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RESUMEN

Este trabajo consistid en adaptar un fermentador de laboratorio de
operaciones unitarias para usarlo como reactor quimico. Se instalaron
accesorios para que las lineas de vapor y de aire alimentaran al reactor,

asi como para que éste funcionara.

Despuées de realizar las pruebas de estabilidad del equipo, de calibrar los
instrumentos y de probar la valvula de seguridad, se llevo a cabo la

hidrolisis del acetato de etilo catalizada con ion hidrégeno.

Se hicieron corridas a dos temperaturas distintas para demostrar que la
velocidad de la reaccion es directamente proporcional a la temperatura en
el rango definido. Como parte adicional, se calculd la energia de

activacion y se hizo el andlisis estadistico de los datos obtenidos.
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l. INTRODUCCION

Los propositos de este trabajo fueron: adaptar un fermentador de
laboratorio de operaciones unitarias para usarlo como reactor de tanque
agitado, estudiar el efecto de la temperatura en la velocidad de la
hidrolisis del acetato de etilo catalizada con ion hidrégeno y calcular la
energia de activacion a partir de la base de datos que resultd entre la

constante de velocidad especifica vs. la temperatura.

La adaptacion del fermentador incluyé la instalacion de la tuberia de
purga de vapor condensado y la tuberia de alimentacion de aire
comprimido. Debido a que el fermentador no posee agitacidn mecanica,
se utilizara aire siempre que la presencia de oxigeno no afecte la
reaccion. Ademas se instalaron reguladores de presién para vapor y para
aire comprimido con sus respectivos manometros tipo Bourdon, valvula
de seguridad en la chaqueta del reactor, y trampa de vapor para poder

operar la unidad en condiciones seguras.

El estudio de la hidrolisis del acetato de etilo se hizo después de haber
calibrado los flujos de aire, vapor, y agua en el reactor. Para esto se llevo
a cabo la reaccion segln la metodologia, y se realizé un analisis quimico

de las muestras, y un analisis estadistico con los datos obtenidos.



Il. ANTECEDENTES

Velocidad de reaccién

Experimentalmente, se ha encontrado que la velocidad de reaccién
depende de la concentracion de ciertos reactivos (y de la concentracion

del catalizador, cuando existe) (4).

La ley de velocidad relaciona la velocidad de reaccion con la
concentracion de los reactivos (y catalizador) elevada a varias potencias.
Si se considera la reacciéon de las sustancias A y B para dar D y E, de

acuerdo a la ecuacion balanceada

G
AA +bB - dD + eE C = catalizador

La ley de velocidad se podria escribir de la forma

Velocidad = k[AJ[B][C]*

Donde k, llamada constante de velocidad, es una constante de
proporcionalidad que relaciona la velocidad con las concentraciones.
Tiene un valor fijo a determinada temperatura, pero varia con la
temperatura. Los exponentes q, r, y s son frecuentemente, pero no
siempre, numeros enteros. Se deben determinar experimentalmente, y

no pueden obtenerse simplemente de analizar la ecuacién balanceada

(4).



Al conocer la ley de velocidad para una reaccion y haber encontrado el
valor de la constante de velocidad, se puede calcular la velocidad de la

reaccion para cualquier concentracion de los reactivos (4).

Orden de la reaccion

Se puede clasificar una reaccién por su orden. El orden de reaccion con
respecto a cada reactivo es el exponente de la concentracion de dicho
reactivo en la ley de velocidad que fueron determinados

experimentalmente (4).

El orden global de la reaccion es la suma de los exponentes en la ley de

velocidad (4).

Determinaciéon de la ley de velocidad

La determinacion experimental de la ley de velocidad para una reaccion
requiere que se sepa el orden de la reaccion con respecto a cada una de

las especies y/o catalizador (4).



Cambio de la concentracion con el tiempo

La ley de velocidad nos indica cémo la velocidad de la reaccion depende
de las concentraciones de las especies en un momento dado. Sin
embargo, a menudo nos gustaria tener una relacion matematica que nos
muestre como la concentracién de las especies cambia en un periodo de
tiempo. Tal ecuaciéon seria directamente comparable a datos
experimentales, los cuales se obtienen en forma de concentraciones a
varios tiempos. Ademas de resumir los datos experimentales, dicha
ecuacion predeciria concentraciones a cualquier tiempo. Esto nos
permite responder preguntas tales como: ¢ Cuanto tiempo le toma a la

reaccion alcanzar el 50% de su completitud? (4).

La ley de velocidad puede ser transformada a una relaciéon matematica

entre concentracion y tiempo haciendo uso del célculo (4).

Cinética guimica

La ingenieria de las reacciones quimicas es la rama de la ingenieria que
estudia las reacciones quimicas a escala industrial. Su objetivo es el
disefio y funcionamiento adecuado de los reactores quimicos, vy
probablemente la ingenieria de las reacciones quimicas es la actividad
que, por si sola, hace que la ingenieria quimica constituya una rama de la

ingenieria (4).



Los procesos quimico-industriales se han de proyectar para obtener
econdmicamente un determinado producto, a partir de diferentes materias
primas, que se someten a etapas de tratamiento. Las materias primas se
someten primero a una serie de etapas de tratamiento fisico para
ponerlas en la forma en que puedan reaccionar quimicamente, y a
continuacion pasan al reactor. Los productos de reaccién han de
someterse después a nuevos tratamientos fisicos (separaciones,

purificaciones, etc.) para obtener el producto deseado (4).

Como todas las reacciones quimicas se llevan a cabo en reactores
quimicos, uno de los factores mas importantes para determinar la
economia global del proceso es el disefio del reactor. Por lo que los
reactores deben disefiarse para cumplir con los requerimientos

especificos del sistema de reaccion (5).

Al “inicio del disefio, es importante tener disponible la siguiente
informacion: tipo de reaccion (simple o compleja); la necesidad de un
catalizador; fases involucradas; el control de la temperatura o presion: y
la capacidad de produccién. Ademas, los datos basicos que se requieren
incluye la expresion de la velocidad de reaccion y su variacion de
acuerdo a la temperatura, presion, etc.; las caracteristicas de la
transferencia de masa y de calor; las propiedades fisicas y quimicas de
todos los componentes de la reaccion; y las caracteristicas de corrosion-
erosion y cualquier riesgo asociado con el sistema de reaccion. Cuando
se posee esta informacion y datos, se puede proceder a la seleccién

preliminar y disefo del reactor (5).



Los reactores quimicos empleados en varios procesos industriales son
tan variados que no siempre es posible hallar una relacion especifica
entre el disefio del reactor y el tipo de reaccion o de operacion.
Frecuentemente se utilizan equipos con diferente disefio para la misma

reaccion (5).

En general, los reactores quimicos han sido clasificados en dos grandes
areas, una de acuerdo al tipo de operacion y la otra de acuerdo a las
caracteristicas de disefo. La primera clasificacion se utiliza
principalmente para reacciones homogéneas y a la vez se divide en
reactores por lote, continuo, o semicontinuo. Los reactores quimicos
también han sido clasificados de acuerdo a las caracteristicas de disefio:
reactor de tanque, reactor tubular, reactor en torre, reactor de lecho

fluidizado, reactor de fase dispersa (5).

Reactor por lotes. En este tipo, todos los reactivos se alimentan al inicio
y siguen un curso predeterminado de reaccion durante el cual ni se
introduce ni se extrae material en el reactor. Usualmente tiene forma de
tanque con o sin agitacion y se utiliza principalmente en producciones a

pequena escala (5).

Reactor continuo. En este tipo, los reactivos se introducen y los
productos se extraen simultaneamente en forma continua. La forma
puede ser de un tanque, tubular, o una torre y posee amplias
aplicaciones en plantas de gran escala, lo cual reduce costos de

operacion y facilita el control de la calidad del producto (5).



Reactor semicontinuo. En esta categoria se clasifican todos aguellos que
no son por lotes o continuos. En un tipo, parte de los reactivos se
alimentan al inicio, y el resto a medida que la reaccion ocurre. En otro
tipo, todos los reactivos se alimentan al inicio, pero uno o mas productos

se extraen continuamente (5).

Reactor de tanque. Probablemente es el tipo de reactor que mas se
utiliza en la industria quimica. En la mayoria de los casos esta equipado
con algun medio de agitacién (burbujeo) asi como dispositivos para la
transferencia de calor (chaqueta). Este tipo puede utilizarse tanto para
operacion por lotes como para operacion continua, en amplios rangos de
presion y de temperatura. A excepcion de liquidos muy viscosos, es
posible alcanzar una aproximacion muy cerca al mezclado perfecto en un

reactor de tanque agitado (5).

La velocidad de una reaccion quimica es importante para determinar la
eficiencia de muchas reacciones industriales. En reacciones organicas
particularmente, donde existe una posibilidad de que ocurran varias
reacciones simultdneamente, las consideraciones en la cinética no seran

menos importantes que las relaciones de equilibrio (2).

Excepto en el caso de reacciones muy rapidas, la velocidad de una
reaccion quimica es tan importante como la termodinamica de la
reaccion. Si existe una disminucion de la energia libre durante una
reaccion, a temperatura (T) y presion (P) constante, ésta ocurrira
espontaneamente pero sera util solamente si se lleva a cabo en un
periodo de tiempo razonablemente corto. Ademas, si varias reacciones

diferentes son termodinamicamente posibles, la que sea la mas rapida



sera la que utilice los reactivos de primero y como resultado se formara

mas producto de esa reaccion (2).

La aplicacion de los principios de termodinamica y de la cinética quimica
hace posible la prediccion y el control de las reacciones quimicas, pero la
reaccion global se vuelve complicada cuando muchas reacciones

diferentes ocurren simultaneamente (2).

En el estudio de la cinética quimica es importante determinar la expresion
de velocidad que relacionara la concentracion de uno o mas de los
reactivos o productos en funcion del tiempo y obtener el valor numérico

de la constante de velocidad especifica (2).

Aunque existen reacciones quimicas que se acomodan muy bien a estas
formulas, se debe considerar que una gran cantidad de reacciones
ocurren con muchas reacciones reversibles competitivas en las que no es
posible un simple analisis matematico. El desarrollo de programas de
computacion esta haciendo posible el andlisis matematico de muchas de

esas reacciones complicadas (2).

La hidrolisis del acetato de etilo presenta varios aspectos importantes. La

reaccion, que es muy lenta en agua pura, puede ser catalizada con ion

hidrégeno:

k'1
CH,COOCH,CH, + H,0 + H' <> CH,COOH + CH,CH,OH + H*
K,



La reaccion es reversible, por lo que la velocidad neta de hidrélisis en
cualquier instante es la diferencia entre la velocidad de reaccién hacia

adelante y la velocidad de reaccion hacia atras:

-dcCH,CH,COOCH, = k',cH,0¢CH,CH,CO0CH, - k,cCH,COOHeCH,CH,OH
dt

donde k', es la constante de velocidad para la reaccion hacia adelante y
k, para la reaccion hacia atras. Para soluciones diluidas, el agua
presente en la reaccidn se encuentra en exceso y su concentraciéon no

cambia tan considerablemente como la del acetato de etilo. Por ende:

-dcCH,CH,COOCH, = k,cCH,CH,COOCH, - k,cCH,COOHcCH,CH,OH
dt

En las primeras etapas de la hidrélisis, las concentraciones de acido
acético y de etanol son lo suficientemente pequefias y pueden obviarse

de la expresion, por lo que la reaccion parece ser de primer orden:

-deCH,CH,COOCH, = k,cCH,CH,COOCH,
dt

Entonces el valor de k, puede determinarse a partir de cualquier método

convencional para reacciones de primer orden (2).

La evaluacion de k, a dos diferentes temperaturas permite el calculo del

calor de activacion de Arrhenius AH, para la reaccion hacia adelante:
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log ky.rp = __AH, Ty=T,
k.r,  2.303R  T,T,

Al obtener la forma integrada de la expresion anterior, se asume que AH,
es constante para pequefios intervalos de temperatura. El calor de
activacion se expresa generalmente en calorias por mol y se interpreta
como la cantidad de energia que deben tener las moléculas para que

puedan reaccionar (2).



Il. JUSTIFICACION

Actualmente no se aprovecha la unidad de fermentacion del Laboratorio
de Operaciones Unitarias y se usa con poca frecuencia. La adaptacion
del fermentador permitira utilizarlo tanto en fermentaciones como en

reacciones quimicas de mayor velocidad.

Esto beneficiara a los estudiantes y a la universidad, ya que podran
incluirse préacticas de cinética de reaccién en el programa del curso del
laboratorio de operaciones unitarias, y porque la universidad contara con

un equipo completamente instalado.



IV. OBJETIVOS

Generales

1. Adaptar la unidad de fermentacion de laboratorio de operaciones
unitarias en un reactor para el estudio de la cinética quimica.

2. Habilitar el equipo para que pueda utilizarse en el laboratorio de
operaciones unitarias.

3. Estudiar el efecto de la temperatura en la velocidad de reaccién para

reacciones de primer orden.

Especificos

1. Agregar e instalar los dispositivos necesarios para que el equipo
opere.

2. Calcular la constante de velocidad especifica para la hidrélisis del
acetato de etilo catalizado con ion hidrégeno.

3. Calcular la energia de activacion de la hidrolisis del acetato de etilo

catalizada con ion hidrégeno.



V. PROBLEMA A RESOLVER

La unidad de fermentacion del laboratorio de operaciones unitarias no
estéd completamente instalada. Con la adaptacion del fermentador para
usarlo como reactor quimico se terminaran de instalar los dispositivos
necesarios para que el equipo opere, y asi poder llevar a cabor practicas
para el estudio de la cinética quimica de reacciones a nivel de planta

piloto.



VI. METODOLOGIA

1. Adaptacion de la unidad de fermentacién en un reactor de tanque

agitado.

Esta parte incluye la instalacion de las tuberias de purga de vapor
condensado y de alimentacién de aire comprimido, de los reguladores de
presion para vapor y para aire comprimido, de los medidores de presion
de vapor y de aire comprimido, de la valvula para alimentar aire
comprimido, de la valvula para tomar muestras del reactor, la trampa de

vapor, y de la valvula de seguridad para la chaqueta del reactor.
2. Realizacion de corridas experimentales.

Esta parte incluye la calibracion de los flujos de vapor, de aire
comprimido, y de agua para mantener las condiciones de operacion
adecuadas en el reactor. Ademas incluye la calibracién de la valvula de
seguridad en la chaqueta del reactor para garantizar la seguridad de los
usuarios y del equipo. Para calibrar la valvula de seguridad se ajusta la

resistencia del resorte hasta alcanzar el limite de presion deseado.
3. Hidrolisis del acetato de etilo catalizada con ion hidrégeno.

La reaccion se llevara a cabo a 25°C, y 35°C en el reactor. Las
cantidades de reactivos se calcularan a partir del balance de materia de

acuerdo a la capacidad del reactor.
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Se utilizara una solucién 0.1 N de &cido clorhidrico como medio acido.
Cuando alcance el equilibrio térmico se agregara acetato de etilo. Para el
analisis se tomaran muestras de 50 mL de acuerdo a la frecuencia
descrita en el siguiente parrafo. La muestra se trasladara a Erlenmeyers

que contengan agua y hielo para disminuir la reaccion.

Para la corrida de 25°C la primera muestra debe tomarse a los 10
minutos, las demas cada 15 minutos durante las siguientes 2 horas. Para
la corrida de 35°C la primera muestra debe tomarse a los 5 minutos, las
demas cada 10 minutos durante 1 hora. Estos intervalos se
seleccionaron de acuerdo a lo sugerido en la literatura para hidrélisis de

esteres.
4. Analisis quimico.

Las muestras deberan titularse con una solucién 1.25 N de hidroxido de

sodio libre de carbonatos.

Para calcular el numero de moles de acetato de etilo presente al inicio de
la reaccion, se pesa la cantidad de acetato utilizado antes de la reaccion.
Se asume que el volumen total de la mezcla de reaccion es la suma del
volumen de la solucidén de 0.1 N de HCl y del volumen de acetato de etilo.
Aungue la mezcla de reaccién no es ideal, el volumen real es mayor al

99.5% de la suma algebraica, lo cual simplifica los célculos de la practica.
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5. Diserio experimental.

El factor bajo estudio es calcular la constante de velocidad especifica y la
energia de activacion para la hidrélisis del acetato de etilo catalizado con
ion hidrégeno. Para ésto se realizaran 2 repeticiones de la practica a
diferente temperatura. Las titulaciones en cada repeticién se haran en

duplicado.

Se determinaran los intervalos y coeficiente de confianza en el
experimento en base a medidas de tendencia central, medidas de
variabilidad, y a la inferencia con muestras pequefias respecto de la

media de una poblacién por medio de una prueba t.

6. Elaboracion de guias y manuales.

Con base en todo lo realizado en este trabajo profesional, se elaboraran
guias del experimento para que puedan repetirse en el curso de
laboratorio de operaciones unitarias asi como manuales para el

funcionamiento y mantenimiento del equipo.



Vil. RESULTADOS

T (°C) | T (K) [k CH3CH2COOCH3 (mL/min)| _ Ha (Kcal/mol)
25 |298.1 -0.06 13.42
35 | 308.1 012 13.42

Tabla 1. Resultados para la constante de velocidad especifica y energia de activacion

para la hidrolisis del acetato de etilo catalizado con ion hidrégeno.

k cuando T = 298.1 K
Hipotesis nula: k = -0.06 mL/min
Hipdtesis alternativa: k > -0.06 mL/min

promedio

-0.06

desviacion estandar

0.005

grados de libertad

15

a

0.05

estadistico de prueba (t 0.05)

1.47

region de rechazo

t>1.753

limite inferior del intervalo de confianza

-0.061

limite superior del intervalo de confianza

-0.065

Tabla 2.

Intervalo y coeficiente de confianza para la hidrélisis del acetato de etilo

catalizado con ion hidrogeno a 25°C por medio de una prueba t.

k cuando T = 308.1 K
Hipotesis nula: k =-0.12 mL/min
Hipotesis alternativa: k < -0.12 mL/min

promedio

-0.12

desviacion estandar

0.011

grades de libertad

11

a

0.05

estadistico de prueba (t 0.05)

-0.30

region de rechazo

t<1.796

limite inferior del intervalo de confianza

-0.128

limite superior del intervalo de confianza

-0.114

Tabla 3.

Intervalo y coeficiente de confianza para la hidrolisis del acetato de etilo

catalizado con ion hidrogeno a 35°C por medio de una prueba t.




‘ugiceidepe el ap sajue Jopejuals ‘| einfig

vNov l OQYSNIANOD

HOdVA

E——e—.
|
HOdy, — '

OOININD HOLOVYIY OWOD O1HVSN YYvd
SVIHYLINN SINOIOVYHEIHO 3A 01-0LvH0gYT 3a
HJOOVLINIWHEIH NN 3 NOIDVYLdYaY



uoioeidepe e| ap sendsap lopejuawia 7 eunbiq

QQvYSNIANOD

HOdVA
L T ———-

NQIS3Md 30
HoaYIN93Y

B0dYA avano3s

30 VINATYA

NQIS3dd 3a
HOAYIND3y

4 eI

OJININD YOLOVIAY OWOD OTHYSN Yavd
SYIMVLINN SINOIOVYHIAMO 30 OIH0LYHOgY1 30
HOAQVLNIWHEIL NN 3d NOIDYLdVAY



VIil. DISCUSION

De la tabla #1 de resultados es evidente que un aumento en la
temperatura influye en la velocidad de reaccion de la hidrolisis del acetato
de etilo. En general, un aumento de 10°C en la temperatura multiplica la
velocidad de una reaccion por un coeficiente de 2 a 4 en la recta
numérica (8). Esto se debe a que un aumento de temperatura disminuye
el factor de resistencia en la velocidad de una ecuacién quimica. En este
experimento, el aumento de temperatura en 10 °C duplico la velocidad de

la hidrélisis.

De la misma tabla, también se observa que la energia de
activacion es la misma para cualquiera de las dos temperaturas. Esto es
porque la energia de activacion necesaria para que la reaccion se lleve a
cabo es constante. Esto significa que el sistema debe recibir esa
cantidad de energia por mol-gramo para que la reaccién pueda ocurrir.
Aunque la reaccion es espontanea, un aumento en la temperatura
también aumentara la energia de activacion y la reaccién se llevara a

cabo mas rapidamente.

En las graficas 1 a la 4 (anexo) se observa el cambio de
concentracion del acetato de etilo a medida que transcurre la hidrolisis.
Debido a que los datos de concentracion y de tiempo pueden
correlacionarse por medio de una funcion matematica, es posible

determinar el orden de la reaccion. Los datos obtenidos para la hidrélisis
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se correlacionaron en una ecuacion algebraica de primer grado. Esto
indica que la reaccion es de primer orden, y que el cambio de
concentracion del acetato de etilo respecto del tiempo es proporcional a
su concentracion. Dicho coeficiente de proporcionalidad es la constante

de la velocidad de la reaccion.

De la tabla #2 y #3 de los resultados, se puede observar que en
ambas temperaturas a las cuales se llevé a cabo la reaccion, la hipotesis
nula respecto de la constante de la velocidad de reaccion, resulté valida.
Esto nos indica que los datos obtenidos durante el experimento tienen
una confiabilidad del 95% respecto de la media de las constantes de

velocidad obtenidas.

Los resultados de la adaptacion del fermentador para usarlo como
reactor quimico pueden visualizarse al comparar las figuras 1y 2. Al
inicio solo existian las lineas de alimentacion de vapor y de agua, vy la
linea de descarga de agua. Al final el equipo contaba con valvulas,
reguladores de presion, y manémetros para la alimentacion de vapor y de
aire; linea de alimentacion de aire; valvula de seguridad en la chaqueta;
trampa de vapor; y linea de purga de vapor condensado. Ademas se
reemplazo la llave para tomar muestras debido al deterioro de la llave

anterior.

Las lineas de alimentacion de aire y de purga de vapor condensado se

completaron con tubos de 2" de didmetro para mantener estandar el
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disefio del equipo. También se instalaron uniones universales para poder

desarmar las lineas facilmente durante el mantenimiento al equipo.

Se instalaron valvulas de compuerta para las lineas de alimentacion de

vapor y de aire para minimizar el flujo a través de ellas cuando se cierren.

Se instalaron reguladores de presion para las lineas de alimentacion de
vapor y de aire de acuerdo a las especificaciones del equipo. Los
reguladores de presion reducen la presion de vapor y de aire hasta 40
psig aproximadamente. Estos reguladores pueden operar en un rango de
0 a 40 psig, por lo que la alimentacion de vapor o de aire puede ajustarse

a cualquier valor que esté dentro del intervalo.

Y para completar las lineas de alimentacion de vapor y de aire, se
instalaron manoémetros tipo Bourdon después de los reguladores de
presion para poder tener lectura de las condiciones de operacién durante
la practica. Debido a las condiciones del disefio del equipo, los
manometros poseen un rango de 0 a 5 psig, lo cual permite desarrollar la

practica.

Se instalé una valvula de seguridad en la chaqueta del reactor para
garantizar la seguridad del operador, asi como la integridad del equipo.
Dicha valvula se calibré para que se abra automaticamente cuando se

alcancen 20 psig en la chaqueta. Esta presion es adecuada para las
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practicas que se llevan a cabo en el laboratorio y esta dentro de las

especificaciones de la resistencia del material del reactor.

Finalmente se instalé una trampa de vapor para poder desechar el vapor

que se condensa dentro de la chaqueta del reactor.

Debido a que muchas reacciones se deben realizar a temperatura
constante, es importante ajustar los flujos de vapor, de aire, y de agua en
el reactor durante el experimento. Para este experimento, los ajustes de
flujo se hicieron manualmente. Esto se puede mejorar instalando un
control de temperatura del evaporador que regule los flujos en el reactor

automaticamente.



IX. CONCLUSIONES

. La velocidad de reaccion para la hidrolisis del acetato de etilo se
duplica al aumentar la temperatura de operacién de 25°C a 35°C.

. La energia de activacion para la hidrolisis del acetato de etilo es
constante en el rango de 25°C a 35°C.

. La hidrélisis del acetato de etilo catalizada con ion hidrégeno es una
reaccion de primer orden.

. Si se repiten los experimentos con las mismas condiciones de
operacion, entonces la probabilidad de que las constantes de
velocidad del acetato de etilo se hallen en los intervalos de confianza
obtenidos es del 95%.

. Las uniones universales facilitan el desmontaje del equipo para poder

darle mantenimiento.



X. RECOMENDACIONES

. Llevar a cabo reacciones de otro tipo que requieran de calor y de
agitacion por burbujeo.

. Utilizar gas inerte cuando la presencia de oxigeno afecte la reaccion.

- Instalar un agitador mecanico para aumentar las aplicaciones y el uso
del reactor.

. Evaluar la instalacion de un control de temperatura del evaporador
para ajustar automaticamente los flujos de vapor, de aire, y de agua en
el reactor.

. Desarrollar practicas de laboratorio para poder utilizar el reactor y el

evaporador en serie.

(MIVERSIDAD DEL VALLE DE GUATEMALA
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XIll. ANEXOS

Xlll. PROGRAMACION

ADAPTACION DEL FERMENTADOR
DEL LABORATORIO DE OPERACIONES UNITARIAS
PARA USARLO COMO REACTOR QuimMicO

# Actividad

MES 1

MES 2

$1

52

S3

S4

S1

S2

53

S4

Adaptacion de la unidad de
fermentacion en un reactor quimico

2 Realizacion de corridas experimentales

Hidrdlisis del acetato de etilo catalizada

2 con ion hidrogeno

4 Analisis quimico

5 Disefio experimental

6 Elaboracion de guias y manuales

Tabla 4. Diagrama de actividades para la adaptacion de un fermentador de laboratorio

de operaciones unitarias para usarlo como reactor quimico.

Duracion del proyecto: 8 semanas = 2 meses
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XIV. MATERIALES

Erlenmeyer de 250 mL c/u
Erlenmeyer de 125 mL c/u
Probeta de 250 mL

Beaker de 400 mL

Beaker de 4000 mL
Palangana de cobre

Buretas de 100 mL c/u

Pipeta de 5 mL

Pipeta de 25 mL c/u

Tapones para Erlenmeyer N°6
Base de metal

Mariposa

Termometro de mercurio de 0°C a 100°C
Balanza de 2.6 Kg

Cangrejo de 250 MM

Llave de 9/16" - 1/2"

Espatula

Cronémetro

Bulbo para succién

Guante aislante de calor



Fenolftaleina
Acido Clorhidrico
Acetato de Etilo
Hidroéxido de Sodio

XV. REACTIVOS



XVi

Notacion:

T(K) :

t {min) :
Vit (mL) :
Vs (mL) :
Vx (mL) :

Vx 30000/Vs (mL) :

(1000 / N) (200p2 / M2) :

(50/Vs) (mL)

Voo (mL) :
Voo - Vt (mL) :

N (Voo - Vi) /50 :
k CH3CH2COOCH3 (mL/min) :

Ha (Kcal/mol) :

reaccion:

titulacion:

. DATOS SECUNDARIOS

temperatura absoluta (grados Kelvin)

tiempo en que se tomé la muestra durante la reaccion {minutos)
volumen de NaOH (1.25 N) utilizado para titular la muestra (mililitros)
volumen total de la mezcla de reaccién (mililitros)

volumen de NaOH (1.25 N) utilizado para titular alicuota de HCI (0.1 N)
(mililitros)

volumen de NaOH (1.25 N) utilizado para titular solucion de HCI (0.1 N)
(mililitros)

volumen de NaOH (1.25 N} utilizado para titular acido acético formado
(mililitros)

volumen de NaOH (1.25 N) utilizado para titular la mezcla de reaccion
(mililitros)

volumen de acetato de etilo remanente en la mezcla de reaccién
(mililitros)

concentracion de acetato de etilo

constante de velocidad especifica para la hidrdlisis del acetato de etilo
catalizado con ion hidrogeno (mililitros / minuto)

hidrogeno (kilocalorias / mol)

COMPUESTO cantidad un FW. s.g. N
HCI (31%) 1 mol 36.46 1.268

HCI (36.5% - 38%) 1 mol 36.46 1.524
CH3CH2COOCH3 1 mol 88.11 0.901
NaOH 1 mol 40.00 2.130
CH3COOH 1 mol 64.06 1.049
CH3CH20H 1 mol 46.07 0.789
H20 1 mol

HCI (36.5% - 38%) 1 mol 0.10
CH3CH2COOCH3 1 mol

CH3COOH 1 mol

CH3CH20H 1 mol

NaOH 1 mol 1.25
CH3COOH 1 mol

energia de activacion de la hidrélisis del acetato de etilo catalizada con ion



modelo:
reactivos:

productos:

alicuota HCI (0.1 N):

alicuota mezcla reaccion:

HCI (0.1 N)

HCI (36.5% - 38%)
CH3CH2C00CH3
CH3COOH
CH3CH20H

30000
75
200
125
119

50
50

mL
mlL
mL
mL
mL

mL
mlL
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XVIII. LINEAMIENTOS PARA LA GUIA DEL EXPERIMENTO

Se debe realizar una practica que pueda desarrollarse durante una

sesion de trabajo preferiblemente.

Los objetivos de la guia pueden ser:

e Determinar el orden de la reaccion.

e Determinar el indice de 10°C, el cual sirve para calcular cuantas veces
aumenta o disminuye la velocidad de reaccion cuando se aumenta
10°C la temperatura.

» Determinar la variacion en la velocidad de reaccion al cambiar el flujo
de alimentacién de aire.

» Familiarizarse con el equipo de laboratorio y con los materiales.

La metodologia puede ser similar a la que se utilizé6 en este
trabajo. Se recomienda utilizar 30 L de volumen minimo para la mezcla
de reaccion (la capacidad del reactor es de 50 L aproximadamente). A

continuacion una revisién de los pasos de la metodologia utilizada:

s Ejecucion de la reaccion.

En esta parte se investiga el rango de temperatura en el cual ocurre
la reaccion, las caracteristicas de la reaccion, y las condiciones de
operacion. Se investiga si el equipo es adecuado para la reaccién
que se quiere estudiar. Se hace un balance de materiales de
acuerdo a la estequiometria de la reaccion y a la disponibilidad de los
reactivos.
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Analisis quimico.

Esta parte incluye los procedimientos utilizados para determinar la
concentracion de una o varias de la especies de la mezcla de
reaccion. Se recomienda hacer 2 analisis quimicos para cada corrida
del experimento.

Disefo experimental.
Esta parte incluye el analisis estadistico de los datos y resultados

obtenidos.



XIX. LINEAMIENTOS PARA EL MANUAL DE FUNCIONAMIENTO Y
MANTENIMIENTO DEL EQUIPO

A continuacion un listado de observaciones para el buen

funcionamiento y mantenimiento del equipo:

e Antes de usar el equipo, estudiar el disefio y asesorarse con la
persona encargada del laboratorio.

* Antes de introducir la mezcla al reactor, revisar que esté vacio y que
la valvula de descarga esté cerrada

» Antes de encender la caldera, revisar que estén cerrados la llave y el
regulador de presion de la linea de alimentacién de vapor.

e Antes de encender el compresor de aire, revisar que estén cerrados la
llave y el regulador de presion de la linea de alimentacion de aire.

» Revisar que esté cerrada la llave de la linea de alimentacién de agua.

e Ajustar las valvulas reductoras de presién para no sobrepasar los 5
psig tanto de vapor como de aire que alimentan al reactor, ya que es
el limite de presion de disefio de los manometros.

» No mezclar agua y vapor dentro de la chaqueta, ya que por ser dos
fases distintas se generan ondas de choque que pueden dafar el
equipo.

» Al finalizar de usar el equipo, vaciar la mezcla y limpiar el reactor.
Cuidar la disposicién apropiada de los residuos.
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+ Al finalizar de usar el equipo se puede enfriar la chaqueta utilizando
las lineas de alimentacion y de descarga de agua.
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