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RESUMEN

El objetivo del presente trabajo es el Disefio y Construccion de un Reactor
Semicontinuo para la obtencion de Acetato de Sodio como complemento préctico de la
catedra de Ingenieria de Reacciones. Este tipo reactor nos ayudard a mantener baja la
concentracion de uno de los reactivos mediante una valvula de empaques. Se inici6 la
investigacion con la revision de la ecuacion diferencial lineal para el disefio del reactor
y ensayos a nivel de laboratorio para conocer las variables del mismo.

El reactor fue construido de acero inoxidable grado alimenticio de 2mm de espesor, una
altura de 30 cm, didmetro de 20 cm y un volumen de 9,4 litros, un sistema de agitacién
de tipo paleta accionado por un motor de 0,24 Hp y un sistema de calefaccion para
temperatura constante.

Su forma de operacion inicia cargando el NaOH seguido del encendido del motor de
agitacion y del sistema de calefaccion, al alcanzar una temperatura constante, se inicia
la alimentacion de acetato de etilo mediante la valvula de empaques, la misma que
regula la entrada de este fluido.

En la prueba realizada se inicié con un volumen de NaOH de 400ml y un volumen
consumido de Acetato de Etilo de 1340ml dando un volumen final de 1740mL de
Acetato de Sodio y Etanol con una concentracion final del reactivo limitante Canaon=
0,00332385 M y una conversion del 86%, que representa la transformacion de los
reactivos en productos.

El reactor tiene un rendimiento aceptable recomendandose su construccion a escala

industrial.



SUMMARY

The aim of this work is the designe and construction of a Semi-continuous Reactor for
obtaining Sodium Acetate as a practical complement to the Engineering Reactions chair.
This Reactor type will help us to keep low the reagents concentration through a
packaging valves.

We startes the research with reviewing the linear differential equation to the reactor
designe and trials in laboratory to know the variables of it.

The Reactor was built by stainless steel nivel 2mm. thick, it hight: 30 cm, it diameter
20cm it volume 9,4 liters, an agitation system paddle type driven by a engine 0.24Hp
and a heating system for constant temperature.

Its function start to loading the NaOH next to turn on the agitation engine and the
heating system, to catch up a constant temperature, we start the Ethyl Acetate feeding
by packaging valves it regulates the flow entry.

The test was started on a volume NaOH of 400ml and a consumed volume of Ethyl
Acetate 1340ml its give a final volum of 1740ml of Sodium Acetate and Ethanol, with a
final concentration of limiting reagent Canaon= 0,00332385 M and a 86% of
conversion, it represents the reagent products transformation.

The Reactor has aceptable performance we recommend its industrial scale construction.



INTRODUCCION

La Ingenieria Quimica es una disciplina en la cual la experimentacion importante razon
por la cual muchos de los procesos que involucran reacciones quimicasrequieren
durante su desarrollo de pruebas a nivel de laboratorio. Es por ello, que para el disefio y
construccion del reactor Semicontinuo se adaptara su tecnologia a escala de laboratorio,

se incluira los célculos de dimensionamiento para su construccion.

Para un Ingeniero Quimico es importante dimensionar equipos que sean eficientes
ademas de realizar la construccion de los mismos para la obtencién de un sin nimero

de productos Utiles para la industria quimica.

Todas las personas del ambito de la quimica, bien sea ingenieria o la ciencia pura,
deberian peguntarse dénde se producen los reactivos que se utilizan a escala de
laboratorio y a nivel industrial. Por mas inverosimil que sea una reaccion quimica
determinada debemos tener en cuenta que todas son posibles, algunas mas que otras,
tienen una importancia considerable debido a que en algunas el producto generado
ofrece algun beneficio con respecto a otro. La respuesta es en un Reactor Quimico, el
cual se define como un equipo en cuyo interior se desarrolla una reaccidén quimica,
disefiado con el objeto de maximizar la conversion y la selectividad de la reaccion
seleccionada con el menor costo posible. Esto hace que los reactores quimicos sean sin
duda alguna una de las unidades de procesos mas importantes en el &mbito de la
Ingenieria Quimica. Para poder comprender su operacién y disefio, es necesario contar
con conocimientos previos en el area de cinética quimica. ElI dominio del disefio de
reactores y cinética quimica son aspectos fundamentales que distinguen un ingeniero
quimico de cualquier otro en un campo de aplicacion determinado. El estudio de
reactores se condensa en una rama de la Ingenieria Quimica denominada "Ingenieria de
las Reacciones Quimicas", la cual evalla las reacciones quimicas en los reactores a
escala industrial. Su objeto de estudio es el disefio y funcionamiento optimo de las
unidades de procesos mencionadas anteriormente. EIl disefio depende de la cinética
quimica y naturaleza de la reaccion, y de la cantidad de producto deseado se quiera

generar para determinar su volumen.



ANTECEDENTES

El estudio de los reactores quimicos requiere una serie de conocimientos basicos sin los
cuales no es posible comprender su funcionamiento, complejidad e importancia para la
construccion de equipos y fendmenos que ocurren en estos ha sido de suma importancia
en la Ingenieria Quimica desde la época antigua, aungue en algunos casos los modelos
suelen ser complicados pero no es problema para un profesional bien entrenado donde
el reto para solucionar todos los problemas generados en la industria quimica es muy

satisfactorio.

El empleo del uso de los reactores a nivel industrial posee su valor primordialmente a la
funciones que estos realizan, entre las mas preponderante o que toma un mayor peso, es
en la capacidad que tiene este equipo de llevar a cabo el cumplimiento de las reacciones
quimicas logrando de una manera efectiva controlar las variables de proceso tales como
presion, temperatura y concentracion factores que influyen directamente sobre las

reacciones quimicas para que los materiales y componentes puedan reaccionar.



JUSTIFICACION

Este trabajo tiene la virtud de disefiar, construir e implementar un Reactor Semicontinuo
en la escuela de Ingenieria Quimica de la ESPOCH permitiendo la innovacion en el
tipo de reactores utilizados a nivel industrial y tener una mejor visiéon del
funcionamiento correcto de reactores experimentando con el mismo, puesto que nuestra
escuela no cuenta con este tipo de reactor necesario para una mejor comprension de la
rama de Ingenieria de las Reacciones Quimicas y por ende del disefio de reactores, ya
que siempre estaran presentes en cualquier proceso quimico junto con las
correspondientes etapas fisicas que le acompafien; su operacion determina frecuente y
decisivamente la carga, tamafio y configuracion de los equipos y operaciones asociadas

de preparacién, acondicionamiento y separacion en combinacion.

Es por ello que hemos creido necesaria la implementacion de un reactor semicontinuo
para el area del laboratorio de Ingenieria de Reacciones para un mejor desarrollo

académico.



OBJETIVOS
GENERAL

+ Disefiar y construir un reactor semicontinuo para la obtencion de acetato de

sodio.
ESPECIFICOS

¢ Realizar el simulador del proceso a escala de laboratorio para obtener acetato de
sodio.

++ Obtener datos experimentales de concentracion en funcién de tiempo.

% ldentificar las variables del disefio del reactor semicontinuo.

¢+ Efectuar el disefio de ingenieria para el reactor.

% Validar el disefio de ingenieria una vez construido en tiempo real.

Vi



CAPITULO |
1 MARCO TEORICO
1.1 REACTOR SEMICONTINUO

Un reactor quimico semicontinuo es uno de los mas usados en la industria quimica,
debido a que presenta ciertas ventajas que se derivan de la uniformidad de presion,
composicion y temperatura. Una de ellas es la posibilidad de ser operados en
condiciones isotérmicas, aun cuando el calor de reaccion sea alto. Esta
caracteristica es aprovechada cuando se desea que el reactor opere en intervalos
pequefios de temperatura para reducir las reacciones secundarias que podrian

degradar al producto o para evitar velocidades desfavorables.
1.2 Reactores Quimicos

Un reactor quimico es un equipo en cuyo interior tiene lugar una reaccion quimica,
estando éste disefiado para maximizar la conversion y selectividad de la misma con
el menor coste posible. Si la reaccion quimica es catalizada por una enzima

purificada o por el organismo que la contiene, hablamos de biorreactores.

Reactor Quimico como el equipo capaz de desarrollar una reaccion quimica en su
interior. En su interior ocurre un cambio debido a la reaccion quimica y estan
disefiados para maximizar la conversion y selectividad de la reaccién con el menor

costo, tiempo, y mayor eficiencia posibles.
1.2.1 Funciones Principales de un Reactor Quimico
Las Principales funciones de los Reactores Quimicos son:

» Asegurar el tipo de contacto o modo de fluir de los reactantes en el interior
del tanque, para conseguir una mezcla deseada con los materiales reactantes.

» Proporcionar el tiempo suficiente de contacto entre las sustancias y con el
catalizador, para conseguir la extension deseada de la reaccion.

> Permitir condiciones de presion, temperatura y composicién de modo que la
reaccién tenga lugar en el grado y a la velocidad deseada, atendiendo a los

aspectos termodindmicos y cinéticos de la reaccion.



1.2.2 Clases de Reacciones Quimicas Tipicas en un Reactor Quimico

» Reacciones Homogéneas: Cuando se afecta solamente una fase, ya sea
gaseosa, sélida, o liquida.

» Reacciones Heterogéneas: Cuando se requiere la presencia de al menos dos
fases para que tenga lugar la reaccién a una velocidad deseada.

> Reacciones Enzimaticas: Utilizan catalizadores biol6gicos (proteinas con
alto peso molecular, con centros activos, y que trabajan a bajas
temperaturas)

» Reacciones Cataliticas: Son aquellas reacciones que requieren de una
sustancia adicional (que no aparece en el balance global) para modificar la
velocidad de reaccion; esta sustancia por su mera presencia provoca la
reaccién quimica, reaccion que de otro modo no ocurriria.

» Reacciones No Cataliticas: Los materiales reactantes no necesitan ninguna
sustancia adicional para dar lugar a la reaccion quimica

> Reacciones Auto cataliticas: En esta reaccion, uno de los productos
formados actla como catalizador, participando en otra etapa del proceso
donde velocidad de reaccién es mas rapido que en la primera.

» Reacciones Endotérmicas: Son aquellas que adsorben calor del exterior.

> Reacciones Exotérmicas: Son aquellas que liberan calor hacia el exterior.
1.2.3 Variables de Proceso
Las variables clave del proceso son:

Tiempo de retencion (1)
Volumen (V)
Temperatura (T)
Presion (P)

Concentracion de las especies quimicas (C1, C2, C3, ... Cn)

YV V. V V V

1.3 Clasificacion de los Reactores
Segun la forma de operacidn se clasifican en tres tipos:

v" Reactor Discontinuo
v" Reactor Continuo



v" Reactor Semicontinuo

El funcionamiento discontinuo consiste en adicionar los reactivos de una vez en el
interior del reactor, esperar el tiempo necesario para que se dé la reaccion y vaciar
el contenido. Por lo tanto durante el tiempo de operacion, propiamente dicho, no
entra ni sale ningun flujo de materia del reactor, y por lo tanto la masa total de la

mezcla de reaccion se mantiene constante.

En el funcionamiento en continuo, por el contrario, entra y sale un flujo de materia

de forma continua durante todo el periodo de operacion.
1.3.1 Reactores ldeales

Existen tres tipos de rectores ideales, en la siguiente figura se representa cada uno

de ellos:

Figura 1-1TIPOS DE REACTORES IDEALES: A) REACTOR DISCONTINUO; B)
REACTOR DE FLUJO EN PISTON; C) REACTOR DE MEZCLA COMPLETA

Allmentnclon Mezcla
— uniforme
)
Alimentacién Producto )
Mgefzcla 1
unirorme
(a) (b) (c) Producto

Fuente: LEVENSPIEL, Octave

a) EIl primero es un reactor discontinuo en donde los reactantes se introducen
en el reactor, se mezclan, se deja que reaccionen en un tiempo determinado
y finalmente se descarga la mezcla resultante.
Es ésta una operacion no estacionaria en la que la composicion va variando
con el tiempo, aunque en cada instante es uniforme en todos los puntos del

reactor.

b) EIl primero de los dos reactores ideales de flujo estacionario, es el reactor de
flujo en piston, este reactor se caracteriza porque el flujo del fluido
perpendicular a una seccion transversal es ordenado, sin que ningin

elemento del mismo sobrepase o0 se mezcle con cualquier otro elemento



situado antes o después de aquél; en realidad, en este reactor puede haber
mezcla lateral de fluido, pero nunca ha de existir mezcla o difusién a lo
largo de la trayectoria de flujo. La condicién necesaria y suficiente para que
exista flujo en piston es que el tiempo de residencia en el reactor sea el

mismo para todos los elementos del fluido”.

c) El otro reactor ideal de flujo estacionario, se denomina reactor de mezcla
completa, y como su nombre indica, es el reactor que su contenido esta
perfectamente agitado y su composicién en cada instante es la misma en
todos los puntos del reactor. Por consiguiente, la corriente de salida de este

reactor tiene la misma composicién que la del fluido contenido en el mismo.
1.3.2 Reactor discontinuo

Este tipo de reactor es caracteristico de reacciones en fase liquida. Se trata de un
reactor tanque agitado de forma que se puede suponer que la mezcla es perfecta, y
por lo tanto, la concentracidn y temperatura son uniformes en todo el contenido del

tanque.

En la mayoria de casos la operacion consiste en introducir los reactivos en el
recipiente y aumentar la temperatura hasta el nivel deseado (mediante la camisa
exterior) para que se dé la reaccidn. Si se trata de una reaccion exotérmica cuando
ésta empieza, se debe enfriar el recipiente haciendo circular por la camisa un fluido

de enfriamiento.

Generalmente se fija una temperatura de consigna para poder controlar la
temperatura de la masa reaccionante. Este tipo de funcionamiento crea multiples
problemas como una cierta dificultad a la reproducibilidad, asi como fluctuaciones
en la calidad de los productos. La automatizacion y el control de estos reactores

permiten encontrar solucion a dichos problemas.

Villermaux y Georgakis (1991) han realizado un estudio exhaustivo sobre las
aplicaciones y problemas que aparecen en este tipo de reactor. Las principales
cuestiones que aparecen en el disefio, operacidn y optimizacion de estos reactores
se discuten en los siguientes apartados. Existen muchisimos trabajos de

modelizacion y simulacion de reactores discontinuos, la mayoria de ellos



relacionados con temas de control de la temperatura. Entre ellos cabe destacar los
modelos de Marroquin y Luyben (1973), Rao y Parey (1988), y mas recientemente
Rotstein y Lewin (1992) y Cabassudet al (1994).

Figura 1-2 REACTOR DISCONTINUO

Reactant A Reactant B

Ar’l r_h

IO

Product

Fuente:http://colos.inf.um.es/
1.3.3 Reactor semicontinuo

En la mayoria de reactores quimicos, la velocidad de reaccion presenta
considerables inhomogeneidades con el espacio (reactor tubular) y con el tiempo

(reactor discontinuo).

La fuerza conductora de un proceso espontaneo disminuye exponencialmente con el
tiempo. La capacidad de enfriamiento y calentamiento debe ser disefiada para el
momento en que se dé la maxima produccidn de calor por la reaccion, y por lo tanto

es infrautilizada durante la mayor parte de tiempo de proceso.

Esta utilizaciébn puede ser incrementada aplicando la técnica de un reactor
semicontinuo, por ejemplo manteniendo la velocidad de reaccion neta constante y
manipulando la velocidad de adicion de uno de los reactivos. Este sistema permite
operar con capacidades de enfriamiento y calentamiento maximas (manteniéndose
en una zona segura) y por tanto, incrementar la productividad significativamente.
Por este motivo esta técnica es ampliamente utilizada en diversas industrias
quimicas (principalmente reacciones de fermentacién). Por otra parte la mayoria de

reacciones industriales son exotérmicas, y por este motivo este sistema estd



limitado por la posibilidad de sobredosificacion que podria provocar una reaccién

fuera de control.

En este sentido, el proceso semicontinuo es mas seguro que el discontinuo, puesto
que en el reactor solamente se encuentra una pequefia cantidad de reactivo no
reaccionado en cada instante. Las posibles consecuencias de una reaccion fuera de
control provocada por la pérdida de agitacion o del control de la temperatura, son

menos severas que las de un proceso discontinuo.

Se denominan reactores semicontinuos a aquellos en los que inicialmente se carga
el reactor como en el caso discontinuo, pero durante la reaccion se afiaden

reactantes o se retiran productos de manera mas 0 menos continua.

Figura 1-3 ESQUEMA DE UN REACTOR SEMICONTINUO

Ve ™~ @ 3

Fuente:Universidad Auténoma de Madrid.
1.- Reactor Semicontinuo

2.- Ph metro
3.- Agitador

4.- Bafno Termostatizado

Cuanto més tiempo trabaja el reactor a la maxima velocidad de reaccion, mayor es
la productividad. Como se observa en la figura, el proceso semicontinuo permite
operar mas tiempo en estas condiciones, a la vez que disminuye el tiempo muerto
de vaciado y llenado, respecto al proceso discontinuo, aproximandose por lo tanto a

la productividad del proceso continuo.



Figural-4 DIFERENCIAS DE PRODUCTIVIDAD ENTRE UN PROCESO DISCONTINUO,

SEMICONTINUO Y CONTINUO.

DISCONTINUO

Velocidad def
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. Ete.
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Fuente:Gonzélez Velasco, J.R. “Cinética Quimica Aplicada”. Madrid.

La operacion semicontinua presenta dos casos:

Cuando se afade un reactivo A inicialmente al reactor y se afiade
lentamente el reactivo B al mismo dejando reaccionar por un instante de
tiempo, sin extraccion del producto hasta que las conversiones para la
reaccion sean las deseadas. Aqui existen tres variables que podemos usar
para formular y resolver problemas de estos tipos de reactores que son: la

concentracion, el nimero de moles y la conversion.

Cabe sefialar que como el rector se esta llenado el volumen varia con el
tiempo y el volumen inicial es el volumen afadido del reactivo a en un
tiempo igual a cero y el volumen final serd la suma de volumen inicial mas

el caudal afiadido por el reactivo B

Cuando se afade un reactivo A inicialmente al reactor y se afiade
lentamente el reactivo B al mismo dejando reaccionar por un instante de

tiempo con extraccion continda del producto.



1.3.3.1 Ventajas y Desventajas de un Reactor Semicontinuo

Ventajas

a) Su operacidn es semicontinua.

b) Se puede tener un buen control de la temperatura.

c) Laconcentracion de uno de los reactantes se puede mantener baja.

d) El producto deseado se obtiene regulando la concentracion de uno de los
reactivos.

e) Una fase del reactor se comporta de forma continua mientras que otra lo

hace de forma discontinua.

Desventajas

a) Costo elevado de operacion.
b) La calidad del producto es méas variable que el obtenido en un reactor
continuo.

c) Obtenemos una Produccion pequefia.
1.4 Eleccién del Reactor

Para poder elegir un reactor es conviene realizar un balance técnico-econdémico

completo, teniendo en cuenta factores, tales como:

Tipo de Operacion

Mantenimiento a realizar

Mecanismo de reaccion

Orden de reaccion

Rutas de reaccion en serie o paralelas

Reversibilidad

N N N N

Estos detalles determinaran la temperatura 6ptima de reaccion, tiempo de residencia

y mezclado. Como regla general, la reaccion deseable incluye:

v" Una alta conversion de los reactantes
v’ Alta selectividad del producto deseado

v Baja selectividad de cualquier subproducto



1.5 Tipos de Procesos
1.5.1 Procesos Discontinuos

Un proceso discontinuo o por lotes se da cuando los reactivos son precargados y se

vacian cuando la reaccion se ha completado.

La ventaja clave de este tipo de procesos es la flexibilidad. Por eso se utilizan
mayoritariamente en la industria quimica, alimentaria o farmaceutica, donde es muy
importante ofrecer una gran variedad de productos e introducir otros nuevos muy
rapidamente, ya que estos sectores industriales operan en mercados altamente
competitivos. Los equipos de procesos discontinuos se disefian para manejar un
rango de operaciones y productos. La flexibilidad permite manufacturar nuevos
productos sin tener que construir una nueva planta o sin tener que hacer grandes

cambios de equipo.

Esta flexibilidad también permite producir pequefias cantidades de un producto sin
arriesgar toda la productividad. En los procesos discontinuos una desviacion
excesiva de la reaccion, suele ser dificil de controlar. Por ello, frecuentemente para
reacciones exotérmicas y para las de dos fases (gas-liquido) se utiliza una operacion

semidiscontinua.

En éstas so6lo parte de los reactivos son cargados inicialmente y el resto de reactivos
y catalizador son afladidos de modo controlado. De este modo, si ocurre una

pérdida de control es posible detener la carga de reactivos.

Un proceso discontinuo o por lotes se caracteriza por trabajar en condiciones no
estacionarias; es decir, que durante la operacion la composicion y la generacion de

calor cambian.
1.5.2 Procesos Continuos

Los procesos continuos se los suele realizar en recipientes agitados, ya sea de modo
simple o en cascada, con tuberias de flujo de descarga. En estos sistemas todos los
reactivos son continuamente cargados al reactor y los productos son continuamente

descargados.



Los procesos continuos se caracterizan por trabajar en condiciones estacionarias, en
las que tanto el calor generado como la composicion permanecen constantes

durante la operacion.

Los procesos continuos tienen una principal ventaja, que es la produccion en gran
volumen de un producto estandar que generalmente proporciona una buena
recuperacion del capital invertido, dado que los requerimientos de productos no
cambian significativamente el proceso necesitard minimas modificaciones durante

su vida de trabajo para mantenerse competitivo.
1.5.3 Procesos Semicontinuos

Un sistema a medio camino entre los dos anteriores es el funcionamiento en
semicontinuo, consistente en introducir un reactivo de forma discontinua (todo de
una vez), y afiadir el segundo reactivo de forma continua durante el periodo de
reaccion. En este caso la masa total de la mezcla de reaccién no se mantiene

constante.

Segun la forma de efectuar la mezcla entre reactivos y productos la clasificacion
distingue el reactor tanque agitado, en el que la mezcla se puede considerar perfecta
en el caso ideal, o el reactor tubular en el que la mezcla es nula (flujo de piston) en

el caso ideal.

Figural-5 TIPOS DE PROCESOS

—
PROCESOS CONTINUOS
Ee— —
FProceso
PROCESOS DISCONTINUOS
Carga Proceso Descarga
PROCESOS SEMICONTINUOS
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Carga reactivo A Proceso Descarga
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Fuente:Levespiel, O. "Ingenieria de las reacciones Quimicas".

1.6 Acetato de Etilo
1.6.1 Generalidades

El acetato de etilo es un éster de formula CH3-COO-CH,-CHs;. Su nombre antiguo
es éter de vinagre.- El acetato de etilo es un liquido incoloro con olor a frutas,
inflamable, menos denso que el agua y ligeramente miscible con ella. Sus vapores

son mas densos que el aire.

El acetato de etilo es un liquido incoloro, caracteristico de los ésteres, no residual.

Es miscible con hidrocarburos, cetonas, alcoholes y éteres y poco soluble en agua.

Se obtiene por destilacion lenta de una mezcla de acido acético, alcohol etilico y
acido sulfurico, o bien, a partir de acetaldehido anhidro en presencia de etdxido de

aluminio.

Se usa en esencias artificiales de frutas, como disolvente de nitrocelulosa, barnices
y lacas, en la manufactura de piel artificial, peliculas, placas fotograficas, seda

artificial, perfumes y limpiadores de telas, entre otros.
1.6.2 Propiedades Fisicas y Termodindmicas

Punto de ebullicion: 77 °C

Punto de fusion: - 83 °C

indice de refraccion: 1.3719 (20 °C)

Densidad: 0.902 (20 °C respecto al agua a 4 °C), 0.898 (25 °C respecto al
agua a 25 °C).

Limites de explosividad (% en volumen en el aire): 2.5-11.5

Presion de vapor (mm de Hg): 100 (a 27 °C)

Punto de inflamacién (Flash point): -4 °C

D N N NN

Temperatura de autoignicion: 426 °C

AN NN NN

Solubilidad: 1 ml es miscible con 10 ml de agua (a 25 °C), su solubilidad
aumenta al bajar la temperatura. Forma azedtropo con agua (6.1 %
peso/peso) con punto de ebullicion de 70.4 °C y con etanol y agua (9 % y
7.8 % peso/peso, respectivamente) que ebulle a 70.3°C.

v" Miscible en etanol, acetona, cloroformo y éter
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1.6.3 Usoy Manipulacion

El acetato de etilo es comunmente utilizado en esencias naturales de frutas, como
solvente de nitrocelulosa, barnices y lacas, en la manufactura de piel artificial,
peliculas y placas fotogréaficas, seda artificial, perfumes y limpiadores de telas,
entre otros.
Para el uso de este producto es necesario un lugar bien ventilado, utilizando bata,
lentes de seguridad vy, si es necesario, guantes de hule natural o neopreno (no usar

PVC), para evitar un contacto prolongado con la piel.

Debe ser almacenado alejado de fuentes de ignicién y de luz directa del sol, en un
area bien ventilada. Grandes cantidades de este producto deben almacenarse en
tanques metalicos conectados a tierra.

1.7 Hidroxido de Sodio
1.7.1 Generalidades

El hidréxido de sodio es un sdlido blanco e industrialmente se utiliza como
disolucion al 50 % por su facilidad de manejo. Es soluble en agua, desprendiéndose
calor. Absorbe humedad y diéxido de carbono del aire y es corrosivo de metales y
tejidos. Es usado en sintesis, en el tratamiento de celulosa para hacer rayon y
celofan, en la elaboracion de plasticos, jabones y otros productos de limpieza, entre

0tros usos.

Se obtiene, principalmente por electrdlisis de cloruro de sodio, por reaccion de
hidroxido de calcio y carbonato de sodio y al tratar sodio metalico con vapor de

agua a bajas temperaturas.
1.7.2 Propiedades Fisicas Y Termodinamicas

Punto de ebullicién: 1388°C (a 760 mm de Hg)

Punto de fusion: 318.4 °C

indice de refraccion a 589.4 nm: 1.433 (a 320 °) y 1.421 (a 420 °C)
Presion de vapor: 1mm (739 °C)

Densidad: 2.13 g/ml (25 °C)

AN NN NN
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v Solubilidad: Soluble en agua, alcoholes y glicerol, insoluble en acetona
(aunque reacciona con ella) y éter, 1 g se disuelve en 0.9 ml de agua, 0.3 ml
de agua hirviendo, 7.2 ml de alcohol etilico y 4.2 ml de metanol.

v Ph de disoluciones acuosas (peso/peso): 0.05 %:12; 0.5 %: 13y 5 %: 14

1.7.3 Usoy Manipulacion

El hidroxido de sodio se usa para fabricar jabones, crayon, papel, explosivos,
pinturas y productos del petréleo. También se usa en el procesamiento de textiles de
algodon, lavanderia y blanqueado, revestimiento de Oxidos, galvanoplastia y
extraccion electrolitica. Se encuentra cominmente en limpiadores de desagles y

hornos. Ademas este producto se usa como desatascador de cafierias.

Para el manejo del NaOH es necesario el uso de lentes de seguridad, bata y guantes
de neopreno, nitrilo o vinilo. Siempre debe manejarse en una campana y no deben

utilizarse lentes de contacto al trabajar con este compuesto.

En el caso de trasvasar pequefias cantidades de disoluciones de sosa con pipeta,

utilizar una pera, nunca aspirar con la boca.
1.8 Acetato de Sodio
1.8.1 Generalidades

El acetato de sodio, también llamado etanoato de sodio, su férmula molecular es:
NaC,H3O; es la sal de sodio del acido acético. Es un producto quimico econémico

producido en cantidades industriales para una amplia gama de usos.

El acetato de sodio es muy econdémico, y es comunmente comprado a los
distribuidores de productos quimicos en vez de ser sintetizado en el laboratorio. Es
algunas veces producido en el laboratorio experimentalmente por la reaccion del
acido acético con carbonato de sodio, bicarbonato de sodio, o hidréxido de sodio,

por nombrar unas pocas bases que contienen sodio.

CH3-COOH + Na(OH). Para conseguir cantidades industriales. 100 g de Hidroxido
de sodio (NaOH) reaccionan con 150 g de acido acético puro (1875 g de vinagre al

8%), para dar 45 g de agua y 205 g de Acetato de sodio.

13


http://www.ecured.cu/index.php/Jab%C3%B3n
http://www.ecured.cu/index.php?title=Cray%C3%B3n&action=edit&redlink=1
http://www.ecured.cu/index.php/Petr%C3%B3leo
http://www.ecured.cu/index.php/Algod%C3%B3n
http://www.ecured.cu/index.php/%C3%93xidos
http://www.ecured.cu/index.php?title=Galvanoplast%C3%ADa&action=edit&redlink=1
http://es.wikipedia.org/wiki/Sodio
http://es.wikipedia.org/wiki/Sodio
http://es.wikipedia.org/wiki/Hidr%C3%B3geno
http://es.wikipedia.org/wiki/Ox%C3%ADgeno
http://es.wikipedia.org/wiki/%C3%81cido_ac%C3%A9tico
http://es.wikipedia.org/wiki/%C3%81cido_ac%C3%A9tico
http://es.wikipedia.org/wiki/Carbonato_de_sodio
http://es.wikipedia.org/wiki/Bicarbonato_de_sodio
http://es.wikipedia.org/wiki/Hidr%C3%B3xido_de_sodio
http://es.wikipedia.org/wiki/Sodio
http://es.wikipedia.org/wiki/Hidr%C3%B3xido_de_sodio
http://es.wikipedia.org/wiki/Hidr%C3%B3xido_de_sodio
http://es.wikipedia.org/wiki/Na
http://es.wikipedia.org/wiki/Na

Figural-6 ESTRUCTURA DEL ACETATO DE SODIO

H—C O™ Na®*

‘ Acelato de Sodio
CH1COONa

})

Fuente:GOULD, E.S. “Mecanismos y Estructuras en Quimica Organica”.
1.8.2 Propiedades Fisicas y Termodinamicas

Solubilidad en agua: 47 g/ 100 ml.
Punto de fusion: 324°C

Peso molecular: 82.04

Densidad: 1450 kg/m®

Punto de Ebullicion: 610 K (337 °C)

AN N NN

1.8.3 Usoy Manipulacion

El acetato de sodio es utilizado en la industria textil para neutralizar las corrientes
residuales de &cido sulfurico, y como foto resistente cuando se usan colorantes de
anilina. También se usa como agente de encurtido en el curtido con cromo. Ayuda a

retardar la vulcanizacién del cloropreno en la produccién sintética de caucho.
Evitar las llamas y se recomienda proteccidn respiratoria y guantes protectores.

Es posible la exposicion de polvo si se encuentra mezclada con el aire en forma
pulverulenta o granular. La sustancia se descompone al calentarla intensamente por
encima de 120°C o en contacto con acidos fuertes produciendo &cido acético. La

solucion en agua es moderadamente basica.
Condiciones que deben evitarse:

v" Fuentes de calor e ignicion.
v' Materiales a evitar: Acidos fuertes.
v' Productos de descomposicion: Acido acético.
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1.9 Saponificacion

La saponificacion es una reaccién quimica entre un acido graso (o un lipido
saponificable, portador de residuos de acidos grasos) y una base o alcalino, en la

que se obtiene como principal producto la sal de dicho &acido.

Estos compuestos tienen la particularidad de ser anfipaticos, es decir tienen una
parte polar y otra apolar (o no polar), con lo cual pueden interactuar consustancias
de propiedades dispares. Por ejemplo, los jabones son sales de acidos grasos y
metales alcalinos que se obtienen mediante este proceso. EI método de
saponificacion en el aspecto industrial consiste en hervir la grasa engrandes
calderas, afiadiendo lentamente sosa caustica (NaOH), agitdndose continuamente la
mezcla hasta que comienza esta a ponerse pastosa.

Figura 1-7 MECANISMO DE REACCION PARA LA SAPONIFICACION

CH,COOCH,CH, + NaOH —*— CH,COONa +CH,CH,0H
El mecanismo propuesto es:
0 {-) 0 (-)
| ki |
HC-C-0-CH
CHy- Cpoy- 0 - CoHs + HO: | - ! e
5 — |
e o OH
I6n Carboxilato
0 -}
| 0
HyC - C -0 - CH, ks I )
OH Ién alcdxido
0 0]
I o ks [
CHi-C-0-H + CHiCHpOY 7™ CH,-C-ONa + GiHs-OH
IREEEE - Acetato de Sodio Etanol

Fuente:BIANCA, T. “Mecanismos de Reaccion en Quimica Organica”.
1.10 Tanques Agitados

Los tanques agitados o tanques mezcladores son equipos donde se realiza una
mezcla de componentes y cuando ocurre una reaccion quimica se llaman reactor

quimico.
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Son generalmente de forma cilindrica y pueden ser operados por lotes, con

recirculacion o de flujo continuo.

La agitacion se refiere al movimiento inducido de un material en una forma
especifica, generalmente con un modelo circulatorio dentro de algin tipo de
contenedor. La mezcla es una distribucion al azar de dos o mas fases inicialmente
separadas. Un Unico material homogéneo, tal como un tanque con agua fria, puede
ser agitado pero, en cambio, no puede mezclarse mientras no se le adicione otro

material, tal como una cierta cantidad de agua caliente o algun sélido pulverulento
1.10.1 Finalidades de la Agitacion

Los liquidos se agitan con diversos fines, dependiendo de los objetivos de la etapa

del proceso. Dichos fines comprenden:

1. Suspension de particulas sélidas.

2. Mezclado de liquidos miscibles, por ejemplo, alcohol metilico y agua.

3. Dispersién de un gas en un liquido en forma de pequefas burbujas.

4. Dispersion de un segundo liquido, inmiscible con el primero, para formar
una  emulsion o suspensién de gotas diminutas.

5. Promocion de la transformacién de calor entre el liquido y un serpentin o

encamisado.
1.11 Agitadores para tanques cerrados y tanques abiertos de montaje fijo

Estos tipos de agitadores son recomendados para su aplicacion, y todo depende de
los requisitos de su proceso. Los hay de acoplados directo, estos estan disefiados
para aplicaciones de baja viscosidad, o volumen pequefio, 0 aplicaciones en que se
requiere trituramientos del producto. Los agitadores de acoplado de engranaje (caja
reductora), son eficientemente usados en productos con mas alta viscosidad o

aplicaciones con un volumen mas elevado.

Estos agitadores varian desde 1/4 a 5 caballos de fuerza (HP), y son disponibles con
siete diferentes velocidades, y con una variedad de hélices. Estos agitadores son
disponibles ya sea con motor eléctrico, 0 motores de aire, asi como también pueden

ser equipados con variador de velocidades.
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1.12 Tipos de Agitadores

v" Los agitadores de impulsor o rodete se dividen en dos clases.

v' Los que generan corrientes paralelas al eje del impulsor se Ilaman
impulsores de flujo axial

v" Y aquellos que generan corrientes en direccion radial o tangencial se llaman

impulsores de flujo radial.

Los principales tipos de impulsores para liquidos de baja a moderada viscosidad

son las hélices y turbinas.

Para liquidos muy viscosos, los impulsores mas adecuados son los de hélice y

agitadores de anclaje.

Figura 1-8TIPOS DE ASPAS

() l
A
‘,\// s |

e

Fuente:Procesosbio.wikispaces.com/Agitadores
Agitadores para liquidos de viscosidad moderada:

a) Agitador marino de tres palas;
b) Turbina simple de pala recta;

c) Turbina de disco;

d) Agitador de pala concava CD-6

e) Turbina de pala inclinada
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1.12.1 Agitadores De Turbina

La mayor parte de ellos se asemejan a agitadores de multiples y cortas paletas, que
giran con velocidades elevadas sobre un eje que va montado centralmente dentro
del tanque. Las paletas pueden ser rectas o curvas, inclinadas o verticales. El rodete
puede ser abierto, semicerrado o cerrado. El diametro del rodete es menor que en el
caso de agitadores de paletas, siendo del orden del 30 al 50% del diametro del

tanque.

Los agitadores de turbina son eficaces para un amplio intervalo de viscosidades; en
liquidos poco viscosos, producen corrientes intensas, que se extienden por todo el
tanque y destruyen las masas de liquido estancado. En las proximidades del rodete
existe una zona de corrientes rapidas, de alta turbulencia e intensos esfuerzos
cortantes. Las corrientes principales son radiales y tangenciales. Las componentes
tangenciales dan lugar a vortices y torbellinos, que se deben evitar por medio de

placas deflectoras o un anillo difusor, con el fin de que el rodete sea mas eficaz.

El agitador de turbina semiabierto, conocido como agitador de disco con aletas, se
emplea para dispersar o disolver un gas en un liquido. El gas entra por la parte
inferior del eje del rodete; las aletas lanzan las burbujas grandes y las rompen en
muchas pequefias, con lo cual se aumenta grandemente el area interfacial entre el

gas y el liquido.
1.13 Consumo de Potencia

Las variables que pueden ser controladas y que influyen en la Potencia consumida

por el agitador son:

v Dimensiones principales del tanque y del rodete: Diametro del tanque (Dy),
Diametro del rodete (D,), altura del liquido (H), ancho de la placa
deflectora (J), distancia del fondo del tanque hasta el rodete (E), y
dimensiones de las paletas.

v Viscosidad (u) y densidad (p) del fluido.

v Velocidad de giro del agitador (N).

El célculo de la potencia consumida se hace a través de nimeros adimensionales,

relacionando por medio de graficos el nimero de Reynolds y el Numero de
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Potencia. Estas graficas dependeran de las caracteristicas geométricas del agitador y

de si estan presentes o no, las placas deflectoras.
1.14 Bafo Termostatizado

Un bafio termostatico es un instrumento muy util en un laboratorio, se utiliza para
mantener una solucion a una temperatura constante durante el tiempo que nos

interesa.

Los bafios termostaticos se usan a 25°C, 37°C 6 56°C, segun la aplicacion que se
utiliza. Hay bafios termostaticos de distintos tamafios, con agitacion del agua o del
bafio o sin agitacion, con tapa o sin ella (para reducir la evaporacion cuando el bafio
se usa a 56°C) y con agitacién de los tubos o matraces que se introducen en el bafio
(hay reacciones que ademas de la temperatura elevada requieren agitar a los

componentes de la reaccion).
1.15 Transferencia de Calor en Tanques Agitados

Entre las aplicaciones habituales de procesos quimicos y bioldgicos, se requiere el
uso de recipientes agitados en operaciones discontinuas en las cuales se presenta un
calentamiento o enfriamiento del reactor agitado, manteniendo una temperatura
constante durante el periodo de reaccion, por lo que en la actualidad se utilizan dos

tipos de sistemas de intercambio de calor, siendo estos:

v' Chaquetas de enfriamiento o calentamiento.

v’ Serpentines de tuberia.
1.15.1 Mediante Chaqueta

En el encamisado o enchaquetado se utiliza la chaqueta generalmente de forma
externa, recubriendo al biorreactor. Siendo éste el medio fisico donde el calor puede

ser transmitido o absorbido al fluido.

Se utilizan cuando se precisa de una limpieza frecuente del tanque en cuestion, asi
como recipientes en los cuales sea dificil colocar serpentines internos. Este
proporciona un mejor coeficiente global de transmision de calor que los serpentines

externos. Contrariamente se dispone de éarea limitada para llevar a cabo la
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transmision de calor, asi como el fluido liqguido no mantiene uniformes sus

caracteristicas en el interior de la camisa.

Se utilizan cuando se precisa de una limpieza frecuente del tanque en cuestion, asi
como recipientes en los cuales sea dificil colocar serpentines internos. Este
proporciona un mejor coeficiente global de transmision de calor que los serpentines
externos. Contrariamente se dispone de area limitada para llevar a la transmisién de
calor, asi como el fluido liquido no mantiene uniformes sus caracteristicas en el

interior de la camisa.

En la siguiente figura se muestra un recipiente enchaquetado estandar. Consiste de
un recipiente y su chaqueta y los medios apropiados para circular el liquido dentro
de la misma y un agitador de aspas planas.

Las dimensiones béasicas para el célculo de chaquetas son: altura de la porcién
himeda del recipiente Z, diametro del recipiente D, longitud de la paleta del

agitador L y la altura desde el fondo de la paleta hasta el fondo del recipiente B.

Figura 1-9RECIPIENTE ENCHAQUETADO

Fuente: KERM, Donald Q. Procesos de Transferencia de Calor.

1.15.2 Mediante Serpentin

El serpentin de tubos proporciona uno de los medios méas baratos de obtener
superficie para transferencia de calor. Para el disefio de serpentines para
transferencia de calor se debe determinar el area de transmision de calor necesaria
para mantener el liquido contenido dentro del tanque a una temperatura constante o

para aumentarla o disminuirla, en un tiempo determinado.
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Los serpentines de calentamiento se colocan en la zona baja del tanque, mientras
que los de enfriamiento se sitlan en la parte alta del tanque. Pueden también estar

colocados en pendiente para facilitar su drenaje.

1.15.3 Fendmeno de Agitacion y Mezcla

La agitacion es la operacion por la cual se crea movimientos violentos e irregulares
en el seno de una materia fluida, o aquella que se comporte como tal, por medio de
dispositivos mecanicos que actlan sobre esta. Si la materia liquida que recibe la
accion violenta e irregular es una sustancia Unica, se trata entonces de una agitacion
propiamente dicha, si son dos 0 mas especies 0 sustancias sean 0 no miscibles entre

si se trata de una mezcla. !

Siendo asi, si el componente liquido predomina en una mezcla de sustancias a ser
combinadas, la operacién de mezclado seria una agitacion y un agitador es usado
como el dispositivo de mezcla.La agitacion encuentra una amplia aplicacion en la
industria como medio para promover ciertas operaciones tales como extraccion,

mezcla, absorcidn, transferencia de calor y reacciones quimicas.

1.15.4 Sistemas de Agitacion

Un sistema de agitacion consta de los componentes necesarios para realizar la
operacion y describe el proceso para generar los movimientos violentos en el

fluido, asi como el equipo y el recipiente utilizado.

Figura 1-10SISTEMA DE CLASIFICACION PARA PROCESOS DE MEZCLADO

Criterios Criterios quimicos y de
. Componentes. .

Fisicos. transferencia de masa.
Mezcla. Liquido-liquido (miscibles). Reacciones quimicas.
Suspension. Sélido-liquido. Disolucion, precipitacion.
Dispersion. Gas-liquido. Absorcion de gas.

Solido-liquido-gas.

Emulsiones. Liquidoe-liquido (no miscibles) | Extraccion.

Liquido-liquido-solido.

Gas-liquido-liquido.

Gas-liquido-liquido-sodlido.

Bombeo. Fluido en movimiento. Transferencia de calor.

Fuente: VIAN A, OCON J. Elementos de IngenieriaQuimica

1 VIAN A, OCON J; Elementos de Ingenieria Quimica; p. 718
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1.16 Tanques Agitados

La agitacion es una operacion utilizada para acelerar los procesos de transferencia
de calor y de masa. Mediante esta operacion se consigue la introduccion de energia
en el volumen del fluido, o sea, que la energia cinética que posee el impelente se
transfiere al fluido provocando su movimiento. Los impelentes utilizados con este
objetivo pueden ser clasificados por el flujo que inducen en el tanque agitado como

impelentes de flujo axial y de flujo radial.

La agitacion se refiere a forzar un fluido por medios mecanicos para que adquiera
un movimiento circulatorio en el interior de un recipiente. Los objetivos de la

agitacion pueden ser:

Mezcla de dos liquidos miscibles

Disolucion de solidos en liquido

Mejorar la transferencia de calor (en calentamiento o enfriamiento)
Dispersion de un gas en un liquido (oxigeno en caldo de fermentacion)

Dispersion de particulas finas en un liquido

AR N NN R

Dispersion de dos fases no miscibles

Generalmente el equipo consiste en un recipiente cilindrico (cerrado o abierto), y
un agitador mecanico, montado en un eje y accionado por un motor eléctrico. Las
proporciones del tanque varian ampliamente, dependiendo de la naturaleza del
problema de agitacion. El fondo del tanque debe ser redondeado, con el fin de
eliminar los bordes rectos o regiones en las cuales no penetrarian las corrientes del
fluido. La altura del liquido, es aproximadamente igual al diametro del tanque.
Sobre un eje suspendido desde la parte superior, va montado un agitador. El eje esta
accionado por un motor, conectado a veces, directamente al mismo, pero con mayor

frecuencia, a través de una caja de engranajes reductores.

El agitador crea un cierto tipo de flujo dentro del sistema, dando lugar a que el

liquido circule por todo el recipiente y vuelva de vez en cuando al agitador.
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Figura 1-11 TANQUE CON AGITACION
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Fuente:PERRY R, Manual del Ingeniero Quimico.
1.17 Tipos de Agitadores

Los agitadores se dividen en dos clases: los que generan corrientes paralelas al eje
del agitador y los que dan origen a corrientes en direccion tangencial o radial. Los
primeros se llaman agitadores de flujo axial y los segundos agitadores de flujo
radial.

Los tres tipos principales de agitadores son, de hélice, de paletas, y de turbina. Cada
uno de estos tipos comprende muchas variaciones Yy subtipos que no
consideraremos aqui. En algunos casos también son Utiles agitadores especiales,
pero con los tres tipos antes citados se resuelven, quizés, el 95% de los problemas

de agitacion de liquidos.
1.17.1 Agitadores de Hélice

Un agitador de hélice, es un agitador de flujo axial, que opera con velocidad
elevada y se emplea para liquidos pocos viscosos. Los agitadores de hélice mas
pequefos, giran a toda la velocidad del motor, unas 1.150 6 1.750 rpm; los mayores
giran de 400 a 800 rpm. Las corrientes de flujo, que parten del agitador, se mueven
a través del liquido en una direccion determinada hasta que son desviadas por el
fondo o las paredes del tanque. La columna de remolinos de liquido de elevada

turbulencia, que parte del agitador, arrastra en su movimiento al liquido estancado,
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generando un efecto considerablemente mayor que el que se obtendria mediante
una columna equivalente creada por una boquilla estacionaria. Las palas de la
hélice cortan o friccionan vigorosamente el liquido. Debido a la persistencia de las
corrientes de flujo, los agitadores de hélice son eficaces para tanques de gran
tamafio. Para tanques extraordinariamente grandes, del orden de 1500m® se han

utilizado agitadores mdltiples, con entradas laterales al tanque.

El didmetro de los agitadores de hélice, raramente es mayor de 45 cm,
independientemente del tamafio del tanque. En tanques de gran altura, pueden
disponerse dos 0 mas hélices sobre el mismo eje, moviendo el liquido generalmente
en la misma direccién. A veces dos agitadores operan en sentido opuesto creando

una zona de elevada turbulencia en el espacio comprendido entre ellos.
1.17.2 Agitadores de Paletas

Para problemas sencillos, un agitador eficaz esta formado por una paleta plana, que
gira sobre un eje vertical. Son corrientes los agitadores formados por dos y tres
paletas. Las paletas giran a velocidades bajas 0 moderadas en el centro del tanque,
impulsando al liquido radial y tangencialmente, sin que exista movimiento vertical
respecto del agitador, a menos que las paletas estén inclinadas. Las corrientes de
liquido que se originan se dirigen hacia la pared del tanque y después siguen hacia
arriba o hacia abajo. Las paletas también pueden adaptarse a la forma del fondo del
tanque, de tal manera que en su movimiento rascan la superficie o pasan sobre ella
con una holgura muy pequefia. Un agitador de este tipo se conoce como agitador de
ancla. Estos agitadores son Utiles cuando se desea evitar el deposito de solidos
sobre una superficie de transmision de calor, como ocurre en un tanque

enchaquetado, pero no son buenos mezcladores.

Generalmente trabajan conjuntamente con un agitador de paletas de otro tipo, que

se mueve con velocidad elevada y que gira normalmente en sentido opuesto.

Los agitadores industriales de paletas giran a una velocidad comprendida entre 20 y
150 rpm. La longitud del rodete de un agitador de paletas es del orden de 50 al 80%
del diametro interior del tanque. La anchura de la paleta es de un sexto a un décimo
de su longitud. A velocidades muy bajas, un agitador de paletas produce una

agitacion suave, en un tanque sin placas deflectoras o cortacorrientes, las cuales son
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necesarias para velocidades elevadas. De lo contrario el liquido se mueve como un
remolino que gira alrededor del tanque, con velocidad elevada pero con poco efecto

de mezcla.
1.17.3 Agitadores de Turbina

La mayor parte de ellos se asemejan a agitadores de multiples y cortas paletas, que
giran con velocidades elevadas sobre un eje que va montado centralmente dentro
del tanque. Las paletas pueden ser rectas o curvas, inclinadas o verticales. El rodete
puede ser abierto, semicerrado o cerrado. El diametro del rodete es menor que en el
caso de agitadores de paletas, siendo del orden del 30 al 50% del diametro del

tanque.

Los agitadores de turbina son eficaces para un amplio intervalo de viscosidades; en
liquidos poco viscosos, producen corrientes intensas, que se extienden por todo el
tanque y destruyen las masas de liquido estancado. En las proximidades del rodete
existe una zona de corrientes rapidas, de alta turbulencia e intensos esfuerzos
cortantes. Las corrientes principales son radiales y tangenciales. Las componentes
tangenciales dan lugar a vortices y torbellinos, que se deben evitar por medio de
placas deflectoras o un anillo difusor, con el fin de que el rodete sea més eficaz.

El agitador de turbina semiabierto, conocido como agitador de disco con aletas, se
emplea para dispersar o disolver un gas en un liquido. El gas entra por la parte
inferior del eje del rodete; las aletas lanzan las burbujas grandes y las rompen en
muchas pequefias, con lo cual se aumenta grandemente el area interfacial entre el

gas y el liquido.
1.18 Tipos de flujo en tanques Agitados

El tipo de flujo que se produce en un tanque agitado, depende del tipo de rodete, de
las caracteristicas del fluido y del tamafio y proporciones del tanque, placas
deflectoras y agitador. La velocidad del fluido en un punto del tanque tiene tres
componentes y el tipo de flujo global en el mismo, depende de las variaciones de
estas tres componentes de la velocidad, de un punto a otro. La primera componente
de velocidad es radial y actta en direccion perpendicular al eje del rodete. La

segunda es longitudinal y actta en direccion paralela al eje. La tercera es tangencial
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o rotacional, y actda en direccion tangencial a la trayectoria circular descrita por el
rodete.

Para el caso corriente de un eje vertical, las componentes radial y tangencial estan
en un plano horizontal y la componente longitudinal es vertical. Las componentes
radial y longitudinal son Utiles porque dan lugar al flujo necesario para que se
produzca la mezcla. Cuando el eje es vertical y esta dispuesto en el centro del
tanque, la componente tangencial de velocidad es generalmente perjudicial para la
mezcla. El flujo tangencial sigue una trayectoria circular alrededor del eje y crea un
vortice en la superficie del liquido que debido a la circulacién en flujo laminar, da
lugar a una estratificacion permanente en diferentes niveles, de substancias sin
mezclar, sin que exista flujo longitudinal de un nivel a otro. Si estan presentes
particulas solidas, las corrientes circulatorias tienden a lanzar las particulas contra
la pared del tanque, debido a la fuerza centrifuga, desde donde caen acumulandose
en la parte central del fondo del tanque. Por consiguiente en vez de mezcla, se

produce la accion contraria.

En un tanque sin placas deflectoras, el flujo circulatorio es inducido por todos los
tipos de rodete, tanto si el flujo es axial como radial. Si los remolinos son intensos,
el tipo de flujo dentro del tanque es esencialmente el mismo, independientemente
del disefio del rodete. Para velocidades de giro del rodete elevadas, la profundidad
del vortice puede ser tan grande que llegue al rodete mismo, dando lugar a que en el
liquido se introduzca el gas que esta encima de él, lo cual normalmente debe

evitarse.
1.19 Formas de evitar remolinos

Colocando el agitador fuera del eje central del tanque. En tanques pequefios se debe
colocar el rodete separado del centro del tanque, de tal manera que el eje del
agitador no coincida con el eje central del tanque. En tanques mayores el agitador
puede montarse en forma lateral, con el eje en un plano horizontal, pero no en la

direccion del radio.

Instalando placas deflectoras. Estas son placas verticales perpendiculares a la pared
del tanque. En tanques pequefios son suficientes 4 placas deflectoras, para evitar
remolinos y formacién de vortice. El ancho de las placas no debe ser mayor que un

doceavo del diametro del tanque. Cuando se usan agitadores de hélice, el ancho de
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la placa puede ser de un octavo del diametro del tanque. Si el eje del agitador esta

desplazado del centro o inclinado, no se necesitan placas deflectoras.

Cuando no se presentan remolinos, el tipo de flujo especifico depende del tipo de

rodete:

v Los agitadores de hélice impulsan el liquido hacia el fondo del tanque,
desde donde la corriente se extiende subiendo por las paredes y retornando
hacia la hélice. Se emplean cuando se desean intensas corrientes verticales,
por ejemplo para mantener en suspension particulas solidas pesadas. No se
emplean cuando la viscosidad del liquido es superior a los 5.000

Centipoises.

v' Los agitadores de paletas producen un flujo radial intenso en el plano
proximo a las palas, pero practicamente no dan lugar a corrientes verticales.

Estos agitadores no son eficaces para mantener solidos en suspension.

v Los agitadores de turbina impulsan al liquido radialmente contra las paredes
laterales del tanque, desde donde la corriente se divide, una parte fluye hacia
arriba y otra parte hacia el fondo, retornando ambas al rodete. Por lo que
producen dos corrientes de circulacion separadas. Dan excelentes resultados
en la mezcla de liquidos que tienen aproximadamente la misma densidad

relativa.
1.20 Transferencia de Calor en Tanques Agitados

Entre las aplicaciones habituales de procesos quimicos y bioldgicos, se requiere el
uso de recipientes agitados en operaciones discontinuas, continuas y semicontinuas,
en las cuales se presenta un calentamiento o enfriamiento del reactor agitado,
manteniendo una temperatura constante durante el periodo de reaccién, por lo que
en la actualidad se utilizan dos tipos de sistemas de intercambio de calor, siendo

estos:

v' Chaquetas de enfriamiento o calentamiento.

v’ Serpentines de tuberia.
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1.20.1 Chaquetas de enfriamiento o calentamiento

Principalmente se coloca un revestimiento a los reactores o también Ilamados
chaquetas para asegurar un eficiente intercambio de calor. Esta transferencia debe
ser uniforme sobre el total de la superficie del tanque por lo cual en el mercado
existen un sin numero de empresas que han desarrollan diferentes disefios de
chaquetas para toda clase de reactores, con el fin de que cuando se combinan con la

correcta agitacién y aislamiento den como resultado un proceso mas eficiente.

Se denomina chaqueta al doble fondo o encamisado de un recipiente. El proposito
de este equipo generalmente es calentar el contenido del recipiente, siendo este el

medio fisico donde el calor puede ser transmitido al fluido.
Existen tres tipos de tanques con tres tipos chaguetas:

v Tanque con chaqueta convencional
v Tanque con chaqueta en medio de agua fria (serpentines)
v' Tanque con chaqueta con relieve: comlinmente conocida como

chaquetas dimplex, son las mas utilizadas en tanques de procesos

Se utilizan cuando se precisa de una limpieza frecuente del tanque en cuestion, asi
como recipientes en los cuales sea dificil colocar serpentines internos. Este
proporciona un mejor coeficiente global de transmision de calor que los serpentines
externos. Contrariamente se dispone de &rea limitada para llevar a cabo la
transmision de calor, asi como el fluido liquido no mantiene uniformes sus

caracteristicas en el interior de la camisa.

En la figura se muestra un recipiente enchaquetado estandar. Consiste de un
recipiente y su chaqueta y los medios apropiados para circular el liquido dentro de

la misma y un agitador de aspas planas.

Las dimensiones bésicas para el célculo de chaquetas son: altura de la porcion
himeda del recipiente, diametro del recipiente, longitud de la paleta del agitador y

la altura desde el fondo de la paleta hasta el fondo del recipiente.

Los tangques con chaqueta son muy utilizados en la industria para reacciones
endotérmicas y exotérmicas en lote para llevar a cabo. Las chaquetas son menos

eficientes que los serpentines, tienen mayor costo inicial y resultan bastante
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dificiles de limpiar mecanicamente porque el acceso al interior de la camisa es
complicado. En comparacién con los serpentines, las camisas son una pobre
eleccion. Un serpentin de la misma superficie tiene un intercambio de calor
bastante mayor, alrededor de un 125% calculado en la base de la camisa. En un
recipiente encamisado en general se trata de mantener caliente al liquido que
contiene el recipiente. Por lo general la resistencia controlante estd del lado del
liquido. En la chaqueta se suele usar vapor como medio calefactor. Al mismo

tiempo se agita el recipiente para asegurar un buen intercambio.?
1.20.2 Serpentines de Tubo

El serpentin de tubos proporciona uno de los medios mas baratos de obtener
superficie para transferencia de calor. Para el disefio de serpentines para
transferencia de calor se debe determinar el area de transmision de calor necesaria
para mantener el liquido contenido dentro del tanque a una temperatura constante o

para aumentarla o disminuirla, en un tiempo determinado.

Los serpentines de calentamiento se colocan en la zona baja del tanque, mientras
que los de enfriamiento se sitlan en la parte alta del tanque. Pueden también estar

colocados en pendiente para facilitar su drenaje.

Generalmente, los serpentines se fabrican en gran variedad de configuraciones y
materiales partiendo de las aplicaciones y geometria del recipiente. Se construyen
doblando longitudes variables de tuberia de cobre, acero o aleaciones, para darle
forma de hélices, o serpentines helicoidales dobles en los que la entrada y salida
estan convenientemente localizadas lado a lado. El espesor de pared a seleccionar

varia con el tipo de servicio y el material.
Los diferentes tipos de serpentines son:

v’ Serpentines helicoidales de cualquier tipo: se instalan frecuentemente en
recipientes cilindricos verticales, ya sea con agitador o sin él, y siempre se

provee de espacio entre el serpentin y la pared del recipiente para

*http://www.academia.edu/3212538/Intercambiadores_de_calor
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circulacién. Cuando estos serpentines se usan con agitacion mecanica, el eje

vertical del agitador corresponde usualmente al eje vertical del cilindro.

v Serpentines de doble espiral: pueden instalarse dentro de corazas con sus
conexiones pasando a través de la coraza o sobre su tapa. Tales aparatos son
similares a un intercambiador tubular, aunque limitados a pequefias

superficies.

v’ Serpentin de espiral plano: espiral enrollado en un plano de manera que se
puede localizar cerca del fondo de un recipiente para transferir calor por

conveccion libre.

Figura 1-12TIPOS DE SERPENTINES

r M
i H 9
[ 14 ' [8]9]9.@)
l
|
E
(n) Espiral simple (&)} Espiral plane
Tipos de serpentines

Fuente: KERM, Donald Q. Procesos de Transferencia de Calor.
1.21 Consideraciones para el Calentamiento y enfriamiento de lotes agitados

Para los procesos de transferencia de calor por lote o discontinuos, se consideran las

siguientes suposiciones:
v U es constante en toda la superficie y para el proceso completo.
v' El flujo de liquido de enfriamiento es constante.

v" Los calores especificos son constantes.
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v’ Latemperatura de entrada constante del medio calefactor o enfriador.
v Latemperatura es homogénea en el fluido agitado (mezcla perfecta).
v No se tienen cambios parciales de fase.
v' Las pérdidas de calor son despreciables.

1.22 DISENO

Para llevar a cabo el dimensionamiento de un reactor semicontinuo, se debe tener

en cuenta las variables clave del proceso:

Volumen del reactor

Temperatura

Presion

Concentracion de las especies quimicas

Tiempo de retencién

AN N N N RN

Coeficientes de transferencia de calor

El reactor semicontinuo es un sistema flexible pero mas dificil de analizar que los
otros tipos; ofrece un buen control de la velocidad dereaccion, debido a que esta
transcurre a medida que se afiaden los reactantes.Este reactor tiene mdultiples
aplicaciones: desde su empleo para titulaciones colorimétricas en el laboratorio,

hasta su uso en los grandes hornos de soleraplana para la obtencién de aceros.

El punto de partida para el disefio es un balance de materia referido a
cualquierreactante (o producto). Por consiguiente, como se indica en la siguiente

figura, tenemos:

Figura 1-13REACTOR SEMICONTINUO (DE TIPO TANQUE CON AGITACION)

R et

(QC,), _ <l>=

0C;) X
%= 11

Fuente: LEVENSPIEL, Octave.
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Un reactor de tipo tanque que no opere con estado estable puede describirse como
un reactor semicontinuo. ElI comportamiento semicontinuo se produce después de
iniciar la operacion de un reactor de tanque con flujo, en el que se modifican las
condiciones de un estado estable a otro o bien se suspende la operacion. Los
procesos de purga en los que se afiade un material inerte al reactor, también pueden

clasificarse como operaciones semicontinuas.

Ademés de las aplicaciones que tienen su origen en estos cortos periodos de
desviaciones del estado estable, el reactor semicontinuo se usa con frecuencia
debido a sus propias caracteristicas especiales. Por ejemplo, algunas veces es
ventajoso afiadir inicialmente la totalidad de un reactante y seguir después con la
introduccion de los otros en forma continua. Cuando el calor de reaccion es
elevado, el desprendimiento de energia puede controlarse regulando la adicion de
uno de los reactantes. De esta manera las desventajas de los reactores por lotes que
se derivan de sus malas caracteristicas de transferencia de calor pueden ser
parcialmente eliminadas. Esta forma de operacion semicontinua permite también
cierto grado de control de la concentracion de la mezcla reaccionante y, por tanto,
de la velocidad de la reaccion, lo cual no es posible en reactores continuos o por
lotes. Otro ejemplo es aquel en que los reactantes se encuentran todos inicialmente
en el recipiente, pero uno de los productos debe eliminarse continuamente, como

en la eliminacion del agua, mediante ebullicion, en las reacciones de esterificacion.

Las ecuaciones de balance de masa para las operaciones semicontinuas pueden
incluir los cuatro términos del balance general. Lascorrientes de alimentacion y
extraccion del reactor causan cambios en la composiciony el volumen de la mezcla
reaccionante, ademas de las variaciones debidas a la propiareaccion. EXxisten
muchas alternativas de operacion. Uno de los reactantes puede estarpresente en la
carga inicial del reactor, mientras que el otro reactante se afiade con
régimencontinuo, en forma periddica o a una velocidad continuamente variable.

Demanera analoga, el producto puede extraerse en diferentes formas.

caudal perdido de

. . caudal de

caudal de entrada de caudal de salida de reactante debido g
. . acumulacion

reactante _ reactante a la reaccion quimica
= + + de reactante
en el elemento del elemento en el
en el elemento
de volumen de volumen elemento
de volumen
de volumen

Ecuacioén 1-1
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En términos de la concentracion molal Ci de la especie i, de la velocidad de flujo

volumétrico Q y del volumen del reactor V, tenemos:

d[V(Ci)]

(QC) s — (QC) + 1V = it

Ecuacién 1-2

Donde:

ri: es la velocidad molal de produccion de i.

Ci: concentraciones de entrada y salida respectivamente

V: volumen

Q., Qf: velocidad del flujo de alimentacion y salida respectivamente

Ademas del balance de masa de laespecie, se puede escribir un balance totalde
masa. Si las densidades de las corrientesde alimentacion y de salida son psy pe la

ecuacion para el flujo total es:

d[Vp,]
prf_ere+0: dte

Ecuacioén 1-3

Las dos expresiones son suficientes para determinar la concentracion del efluente
(Ci)e, y el volumen del reactor en funcion del tiempo, siempre y cuando se
conozcan las velocidades de flujo Qs y Qccon respecto al tiempo, se disponga de los
valores de las densidades, se conozca r; en funcidén de las concentraciones y se
cuente con las concentraciones iniciales. Frecuentemente se requieren métodos de

integracion numeérica incluso para las situaciones isotérmicas.

Un caso importante para el que es posible la integracion analitica, es, cuando las
velocidades de flujo de alimentacién y de extraccion, la composicion de la
alimentacion y la densidad son constantes y la reaccion es de primer orden. Piret y
Masonz analizaron reactores de tanque con agitacion simples y en cascada (en
serie) operando con estas restricciones. Sus resultados son una representacion
razonable del comportamiento de muchos sistemas en los periodos inicial y final de
la operacion. Con una densidad constante, la concentracion es el unico factor
responsable de los cambios en la cantidad de reactante. Ademas, para una densidad
constante junto con velocidades de flujo constante, la Ec. 1-3 muestra que el
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volumen del reactor V permanecera constante. Con estas limitaciones, la Ec. 1-2

puede escribirse como:

. . a[(cie,]
(QCHy = (QCDe + 1V =V—0—
Ecuacion 1-4
O también como:
. . = =d[(Ci),]
(Ci)f = (C)e+10 = HTe
Ecuacion 1-5

Si i es el reactante, su velocidad de produccién es r; = kC;. Entonces, si la
temperatura es constante, la Ec. 1-5 es una ecuacién diferencial lineal que puede

integrarse analiticamente. En términos de 8 puede escribir como:

dci), (1 (€
at +(5+")<Cl>e—7

Ecuacién 1-6

Como segunda ilustracion del comportamiento semicontinuo, considérese que el
reactor que se muestra en la figura anterior se opera sin corriente de extraccion y
con adicion continua de alimentacion. Para casos como éste, en los que el volumen
del reactor varia con el tiempo, resulta mas conveniente usar como variable en el
balance de masas las moles de la especie i (en lugar de su concentracion). Para

nuestro caso sin extraccion, la Ec. 1-2 se transforma en:

d(ni)e

Fo+nV =
A rl dt

Ecuacion 1-7

Donde F, es la velocidad molal de alimentacion de i y n; es el nimero de moles de i
en el reactor en cualquier instante t. Puesto que los cambios de densidad durante la
reaccion suelen ser pequefios para mezclas liquidas (los reactores semicontinuos
casi siempre se usan para liquidos), podemos suponer una densidad constante.
Entonces, la Ec. 1-3 se reduce a:

av

&

Ecuacién 1-8
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Las Ecs. 1-7 y 1-8 se combinan formando un conjunto de ecuaciones diferenciales
que pueden resolverse simultineamente en téerminos de n; y el volumen del reactor
en funcion del tiempo. Si la velocidad de alimentacion es constante, la Ec. 1-8

puede integrarse de inmediato para obtener:
V=V,+Qpxt

Ecuacion 1-9
Donde Vo, es el volumen inicial en el reactor. Para este caso, la Ec. 1-9 puede

sustituir al Ven la Ec. 1-7 para que sélo exista una ecuacion diferencial.

Reactor Semicontinuo o semilotes que tiene la alimentacion molar constante,

considerando la reaccién elemental en fase liquida.

Figura 1-14REACTOR SEMILOTE

A+B—-=C

FROPRR

P e

Fuente: FOGLER S. Elementos de ingenieria de las reacciones.

Donde se afiade lentamente el reactivo B a una cuba que contiene el reactivo A. Un

balance de moles de la especie A da:

(velocidad de) _ (velocidad de ) (velocidad de ) _ (velocidad de)
entrada salida generacion acumulacion

Ecuacién 1-10

dN,

0—-0+ rAV(t)ZW
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Hay tres variables que podemos usar para formular y resolver problemas de

reactores semilotes: la concentracion C, el nimero de moles N, y la conversion X.
1.23 Ecuaciones de un reactor semilotes en términos de concentraciones

Si recordamos que el nimero de moles de A no es mas que el producto de la

concentracion de A, Ca, por el volumen V, podemos escribir la ecuacion 1-10 asi:

d(C,V vdcC dv
_ Gy _vdG,

TaV dt dt Adt

Ecuacién 1-11

Cabe sefialar que, como el reactor se esta llenando, el volumen V varia con el
tiempo. Podemos calcular el volumen del reactor en cualquier instante t, a partir de

un balance de masa global de todas las especies:

(velocidad de) _ (velocidad de ) + (velocidad de ) _ (velocidad de)
entrada salida generacion acumulacion

dpV
,DOUO—O-I‘O:W

Ecuacion 1-12
En el caso de un sistema de densidad constante p,=p tenemos:

av

— =,
dt °

Ecuacién 1-13

Con la condicién inicial V=V, en t=0, la integracion para el caso de Vconstante da:

V=V+v,t

Ecuacion 1-14

Si sustituimos la ecuacion 1-13 en el miembro derecho de la ecuacion 1-11 y

reacomodamos, obtenemos:

Vdc,
dt

_UOCA + VTA =
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El balance de A se puede escribir asi:

dCA _ vOCA
dc ATy

Ecuacién 1-15

Un balance de moles de B que se alimenta al reactor con velocidad Fgo es:

Ecuacién 1-16

dves _dv . VdGy
dt ~— dt B dt

= rBV + FBO
Si sustituimos la ecuacion 1-14 en términos de V y diferenciamos, el balance de
moles de B se convierte en:

dﬁ — Vo (Cpo — Cp)Vp
dt B %

Ecuacién 1-17

Si la reaccion no es de orden cero ni de primer orden, o si la reaccion no es
isotérmica, tendremos que usar técnicas numéricas para determinar la conversion en

funcién del tiempo.

1.24 Ecuaciones para un reactor Semicontinuo en términos del numero de

moles

También se puede resolver problemas de reactores semilotes o semicontinuos
dejando las ecuaciones del balance de moles en términos del nimero de moles de
cada especie, si recordamos las ecuaciones del balance de moles para A y B,
ecuaciones 1-10 y 1-16 respectivamente, junto con la ecuacion 1-14 para el
volumen del reactor, tenemos:

dN,
@ - o

dNj
F = TAV(t) + FBO

V=V,+v,t
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Donde la concentracion en un sistema por lotes es:

Ny

Cy,=—

A7y
Ecuacion 1-18

Np

Cp =—

B™y

Y sustituimos estas ecuaciones en la ley de velocidad para obtener ecuaciones

expresadas Unicamente en términos del nimero de moles por ejemplo si:

dNy __, NaNg

dt Vo + vt
Ecuacién 1-19
dNg NyNg
—=—-k——+F
dt V,+v,t B0

Ecuacion 1-20

Donde se tiene que especificar los valores de los parametros k,V,,v,, Fgo Y las
condiciones iniciales para despejar N, y Ngde estas ecuaciones y calcular sus

valores.
1.25 Ecuaciones para un reactor Semicontinuo en términos de conversion
Consideremos la reaccion: A+ B & C+ D

En la que B se alimenta a una cuba que solo contiene A inicialmente. La reaccion
es de primer orden en Ay de primer orden en B. El nimero de moles de A que

quedan en cualquier instante t se puede calcular a partir del balance:

numero de moles

de A namero de moles de A numero de moles de A
enla — | que han reaccionado
enla cuba en ... ,
cuba inicialmente hasta el instante t

el instante t

Ecuacién 1-21

Ny = Nyo — NyoX
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Donde X es el numero de moles de A que han reaccionado por mol de A que habia

inicialmente en la cuba. Algo similar ocurre con la especie B.

namero
[ namero 1 numero de ] , de moles
numero de moles
| demoles | | molesdeB | de B de B
| de B [=| enla |+ . —| que han
| [ ] | anadidos .
l en la cuba en J l cuba J 4 la cuba reaccionado
el instante t inicialmente hasta el
L instantet -

t
Ng = Ng; + f Fpodi — NpoX
0

Ecuacion 1-22
Si la velocidad de alimentacion es constante tenemos:
NB = NBi + FBOt - NAOX

Ecuacién 1-23

Un balance de moles de la especie A da:

Ecuacién 1-24

Podemos tomar el nimero de moles de C y D directamente de la tabla

estequiométrica por ejemplo,
NC = NCi + NAOX

En el caso de una reaccidn reversible de segundo orden A + B« C+ D para la cual

la ley de velocidad es:

C-C
—1,V =k (C4Cp %)

Cc

Ecuacién 1-25

Las concentraciones de A'y B son:
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C _NA_NAO(]'_X)
Yy =—=——>=
|74 V0+U0t

Ecuacion 1-26

CB = — =

%4 Vo +vpt
Ecuacién 1-27
Ny X
C, = 40"
VO + vot
Ecuacion 1-28
N,p X
Cp = A0
Vo + vpt

Ecuacién 1-29

Si combinamos las ecuaciones 1-21, 1-24 y 1-25, sustituyendo las concentraciones

y dividiendo entre N,,obtenemos:

aX _ k[(1 = X)(Np; + Fgot — NaoX) — (NaoX?/K.)]
at Vo + vot

Ecuacién 1-30

Hay que resolver numéricamente esta ecuacion para determinar la conversién en

funcién del tiempo.
1.26 Velocidad de reaccién

Se define la velocidad de una reaccion quimica como la cantidad de sustancia
formada (si tomamos como referencia un producto) o transformada (si tomamos

como referencia un reactivo) por unidad de tiempo.

La velocidad de reaccion no es constante. Al principio, cuando la concentracion de
reactivos es mayor, también es mayor la probabilidad de que se den chogues entre
las moléculas de reactivo, y la velocidad es mayor, a medida que la reaccién
avanza, al ir disminuyendo la concentracion de los reactivos, disminuye la
probabilidad de choques y con ella la velocidad de la reaccion. La medida de la
velocidad de reaccion implica la medida de la concentracion de uno de los reactivos

o productos a lo largo del tiempo, esto es, para medir la velocidad de una reaccion
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necesitamos medir, bien la cantidad de reactivo que desaparece por unidad de
tiempo, bien la cantidad de producto que aparece por unidad de tiempo. La
velocidad de reaccion se mide en unidades de concentracion/tiempo, esto es, en
moles/s.
Ty = k * CA

Ecuacion 1-31
Donde:
-ra: velocidad de reaccion
K: constante de reaccion
Ca: concentracion del reactivo A
1.27 Célculo de la concentracion de NaoH en funcion de la conductividad
Cuando se utiliza un conductimetro como equipo de andlisis, el desarrollo de la
reaccion se lleva a cabo estudiando la variacion de la conductividad eléctrica con el
tiempo, la cual estara relacionada directamente con la concentracion de NaOH
existente en el medio de reaccion en un instante determinado, dado que el acetato
de etilo y los productos de reaccidon tienen una conductividad eléctrica muy
pequefia. La relacion existente entre la conductividad del medio y la concentracion
de NaOH viene determinada por la ecuacion.

Canaon = —5,94 * 1073 4+ 4,35 « 1073 = Conduct. Especifica
Ecuacion 1-32

1.28 Ecuaciones para el disefio del sistema de agitacion

1.28.1 Ecuacion para el célculo del diametro del rodete

Ecuacién 1-33

Ecuacion 1-34
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1.28.3 Ecuacion para el calculo de la altura de la paleta

w1
@ 5
Ecuacion 1-35

1.28.4 Ecuacion para el calculo del ancho de la paleta
T _ 1
9 5
Ecuacion 1-36

1.28.5 Calculo de la potencia del agitador

3 5
_ Np *n-ox Da * Pmezcla

Yc

P

Ecuacién 1-37

CAPITULO I
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CAPITULO I1I

2 PARTE EXPERIMENTAL

Este trabajo consiste en el disefio y construccién de un reactor semicontinuo a
escala de laboratorio, donde primeramente se realizaron ensayos de laboratorio para
tener datos de diferentes parametros con los cuales posteriormente se realizara el
disefio y construccién del equipo. Para los ensayos previos de laboratorio se tomo
muy en cuenta los pardmetros o variables como son pH, conductividad, temperatura
y caudal, donde estos seran los que determinen el ancho, volumen, altura, sistema
de calefaccion y otras condiciones que garantizaran el correcto funcionamiento del

reactor semicontinuo.
2.1 METODOS

El método o conocimiento cientifico es el procedimiento general que tienen en
coman todas las ciencias formales y factuales, para el descubrimiento y
planteamiento de nuevos problemas; la formulacion de hipotesis y su

comprobacidn; la obtencion de nuevos conocimientos y su relacion con otros.

Método es el procedimiento general que se utiliza indistintamente de que el objeto
de estudio sea la naturaleza o la sociedad o incluso los entes formales como los

numeros, la l6gica, el lenguaje.
2.1.1 EXPERIMENTAL
A nivel de laboratorio los métodos utilizados dentro de esta investigacion son:

v' Determinacién de pH utilizando el potenciémetro con su respectivo
electrodo para su medicion.

v" Determinacion de la conductividad de la solucion.

<

Determinacion de la temperatura de la mezcla.
v Determinacién del caudal y del volumen final con que se obtiene el
producto, donde estos datos seran Utiles para el dimensionamiento del

reactor.
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2.1.2 ANALISIS

El andlisis consiste en la separacion de las partes de un todo a fin de estudiarlas por
separado, hasta llegar a conocer sus elementos fundamentales y las relaciones que

existen entre ellos.
2.1.3 SINTESIS

La sintesis, se refiere a la composicion de un todo por reunién racional de varios
elementos o partes. Esta construccion se puede realizar uniendo las partes,

fusionandolas u organizéndolas de diversas maneras.
2.1.4 TECNICAS

Son un conjunto de procedimientos y recursos que permiten recopilar informacion
necesaria para conseguir y alcanzar un objetivo. Para esto nos apoyaremos en el

analisis, sintesis y analisis de laboratorio.
2.1.5 DESCRIPCION DE LOS ENSAYOS A NIVEL DE LABORATORIO

Las pruebas realizadas a nivel del laboratorio fueron las que determinaron los datos
que se usaran para la construccion del reactor semicontinuo, estos ensayos se
realizaron utilizando vasos de precipitacion de 2000 ml, un sistema de inyeccion de
acetato de etilo que fue disefiado para dichas pruebas, un agitador magnético para
realizar la mezcla las soluciones de hidréxido de sodio 0.1M y acetato de etilo
0.1M, donde se obtuvieron datos de pH y conductividad cada cinco minutos hasta

que este llegue a ser constante indicativo que la reaccion ha terminado.

2.1.6 PROCEDIMIENTO

v" Preparar 400ml de Hidroxido de Sodio 0.1 My 2000ml de Acetato de Etilo
0.1M.

v" Colocar los 400 ml de Hidroxido de sodio 0.1M en el interior del reactor.

v Llenar la chaqueta de calefaccion con Agua para el calentamiento de la
mezcla.

v Colocar los 2 litros de Acetato de Etilo 0.1M en el recipiente cénico para la

alimentacidn constante de 20ml/min de este reactivo en el reactor.
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v/ Ajustar la temperatura que permanecera constante a 20°C durante todo el

proceso de reaccion. Conectar el motor que accionara el agitador tipo aspas,

y poner el cronometro en marcha.

v Registrar el pH y la conductividad de la mezcla a intervalos de 5 minutos

hasta que dichas variables se permanezcan constantes.

v Retirar el producto al finalizar el proceso para registrar las variables

2.2 PREPARACION DE LA SOLUCIONES

Tabla 2-1 PREPARACION DE LAS SOLUCIONES DE HIDROXIDO DE SODIO A
DIVERSAS CONCENTRACIONES PARA REALIZAR LA CURVA DE CALIBRACION

FUNDAMENTO MATERIALES | TECNICA CALCULO
Solucion.-es una | Balanza Pesar los gramos de

mezcla de dos o mas NaOH segin el | gNaOH=[]*PM *
componentes, 4 Balones calculo realizado | V

perfectamente aforados de 100 | para 0.05M; 0.1M.

homogénea ya que | ml

cada componente se Colocar la cantidad | Donde:

mezcla  intimamente | 1 vaso de pesada en el balon

con el otro, de modo
que pierden sus

tal
caracteristicas.

La concentracion de
una solucién expresa la
relacion de la cantidad
de soluto a la cantidad

de solvente.

precipitacion de
250 ml

1 Pizeta
1 Espétula

1 Varilla de
Agitacion

Agua

Hidroxido de
Sodio

aforado de 100 ml.
Aforar el balon con
agua.

Realizar el mismo
procedimiento para
cada una de las
cuatro
Concentraciones
mencionadas en el
primer item.

[ 1= Concentracion
a la cual queremos
la solucion (mol/l).

PM= Peso
molecular del
hidroxido de sodio.

V = Volumen del
balon aforado.

Tabla 2-2 PREPARACION DE LOS REACTIVOS (HIDROXIDO DE SODIO Y ACETATO

DE ETILO)
FUNDAMENTO | MATERIALES TECNICA CALCULO
Solucion.-es  una | Balanza Pesar los gramos de HIDROXIDO DE
mezcla de dos o NaOH segun el SODIO 0.1M

mas componentes,
perfectamente

homogénea ya que
cada componente se
mezcla intimamente
con el otro, de

3 Balones aforados
de
1000 ml

2 vaso de
precipitacion

calculo realizado
para tener 200 ml
de solucion
0.1M.Colocar la
cantidad pesada en
el balon y aforar

gNaOH=[]*PM *V

Donde:

[ ] = Concentracion a la
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modo tal  que
pierden sus
caracteristicas
individuales.

Esto altimo
significa que los

constituyentes  son
indistinguibles vy el
conjunto se
presenta en una sola
fase (sélida, liquida

0 gas) bien
definida.
La concentracion

de una solucién
expresa la relacion
de la cantidad de
soluto a la cantidad
de solvente.

de 1000 ml
1 Pizeta

1 Varilla de
Agitacion

Hidréxido de sodio
Acetato de etilo

Agua

con agua.

Colocar el volumen
necesario de
Acetato de Etilo
para preparar
1000ml de solucién
0.1M. Colocar
dicho volumen en
el balén y aforar
con agua.

Realizar el mismo
procedimiento para
preparar otros
1000ml de acetato
de etilo 0.1M.

cual queremos la solucion
(mol/).

PM= Peso molecular del
hidroxido de sodio.

V = VVolumen del balon
aforado.

ACETATO DE ETILO
0.1M

g Ac. Etilo=[]*PM *V

VAc. Etilo
g Ac. Etilo

- p del Ac. Etilo
Donde:

[ 1= Concentracién a la
cual queremos la solucion
(mol/l).

PM= Peso molecular del
acetato de etilo.

V = Volumen del balon
aforado.

p del Ac. Etilo

= Densidad

del Acetato de Etilo
(g/cm3)

2.3 DATOS ADICI

ONALES

Tabla 2-3 DATOS ADICIONALES DEL ACETATO DE ETILO

ACETATO DE ETILO
DATOS VALOR UNIDAD
PESO MOLECULAR 88,11 gr/mol
DENSIDAD 0,894 glem’
VISCOSIDAD 0,45 cP
Tabla 2-4 DATOS ADICIONALES DEL HIDROXIDO DE SODIO
HIDROXIDO DE SODIO

DATOS VALOR UNIDAD
PESO MOLECULAR 39,997 gr/mol
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| DENSIDAD

| g/cm’

Tabla 2-5 DATOS ADICIONALES DE LA CAPACIDAD CALORIFICADEL LOS
REACTIVOS Y PRODUCTOS UTILIZADOS EN LA PRACTICA

CARACTERISTICA

UNIDAD

VALOR

Capacidad calorifica del
NaOH

J/mol K

57.213

Capacidad calorifica del
acetato de
etilo

J/mol K

169.6

Capacidad calorifica del
acetato de
sodio

J/mol K

65.07

Capacidad
calorifica
del etanol

J/mol K

97.49

Fuente: PERRY Robert H, Manual del ingeniero quimico.

Tabla 2-6 DATOS ADICIONALES PARA LA DETERMINACION DE LA
TRANSFERENCIA DE CALOR

CARACTERISTICA

UNIDAD

VALOR

Conductividad Térmica
del acero Inoxidable

J/m2Sk

50.2

Fuente: PERRY Robert H, Manual del ingeniero quimico.

Tabla 2-7 ANALISIS FISICOS DEL LA SOLUCION DE NaOH 0.1M

HIDROXIDO DE SODIO 0.1M
DATOS VALOR UNIDAD
DENSIDAD 0,984 glem®
VISCOSIDAD 0,5 Cp (mPa s)

Tabla 2-8 ANALISIS FISICOS DEL LA SOLUCION ACETATO DE ETILO 0.1M

ACETATO DE ETILO 0.1M
DATOS VALOR UNIDAD

DENSIDAD 0,980 glcm® a 20
VISCOSIDAD 0,4 Cp (mPas)
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Tabla 2-9 DATOS OBTENIDOS SIMULANDO EL PROCESO EN EL LABORATORIO

TIEMPO CONDUCTIVIDAD
(Us)
0 11,85
5 7,83
10 5,65
15 4,44
20 4,02
25 3,58
30 3,2
35 3,09
40 2,94
45 2,89
50 2,79
55 2,7
60 2,55
65 2,36
70 2,32
75 2,3
80 2,23
85 2,15
90 2,09
95 2,08
100 2,06

48



CAPITULO 11
3 DISENO Y CONSTRUCCION
3.1 CALCULO DEL VOLUMEN DEL CILINDRO

Asumimos para el disefio del reactor Semicontinuo un didmetro del tanque de
reaccion de 20cm, donde este nos permite obtener el volumen requerido. Ademas
que debido a la agitacion a 500 rpm el fluido de mezcla toma una altura elevada
donde este no debe chocar con la tapa hermética por las siguientes razones: el
fluido de la mezcla debe estar impulsado radial y tangencialmente sin que exista

movimientos verticales con respecto al agitador.

La altura para para construir el cilindro del reactor con los antecedentes
mencionados anteriormente es de 30 cm.

2

Vep =m—h
CR 7T4 R
02
Vep =m—— 30
CR=T 4

Ver = 9424,77cm®
Ver = 9,42 L
3.2 CALCULO DEL VOLUMEN DEL REACTOR
Ve=Vi+Qx*t
Vg = 400 + 22 % 60
Ve = 1720 ml

3.3 CALCULO DEL DIAMETRO DE LA CAMARA DE CALEFACCION
El diametro de disefio de la camara de calefaccion sera de 30 cm, es decir 5 cm a
cada lado de la pared del cilindro reactor.

Dc= 20+ 10
D= 30cm

49



3.3.1 CALCULO DEL ALTURA DE LA CAMARA DE CALEFACCION

La altura de la cdmara de la camara de calefaccion serd 5 cm mas que la altura del

cilindro reactor.

hC:h’R+5
hec = 35cm

3.3.2 CALCULO DEL VOLUMEN DEL CILINDRO DE LA CAMARA DE
CALEFACCION

@2
Vtzﬂ%hc

02
Vi=mn—— 35
t 7T4

V, = 24740,04 cm?®
3.3.3 CALCULO DEL VOLUMEN DE LA CAMARA DE CALEFACCION
Ve = Ve —Ver
Ve = 24740,04 — 9424,77
Ve = 15315,27 cm?
Ve = 15,31527 L
34 CALCULOSPARAEL SISTEMA DE AGITACION

3.4.1 CALCULO DE LA LONGITUD DEL RODETE

La longitud total de un rodete de palas es del orden del 50 a 80 % del diametro

interior del tanque.’

L=0x0.6
L= 20%0.6
L=12cm

Warm L. Mc Cabe
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3.4.2 CALCULO DEL DIAMETRO DEL RODETE

D, =7cm

3.4.3 CALCULO DE LA ALTURA DEL RODETE

E_L
3
oo 12
3
E=4cm

3.4.4 CALCULO DE LAS DIMENSIONES DE LAS PALETAS
3.4.4.1 CALCULO DE LA ALTURA DE LA PALETA

w

_ 1
® 5
W 20
5
W =4cm
3.4.4.2 CALCULO DEL ANCHO DE LA PALETA

T
¢

1

5
T_ZO

5
T=4cm

3.5 CALCULO DE LA POTENCIA PARA ACCIONAR EL RODETE
3.5.1 CALCULO DE LA DENSIDAD Y VISCOSIDAD DE LA MEZCLA

Pmezcia = PNaoH * Xnaon t Packt * Xackt

MUmezcia = UnaoH * XNaon + Hacet * XacEt
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3.5.2 CALULO DE LAS FRACCIONES MOLARES
nNaOH= 0,04 moles

nAcEt:=0,1 moles

ntotales=0,14 moles

NNaoH 0,04 B
ntotales 0,14

XNaOH = 0,29

NycEe _ 0,1 _
ntotales 0,14

XacEr = 0,71

Pmezcia = 0,984 * 0,29 + 0,980 * 0,71

g
Pmezcia = 0,981 %

Umezcia = 0,5 % 0,29 + 0,4 % 0,71
HUmezcla = 0,429 cP

3.5.3 CALCULO DEL NUMERO DE REYNOLDS
Transformamos la densidad de la mezcla g/cm®alb/pie®, la viscosidad de cP a

Ib/pie-s y el didmetro del reactor en pies.

(Z)Z*n*p

Nge = 7

N = 0,656 * 8,4 * 61,24
ke ™ 2,88x10~*

Ny, = 768651,8187
Np, = 7,7 x 10°
Donde n es el niumero de revoluciones

3.5.4 CALCULO DE LA POTENCIA DEL AGITADOR

3 5
_ Np *NT ok Da * P'mezcla

Y

P

Donde:

Np: nimero de potencia
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n: revoluciones por segundo

@: diametro del reactor (pies)

gc: gravedad especifica (pies/s?)
pmezcla: densidad de la mezcla (Ib/pie®)

Por medio de la grafica de correlaciones de potencia para rodetes especificos
tomando en cuenta la curva D que es para un tanque sin placas deflectoras S4 =
0.25. Para tanques sin placas deflectoras el valor de Np igual a 1 que se obtiene de
la Figura 9.13 pagina 259 tomado Geankoplis C J. Procesos de Transporte y
Operaciones Unitarias.

N, = Ny, * Ng,™
Donde

Ngr: numero de Froude (se utiliza cuando no se colocan placas deflectoras debido a
que el eje no se encuentra en el centro del reactor).

m: exponente relacionado empiricamente con el Nge

n? x D,
Fr = g
Donde:
Da: diametro del rodete(cm)
g: gravedad (m/s?)
v _ 842 x 0656
fr— 3217
Ng, = 1,438

_a—1logyg * Nge
B b

m

Donde:

a y b son constantes de la tabla 9.1 tomado de Geankoplis C J. Procesos de
Transporte y Operaciones Unitarias.

_ 1—logyo*7,7x10°
B 40

m

m=—0,12
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N, = 1% 1,4387012
N, = 0,957

p o 0957+ 8,4°  0,656° 61,24
- 32,17

pie — lb
P =131,18

= 0,24 HP

Tabla 3-1 RESULTADOS DEL DIMENSIONAMIENTO DEL REACTOR

CAMARA DE REACCION

DESCRIPCION |[RESULTADO | UNIDADES
Volumen
(VCR) 9,42 L
Altura (h) 30 cm
Diametro(®) 20 cm

CAMARA DE CALEFACCION

DESCRIPCION |[RESULTADO | UNIDADES
Volumen (VC) 15,31527 L
Altura (hc) 35 cm
Diametro(Dc) 30 cm

SISTEMA DE AGITACION

Longitud del
rogete(L) 12 cm

Diametro del 7 om
rodete(Da)
Altura del 4 cm
rodete ( E)

Altura de la 4 em
paleta(W)

Potencia(P) 0,24 HP

3.6 CALCULO DEL BALANCE DE MASA

NaOH + CH3;COOC,Hs —%H;COONa + C,HsOH

PM.  40g 88,11g 82,03g 46,064

React limt. 169
E=S
40 + 88,11 = 82,03 + 46,06

128,11 = 128,09
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82,02 g CH3COONa
40 g NaOH

1,6 g NaOH = 3,282 g CH;COONa

46,06 g C2H50H
40 g NaOH

1,6 g NaOH = = 1,8424 g C,H;OH

masa total de productos = 5,1244 g

3.7 CALCULO DEL BALANCE DE ENERGIA

Como la reaccion se da a 20 °C despreciamos las pérdidas de calor hacia el exterior
y obviamos un balance de energia simultaneo, entonces calcularemos la energia

necesaria para que la transferencia de calor hacia los reactivos sea de 20 °C.

Quz0 = Mu20 * CPuz0 * ATh20
Mu20 = PH20 * Vizo
Myoo = 0,99829 * 15315,25
my,o = 15289,08 g = 15,289 Kg
Qu20 = 15,289 % 4,182 * (293 — 289)
Q20 = 255,75 K] = 61,08 Kcal

3.8 CALCULO DE LA CINETICA DE REACCION

Ensayo realizado a concentraciéon de 0.1M de NaOH y 0.1M de Acetato de Etilo en

un tiempo de 60 minutos.

Tabla 3-2 DATOS OBTENIDOS EXPERIMENTALMENTE EN EL REACTOR
SEMICONTINUO

VOLUMEN
VOLUMEN | CONSUMIDO
TIEMPO 4 | CONDUCTIVIDAD | INICIAL DE DE VO'I'DLé'\L"EN
P (us) NaOH O.IM | ACETATO | oo oricTomi
(ml) DE ETILO
0.1M (ml)
0 12,8 21
5 12,39 11,64
10 12,24 8,09 400 1340 1740
15 12,03 5,65
20 11,65 4,25
25 10,88 3,6
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30 10,65 3,14
35 10,17 3,02
40 10,14 2,76
45 9,86 2,41
50 9,79 2,27
55 9,78 2,17
60 9,78 2,11
65 9,74 1999

Ensayo realizado a concentracion de 0.05M de NaOH y 0.05M de Acetato de Etilo
en un tiempo de 30 minutos. Estos datos serviran para realizar la curva de

calibracion a esta concentracion, mas no para el calculo de las diferentes variables.

Tabla 3-3 DATOS OBTENIDOS EXPERIMENTALMENTE EN EL REACTOR
SEMICONTINUO A 0,5M DE NaOH

VOLUMEN
VOLUMEN | CONSUMIDO
CONDUCTIVIDAD | CONSUMIDO DE VOLUMEN
TIEMPO |  pH DEL
(us) DENaOH | ACETATO |oooniceo
0IM(ml) | DEETILO
0.1M (ml)
0 125 1017
5 12.28 611
10 12.03 473
15 11,74 315 400 600 1000
20 1161 245
25 11.23 214
30 10,76 1968

3.9 CONSTANTE TEORICA DE VELOCIDADDE LA
SAPONIFICACION DEL ACETATO DE ETILO CON NaOH EN UN
REACTOR SEMICONTINUO

La constate tedrica de saponificacién a 25°C es*:

k=2083——m
mol min

3.10 CALCULO DE LA CONSTANTE DE VELOCIDAD DE REACCION
EXPERIMENTAL EN EL REACTOR SEMICONTINUO

La ecuacion 3-32 Podemos calcular la concentracion en un tiempo t en funcién de

la conductividad®.

* LEVENSPIEL, Octave. “Ingenieria de las reacciones Quimicas”. 3ra edicién, Pp 668.
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Como la reaccién de saponificacidn del acetato de etilo con hidréxido de sodio es

una reaccion irreversible de segundo orden global y de orden uno con respecto a

cada uno de los reactivos postulamos de la siguiente manera:

Tabla 3-4 DETERMINACION DE LA CONSTANTE DE VELOCIDAD

TIEMPO | pH CONDU(iI)IVIDAD CONCENTRACION 1/CA
0 12,8 21 0,08541 11,7082309
5 12,39 11,64 0,044694 22,3743679
10 12,24 8,09 0,0292515 34,186281
15 12,03 5,65 0,0186375 53,6552649
20 11,65 4,25 0,0125475 79,6971508
25 10,88 3,6 0,00972 102,880658
30 10,65 3,14 0,007719 129,55046
35 10,17 3,02 0,007197 138,946783
40 10,14 2,76 0,006066 164,853281
45 9,86 2,41 0,0045435 220,094641
50 9,79 2,27 0,0039345 254,161901
55 9,78 2,17 0,0034995 285,755108
60 9,78 2,11 0,0032385 308,784931

> GONZALEZ, Velasco. “Cinética Quimica Aplicada”. Afio 1999 Madrid, Pp 227.
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Figura 3-1TIEMPO VS 1/CA

350
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™~

1/CA

150 94— Seriesl
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Tiempo

FUENTE:ALDAS F, VIVAR G.

Ty = kCACB
Ty = kCAZ
dc,
——A = kc,?
dt A
Integrando tenemos:
1 _ 1
k= Ca Cao
t - tO
I = 22.374 — 11,708
a 5-0
k=21332 ———
mol min
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3.11 CALCULO DE LA CONVERSION REAL DEL ACETATO DE ETILO
E HIDROXIDO DE SODIO A LO LARGO DEL REACTOR

Vo * Cnaoro — Cnaonf * (Vo +Q * )
Q * Cacpro * t

Xacet =

M 0,4 * 0,1 — 0,0032385 * (0,4 + 0,022 * 60)
AcEt — 0,022 * 0,1 * 60

XACEt == 0,26

Vo * Cnaoro — Cnaong * (Vo + Q * t)

Vo * Cnaono

XNaon =

0,4%*0,1—-0,0032385 * (0,4 + 0,022 x 60)

XNaOH = 0,86

3.12 CALCULO DE LA CONVERSION IDEAL DEL HIDROXIDO DE
SODIO A LO LARGO DEL REACTOR

Cq = CAO(l - XA)

CAO_CA
X, =—-—=
47 Cho

_0,1-0,000704518
A 0,1

X, = 0,99

3.13 CALCULO DEL TIEMPO ESPACIAL

T =67 min
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3.13.1 CURVA DE CALIBRACION PARA UN REACTOR SEMICONTINUO A
0.1M DE ACETATO DE ETILO E NaOH.

Tabla 3-5 DATOS PARA LA CALIBRACION DE UN REACTOR SEMICONTINUO A 0.1M
DE ACETATO DE ETILO E NaOH.

CONDU(CJSI')IVIDAD CONCENTRACION
21 0,08541
11,64 0,044694
8,09 0,0292515
5,65 0,0186375
4,25 0,0125475
3,6 0,00972
3,14 0,007719
3,02 0,007197
2,76 0,006066
2,41 0,0045435
2,27 0,0039345
2,17 0,0034995
2,11 0,0032385
1999 8,68971
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Figura 3-2CURVA DE CALIBRACION CONDUCTIVIDAD VS CONCENTRACION A
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FUENTE: ALDAS F, VIVAR G.

3.14 CURVA DE CALIBRACION PARA UN REACTOR SEMICONTINUO
A 0.05 M DE ACETATO DE ETILO Y 0.05 M NaOH.

Tabla 3-6 DATOS PARA LA CALIBRACION DE UN REACTOR SEMICONTINUO A 0.05
M DE ACETATO DE ETILO Y 0.05 M NaOH.

CONDUCTIVIDAD CA
(Ms)
10,17 0,0382995
6,11 0,0206385
4,73 0,0146355
3,15 0,0077625
2,45 0,0047175
2,14 0,003369
1968 8,55486
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Figura 3-3 CURVA DE CALIBRACION CONDUCTIVIDAD VS CONCENTRACION A 0,5
M
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FUENTE: ALDAS F, VIVAR G.

3.15 COMPARACION DE LA CONCENTRACION IDEAL CON LA
CONCENTRACION REAL

Con la ecuacion diferencial 3-6

CAO

oy dipe, =
C+h)G, =2

dt

Integrando tenemos la variacion de la concentracion en funcion del tiempo en el

interior del reactor:

CAO

— o (i) a0
C, = k€ YT KD
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Tabla 3-7 CONCENTRACION IDEAL EN FUNCION DEL TIEMPO

TIEMPO Ca

5 0,000756986
10 0,000704519
15 0,000704518
20 0,000704518
25 0,000704518
30 0,000704518
35 0,000704518
40 0,000704518
45 0,000704518
50 0,000704518
55 0,000704518
60 0,000704518

Figura 3-4CONDUCTIVIDAD VS CONCENTRACION A 0,1 M
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FUENTE: ALDAS F, VIVAR G.

Con los datos experimentales tenemos:
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Tabla 3-8 DATOS DE CONCENTRACION REAL EN FUNCION DEL TIEMPO

TIEMPO | CONCENTRACION
0 0,08541
5 0,044694

10 0,0292515
15 0,0186375
20 0,0125475
25 0,00972
30 0,007719
35 0,007197
40 0,006066
45 0,0045435
50 0,0039345
55 0,0034995
60 0,0032385

Figura 3-5 CONCENTRACION VS TIEMPO A 0,1 M
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FUENTE: ALDASF, VIVAR G.
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3.16 RESULTADOS FINALES

Tabla 3-9 RESULTADO DE LA CONSTANTE DE VELOCIDAD DE REACCION

DETERMINACION | RESULTADOS | UNIDADES

k Tebrica 2,083 L/mol min

k Experimental 2,1332 L/mol min

Tabla 3-10 RESULTADOS DE CONCENTRACION FINAL DE NaOH Y CONVERSION DE
LOS REACTANTES

DETERMINACION |RESULTADOS | UNIDADES
Concentracion

NaOH 0,0032385 mol/L
Conversién NaOH 86 %
Conversion Ac. Et 26 %

3.17 ANALISIS Y DISCUSIONDE RESULTADOS

Para demostrar el funcionamiento del Reactor Semicontinuo desarrollamos la
reaccion de saponificacion del Acetato de Etilo con hidroxido de Sodio para dar
como resultado Acetato de Sodio como producto principal y etanol como
secundario, con la ayuda de una chaqueta de calefaccién logramos mantener el
interior del reactor a una temperatura constante de 25 °C, temperatura a la cual se

desarrolla normalmente la reaccion de saponificacion.

Otro aspecto a tomar en cuenta son los dos tipos de operacion semicontinua en las
que puede trabajar el reactor quimico; los dos modos de operacion presentan una
carga inicial de reactivo A al reactor, y se aflade lentamente el reactivo B dejando
reaccionar por un instante de tiempo, la diferencia es la extraccion del producto que
puede ser de manera continua o sin extraccion hasta obtener las conversiones y
concentraciones deseadas. En nuestro caso cargaremos inicialmente el reactor
quimico con 400 ml. De Hidréxido de Sodio 0.1 M y afiadimos Acetato de Etilo
0.1M a razon de 22 ml/min a temperatura constante y mediante agitacion a 500
RPM, la forma de extraccion del producto es dejando que la reaccion finalice,
comprobando que la medicion de la conductividad del medio de reaccion

permanezca constante cuyo ultimo valor fue de 2,11 puS dando una concentracion
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final Ca=0,0032385 M de reactivo limitante, es decir de NaOH en un tiempo de
contacto de 60 minutos con un porcentaje de conversion del reactivo limitante de

86% Yy una constante de velocidad de reaccion experimental de 2,1332 L/mol min.

Para comparar la concentracion Real e Ideal dentro del reactor tomaremos en
cuenta los datos finales de concentracion de reactivo limitante NaOH; C naoH ReaL=
0.00332385 M y C naoH 1pEaL=0.000704518 M. La concentracion final de reactivo
limitante NaOH ideal es menor a la real debido a que el comportamiento del reactor
ideal supone que el fluido tiene propiedades como: composicion, temperatura
idénticas en todos los puntos del reactor y que la agitacion es tal que existe mezcla

en todos los puntos del reactor por lo que su conversién es ideal y superior a la real.

Mientras que en el comportamiento real del reactor los tiempos de residencia de las
moléculas de fluido no son iguales para todo el liquido al igual que la velocidad a la
cual el fluido modifica su composicion, ademas existen varios factores que influyen
en la idealidad como: disefio geométrico del reactor, mezclado y agitacion,
viscosidad del fluido, los espacios muertos que son aquellas zonas donde el fluido
se mueve con muchalentitud comparado con el resto y existe muy poco transporte
de masa por difusion molecular lo que impide la transformacién de reactivos y su

conversion de forma ideal.

3.18 REQUERIMIENTOS PRESUPUESTARIOS

3.18.1 RECURSOS HUMANOS

Tabla 3-11 REQUERIMIENTO DE RECURSOS HUMANOS

NUMERO RECURSO FUNCION
2 Proponentes Ejecutores del proyecto de tesis
1 Director de tesis Asesoramiento

Asesoramiento complementario y

1 Colaborador de tesis ) -
Asesoramiento en la problematica
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3.18.2 MATERIALES

Tabla 3-12 REQUERIMIENTO DE RECURSOS PARA MATERIALES

VALOR VALOR
I'TEM CANTIDAD UNITARIO TOTAL
MATERIAL DE OFICINA
Impresion 1000 0,10 100,00
Anillados 8 4,00 32,00
Empastado 3 25,00 75,00
Fotocopias 500 0,02 10,00
CD 2 1,50 3,00
Subtotal 220,00
REACTIVOS EMPLEADOS
Acetato de Etilo 1 lts. 50,00 50,00
Hidroxido de Sodio 13gr. Exl;stente en
odega
Ensayos para Ia_callbracmn del 3 10 30
equipo
Subtotal 80,00
DISENO Y CONSTRUCCION DEL REACTOR SEMICONTINUO
Disefio 1 50,00 50,00
Construccion 1 1600 1600
Subtotal 1650,00
TOTAL 1950,00

3.18.3 ECONOMICOS

Tabla 3-13 REQUERIMIENTO ECONOMICO TOTAL

RECURSO MONTO ($)
Recurso materiales 1950,00
Imprevistos (10%) 195,00

TOTAL 2145,00

3.18.4 PRESUPUESTO

3.18.4.1 FUENTES DE FINANCIAMIENTO

Tabla 3-14 FUENTE DE FINANCIAMIENTO

RECURSO | MONTO (%) | %
Propio 2145,00 100
TOTAL 2145,00 100
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CAPITULO IV

4 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1 CONCLUSIONES

*
L X4

Se disefio un reactor semicontinuo a escala de laboratorio que consta de un
tanque cerrado, una chaqueta de calefaccién y un tanque de alimentacion en
acero inoxidable de grado alimenticio de 2mm de espesor, con una agitacion
en el interior del reactor de 500 RPM y dos valvulas de salida para purga del
fluido de calefaccién (H,O) y para la extraccion del producto final de
reaccion.

La simulacion del reactor Semicontinuo a nivel del laboratorio arrojé datos
con los cuales partimos para el disefio y construccién del mismo, debiendo
indicar que el tiempo de fin de reaccion fue mayor del esperado debido aque
el sistema de agitacion magnética usado no realizaba una mezcla
homogénea debido a que este se encontraba en el centro del vaso de
precipitacion creando una especie de torbellino, por lo que era necesario los
deflectores.

Las concentraciones y caudales de los reactivos al inicio de la reaccién
fueron: 400 ml de NaOH 0.1M y un caudal de alimentacion de Acetato de
Etilo 0.1M de 22 mililitros por minuto todo esto a una temperatura
constante de 25 °C.

Determinadas las condiciones de trabajo, construimos un Reactor de tipo
Semicontinuo con una chaqueta de calefaccion controlada por una
termocupla que va en paralelo a un termostato de regulacién de temperatura,
el didmetro del tanque de calefaccién es de 30 cm y una altura de 35 cm.
Mientras que el tanque interior o tanque de reaccién es de tipo cilindrico
con un didmetro 20 cm. y una altura de 30 cm, en el interior del reactor
constara de un rodete de tipo paleta de 7 cm de diametro y 12 cm de
longitud unido a un eje accionado por un motor eléctrico monofésico con

una potencia para accionar el agitador de 0,24 HP.
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*
L X4

o
A5

X/
X4

El final de la reaccién de saponificacién se produjo a los 60 minutos
obteniéndose una concentracién final del reactivo limitante Canaon=
0,00332385 M que representa una conversion del 86%.

Parar llegar a la conversion indicada en el punto anterior se consumieron las
siguientes volumenes de reactivos:un volumen consumido de Acetato de
Etilo de 1340 mililitros necesarios para reaccionar con un volumen inicial
de 400 ml de Hidroxido de Sodio dando un volumen final de 1740 mililitros
de Acetato de Sodio y Etanol.

Existe una diferencia del 7% entre la conversion ideal y la real, debido a que
existe muy poco transporte de masa por difusion molecular debido a que la
agitacion no es perfecta, lo que impide la transformacion de reactivos y su
conversion de forma ideal. Por tal razon la conversion en el reactor ideal es
mayor sin embargo sabemos que no existen reactores ideales tan solo

podemos construir reactores reales.

4.2 RECOMENDACIONES

>

*
°e

L)

Recomendamaos preparar la solucion de Hidroxido de Sodio inmediatamente
después de haber pesado la cantidad necesaria debido a que el reactivo es de
caracter higroscopico y absorbe la humedad del aire.

Al preparar la solucion de hidroxido de sodio mantener fuera del alcance de
materiales combustibles ya que cuando se disuelve en agua o se neutraliza
con un acido libera una gran cantidad de calor que puede ser suficiente
como para encender dichos materiales.

Al preparar la solucion de Acetato de Etilo colocar una cantidad aproximada
en otro recipiente para su utilizacion y asi evitar contaminacién en el
reactivo que es de gran pureza.

Utilizar antes de realizar practicas en el reactor su respectivo mandil y EPPS
de seguridad, debido al fuerte olor y su irritacién al contacto con los
reactivos.

La chaqueta del reactor debe estar a la temperatura de reaccion antes de
cargar los reactivos para comenzar el proceso con la temperatura requerida
al instante.

Utilizar reactivos de alta pureza para desarrollar perfectamente la reaccion

de saponificacién para obtener medidas y resultados coherentes.
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% Oftra reaccion sugerida para el reactor Semicontinuo es la sintesis del
bromuro de metilo utilizando como reactivos el cianuro de bromo y

metilamina.
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Anexo 1 FICHA TECNICA DEL HIDROXIDO DE SODIO

Nombre (IUPAC) sistematico

Hidroxido de sodio

General

Hidroxido so6dico, Soda caustica, Sosa
caustica, Sosa lejia, Jabon de piedra, E-
524, Hidrato de sodio.

Formula molecular NaOH
Propiedades fisicas
Estado de agregacion Sélido
Apariencia Blanco
Densidad 2100 kg/m®; 2,1 g/cm®
Masa molar 39,99713 g/mol

Punto de fusién

Punto de ebullicion

591 K (318 °C)

1663 K (1390 °C)

Propiedades quimicas
Solubilidad en agua

Termoquimica

111 g/100 ml (20 °C)

AH g ~197,76 kJ/mol

AtHiquido ~416,88 kd/mol

AtH%1ido —425,93 kJ/mol

Sogas’ 1 bar 228,47 Jm0|_1 K

Sselido {{{S0S}}} J-mol™*.K*

Peligrosidad
NFPA 704
Riesgos

Ingestion Puede causar dafos graves,
permanentes al sistema gastrointestinal
o fatales para la persona.

Inhalacion Irritacion  con pequefias exposiciones,
puede ser dafiino o mortal en altas dosis.

Piel Peligroso los sintomas van desde
irritaciones leves hasta Ulceras graves.

Ojos Peligroso. Puede causar quemaduras,

dafos a la cornea o conjuntiva.
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Anexo 2 FICHA TECNICA DEL ACETATO DE ETILO

Nombre (IUPAC) sistemético

Acetato de Etilo
Etanoato de Etilo

General
Formula Semidesarrollada

Formula Molecular

Acetato de etilo; acetidina.
CH;COOCH2-CH3

C4H302

Propiedades fisicas
Estado de agregacion

Densidad

Masa molar

Punto de fusion
Punto de ebullicion
Viscosidad

Indice de Refraccion

Liquido incoloro, de olor caracteristico.
900 kg/m?; 0,9 g/cm®

88,11 g/mol

189 K (-84 °C)

350 K (77 °C)

0,45cP a 20 °C

1,3724 a2 20 °C

Propiedades quimicas
Solubilidad en agua

Momento Dipolar

8,7% a 20 °C

1,88a25°C

Peligrosidad

NFPA 704

Riesgos
Altamente inflamable

Ingestion

Inhalacion

Piel

Dosis Semiletal

Dolor abdominal, vértigo, ndusea, dolor
de garganta, debilidad.

Tos, vértigo, somnolencia, dolor de

cabeza, nausea, jadeo, dolor de
garganta, pérdida de conocimiento,
debilidad.

Enrojecimiento, dolor.

11,3 g/Kg, rat.
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Anexo 3 FICHA TECNICA DEL ACETATO DE SODIO

Nombre (IUPAC) sistemético

Acetato de Sodio
Etanoato de Sodio

General
Formula Semidesarrollada

Formula Molecular

Acetato de Sodio

NaCH3COO

NaC2H302

Propiedades fisicas
Densidad

Punto de ebullicion

1450 kg/m?; 1,45 g/cm®

610 K(337 °C)

78


http://es.wikipedia.org/wiki/Uni%C3%B3n_Internacional_de_Qu%C3%ADmica_Pura_y_Aplicada
http://es.wikipedia.org/wiki/F%C3%B3rmula_molecular
http://es.wikipedia.org/wiki/Densidad
http://es.wikipedia.org/wiki/Punto_de_ebullici%C3%B3n
http://es.wikipedia.org/wiki/Kilogramo
http://es.wikipedia.org/wiki/Metro_c%C3%BAbico
http://es.wikipedia.org/wiki/Gramo
http://es.wikipedia.org/wiki/Cent%C3%ADmetro_c%C3%BAbico

Anexo 4 SIMULADOR DEL REACTOR SEMICONTINUO A ESCALA DE LABORATORIO

a)

NOTAS

a) Simulacion  del  reactor
Semicontinuo con un sistema
de agitacion de imanes.

CATEGORIA DEL DIAGRAMA
[1 Certificado O Por eliminar

1 Aprobado U Por Aprobar

ESPOCH

FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE ING. QUIMICA

FERNANDO ALDAS
GABRIEL VIVAR

SIMULADOR DEL REACTOR
SEMICONTINUO A ESCALA
DELABORATORIO

Lamina

Escala

Fecha
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71 Por calificarll  Para Informacion

Ad 7/04/2014
Anexo 5 REACTOR SEMICONTINUO
NOTAS
CATEGORIA DEL DIAGRAMA ESPOCH
. . FACULTAD DE CIENCIAS REACTOR
" Certificado L Por eliminar ESCUELA DE ING. QUIMICA SEMICONTINUO
a) Reactor
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Semicontinuoconstruido.

1 Aprobado U Por Aprobar

71 Por calificard Para Informacion

FERNANDO ALDAS
GABRIEL VIVAR

Lamina

Escala

Fecha

A4

7/04/2014

Anexo 6 PLANOS DEL REACTOR SEMICONTINUO

TAPA DE ACERO e=2rmm
APERTURA DE WSAGRAS

LLAVE DE PASO TUBERIA DE AQERC

[E=—"

20.00

5.00

5.00

d=1""

ASPAS DE ACERD
e= Zmm_

8 00 ESTRUCTURA DE METAL PARA

_—SEPARACION DE TAMGUES

5.00

30.00

REGULADOR DE TEMPERATURA RANGO DE
20—40 GRADOS CENTIGRADOS
M CALEFACCION:
TERMOCUFLA
TERMOSTATO
RESISTENCIA O MIQUELINA

CORTE

TUBERIA CE ACERD d=1""

'Lw LLAVE DE PASO DESCARGUE DE AGUA

a)

NOTAS
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a) Corte del

Semicontinuo.

reactor

CATEGORIA DEL DIAGRAMA
[l Certificado O Por eliminar
1 Aprobado U Por Aprobar

71 Por calificarld  Para Informacion

ESPOCH

FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE ING. QUIMICA

FERNANDO ALDAS
GABRIEL VIVAR

ENSAYOS REALIZADOS
EN EL REACTOR
SEMICONTINUO

Lamina

Escala

Fecha

4

A4

7104/2014
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Anexo 7 PLANOS DEL REACTOR SEMICONTINUO

TAPA DE ACERD e=2mm
APERTURA DE VISAGRAS

>
TAPA DE ACERO e_=irr|m 2
TAPA DE ACERD SOIJ ADA d
(e
o
(Mg
)
1 ]]
I~ —
BASE SOLDADA ] "D‘
FACHADA a)
NOTAS
CATEGORIA DEL DIAGRAMA ESPOCH
ENSAYOS REALIZADOS
- - FACULTAD DE CIENCIAS EN EL REACTOR
{1 Certificado O Por eliminar >
ESCUELA DE ING. QUIMICA
a) Fachada del reactor Q SEMICONTINUO

1 Aprobado U Por Aprobar

FERNANDO ALDAS
GABRIEL VIVAR

Lamina

Escala

Fecha
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Semicontinuo.

71 Por calificarll  Para Informacion

5 A4 7/04/2014

Anexo 8 PLANOS DEL REACTOR SEMICONTINUO

FERFORACION

MOTCOR SO0RPM
MONOFASICO

DETALLE DE TAPA

PLANTA
a) b)
NOTAS
CATEGORIA DEL DIAGRAMA ESPOCH ENSAYOS REALIZADOS
Y Vista planta del reactor 1 Certificado O Por eliminar FACULTAD DE CIENCIAS EN EL REACTOR
Semicontinuo. ESCUELA DE ING. QUIMICA SEMICONTINUO
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b) Detalles del

Semicontinuo.

reactor

1 Aprobado U Por Aprobar

71 Por calificard Para Informacion

FERNANDO ALDAS
GABRIEL VIVAR

Lamina

Escala

Fecha

A4

7/04/2014
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