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RESUMEN

El objetivo principal de este trabajo fue poner en marcha la linea de recuperacion de solventes del
Laboratorio de Operaciones Unitarias, para recuperar reactivos usados en practicas de laboratorio. Se reviso el
equipo para corroborar el funcionamiento de sus partes y luego se realizaron pruebas de separacion en la unidad
de recuperacion de solventes. Se verifico que las RTD (Resistance Temperature Detector, por sus siglas en
inglés), el condensador y el calentador funcionan correctamente y se comprobd que se puede operar en los
requerimientos de operacion para recuperar éter dietilico. Posteriormente, se determind, con un balance de masa
y energia, que el promedio en la eficiencia de recuperacion se encuentra en el intervalo de 87.6 % a 94.6 %. y
que el promedio de calor requerido para llevar a cabo la operacion, desde el calentamiento hasta la evaporacion,
a una temperatura de calentador de 350 °C, se encuentra entre 690.48 y 716.42 kJ. Luego, se identifico en un
diagrama del proceso que los principales puntos de control se encuentran en el baldn principal y en la parte
superior de la columna de destilacion, ya que en estas partes del proceso se puede verificar el solvente restante
en el baldn principal y la pureza del producto obtenido. Finalmente se redacté un manual que cuenta con los
siguientes elementos principales: Nombre del equipo, tabla de contenidos, introduccién al equipo y a la
recuperacion de solventes, aspectos de seguridad, caracteristicas principales, especificaciones técnicas, y
descripcion de como operar el equipo. El procedimiento propuesto no asegura una eficiencia de recuperacion
similar para diferentes disolventes, pero el manual puede utilizarse como guia para arrancar el equipo y ser

utilizado por estudiantes e investigadores que deseen hacer pruebas con otras sustancias.

Vi



l. INTRODUCCION

En el curso de Laboratorio de Operaciones Unitarias 2, se realiza una practica de extraccion liquido-
liquido con disolventes. Se puede definir un disolvente como una sustancia que esta en mayor cantidad en
una disolucion. Para esta extraccion se utiliza éter dietilico como disolvente, ya que es capaz de disolver el
acido acético, sin ser soluble en agua. El producto de la practica es una solucion de acido acético y éter

dietilico.

Al finalizar la practica, se separa el éter del acido acético en la unidad de recuperacion de solventes, que
consiste en una torre de destilacion en donde el residuo es una solucién concentrada de acido acético y el

destilado es el éter. Esto se realiza para poder reutilizar el solvente en la practica de otro grupo.

La unidad de recuperacion de solventes se adquirié en 2011 y se ensamblé por partes en el Laboratorio
de Operaciones Unitarias, sin embargo, el equipo, al ser solicitado por partes, no posee un manual de
operacion. Es por esta razon que la operacion de separar el &cido acético y el éter la realiza Gnicamente el
Ingeniero Gamaliel Zambrano, quien estuvo encargado del ensamble del equipo.

Ademaés, la unidad de recuperacion de solventes no se ha utilizado desde 2019, por lo que necesita
ponerse en marcha y verificar si no existen problemas para recuperar éter dietilico. La puesta en marcha de
un equipo consiste en verificar que este opere de acuerdo con lo esperado, procediendo gradualmente a poner
las instalaciones en operacién paso por paso y de modo controlado, seguro y confiable hasta que estas

alcancen las condiciones normales de operacion.

El siguiente trabajo se organiza de la siguiente manera. Primero se presenta un listado de objetivos con
su justificacion, luego se incluyen los antecedentes y el marco teérico para que el lector tenga referencias
sobre los temas tratados. Después se presenta la metodologia que permitid realizar las pruebas, posteriormente
se encuentran los resultados con su discusion, conclusiones y recomendaciones. Finalmente se incluye una

lista de anexos que complementa el trabajo y un glosario para consultar conceptos relevantes.



1. OBJETIVOS

A. Objetivo general

Puesta en marcha de la linea de recuperacién de solventes en el Laboratorio de Operaciones
Unitarias, para recuperar reactivos usados en practicas de laboratorio.

B. Objetivos especificos

Verificar el correcto funcionamiento de todos los componentes de la unidad de recuperacién de
solventes, utilizando técnicas comparativas para asegurar la operacién del sistema.

Realizar balance de masa y energia del proceso para determinar la eficiencia de recuperacion y la
energia requerida, utilizando una disolucion de &cido acético y éter dietilico.

Esquematizar el proceso de recuperacién de solventes llevado a cabo en el Laboratorio de
Operaciones Unitarias, para identificar los puntos de control del proceso.

Realizar un manual de operacion de la unidad de recuperacion de solventes, para estandarizar el uso
del equipo.



l1l.  JUSTIFICACION

Segun Smallwood (2002) la mayor parte del suministro mundial de solventes eventualmente termina
siendo destruida o dispersada en la biosfera. Hay una acumulacion insignificante de disolventes en los
artefactos a largo plazo y, en consecuencia, la produccion anual de disolventes por parte de la industria se

asemeja mucho a las cantidades que se descargan al ambiente.

Cseri et al., (2018) indican que, en el entorno econémico actual, la recuperacién de solventes y el
reciclaje juegan un papel cada vez mas importante. Las industrias quimicas necesitan constantemente mejorar
sus procesos para (1) cumplir con regulaciones ambientales y (2) aumentar sus margenes de beneficio. El
disefio de los procesos de fabricacién determina si el consumo de disolventes organicos sera un factor de

coste de produccion significativo.

En el curso de Laboratorio de Operaciones Unitarias 2, se realiza una practica de extraccion liquido-
liquido con el objetivo de separar el acido acético de una solucidn acuosa, utilizando éter dietilico. Al finalizar
de la préctica, se separa el éter del &cido acético en la unidad de recuperacion de solventes. Esto se realiza
para poder reutilizar el solvente en la practica de otro grupo, de esta forma se evita descartar el éter dietilico,
ya que este tiene un precio de Q 1,850.00 (tasa de cambio GTQ/USD como un referente de precio: 7.73%)
cada5L.

La unidad de recuperacion de solventes se adquirio en el afio 2011 y se ensambld por partes en el
laboratorio de operaciones unitarias, sin embargo, el equipo no posee un manual de operacién. Es por esta
razén que la operacion de separar el &cido acético y el éter la realiza Unicamente el Ingeniero Gamaliel
Zambrano, quien estuvo encargado del ensamble del equipo. Ademas, la unidad de recuperacion de solventes
no se ha utilizado desde 2019, por lo que necesita ponerse en marcha y verificar si no existen problemas para

recuperar éter dietilico.

Con este trabajo se busca poner nuevamente en marcha la unidad de recuperacion de solventes para
asegurar que el éter dietilico usado como disolvente en practicas pueda reutilizarse, en lugar de desecharse al
ambiente. También se espera que la informacién presentada en este trabajo sea Util para las personas que

desean utilizar la unidad de recuperacion de solventes para separar una mezcla de éter dietilico y &cido acético.

! Dato consultado en la pagina del Banco de Guatemala en 02/10/2021.
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IV. MARCO TEORICO

A. Acido acético
1. Descripcion

El acido acético a temperatura ambiente es un liquido incoloro de olor intenso, caracteristico del
vinagre, y sabor picante. Cuando el acido acético estd a una temperatura menor a 17 °C, es un sélido similar
al hielo, por lo que se le llama acido acético glacial. Se utiliza en la fabricacion de farmacos, tintes, plasticos

y aditivos en la industria alimentaria.

Cuadro 1. Propiedades fisicas y quimicas del acido acético

Masa molar 60 g/mol
pH 2.5a50 g/L 20 °C
Punto de fusion 17 °C
Punto/intervalo de ebullicion 116-118 °C a 1.013 hPa
Densidad 1.05 g/cm®*a 20 °C
Presién de vapor 15.04 hPa a 20 °C
Solubilidad en agua 602.9 g/L a25°C
Viscosidad dinamica 1.22 mPa*s a 20 °C
Fuente: SUPELCO, 2020.
2. Métodos de obtencion

a. Maétodos sintéticos

La forma principal de sintetizar cido acético a nivel industrial es por carbonilacion del metanol. BASF
realiz6 trabajos en 1913 relacionados con la conversion catalitica de CO y Hy. La reaccién de carbonilacion

se lleva a cabo segun la siguiente ecuacion:

[catalizador]

CH;0H + CO ———— CH5COOH ec. 1)



Entre los métodos més utilizados estan el método Monsanto y el método Cativa, que se basan en el uso

de catalizadores de rodio e iridio, respectivamente (Weissermel y Arpe, 2003).

Otro método, menos utilizado, para la obtencidn de acido acético es la oxidacién del acetaldehido con

aire, como indica la siguiente reaccion:

[catalizador]
CHyCHO + 1/2 0, ————— CH;COOH ec.2)

Es necesario utilizar acetatos de manganeso (Mn) y cobalto (Co) como catalizadores en solucion (hasta
0.5 % m/m respecto a la mezcla reactante). El principal proceso que utiliza esta via sintética es el Proceso
Hoechst, que opera continuamente a 50 °C — 70 °C, logrando selectividades de hasta 95 — 97 % (Weissermel
y Arpe, 2003).

b. Método bioldgico

Otra forma de producir acido acético es por medio de la fermentacién acética: se obtiene una solucion
acuosa diluida conocida como vinagre, por medio de la oxidacién de alcohol etilico catalizada con enzimas

producidas por bacterias (Agreda y Zoeller, 1993).

El primer proceso conocido para fabricar vinagre se conoce como "proceso lento”, "método francés" o
"proceso Orleans”. El proceso implica llenar parcialmente barriles de madera con vino y vinagre de buena
calidad para acelerar la reaccion. Se agrega vino una vez a la semana durante 4 semanas, hasta que después
de 5 semanas se retira el vinagre y se reemplaza con vino, lo que resulta en un proceso continuo. El aire se
introduce justo por encima de la superficie del liquido, donde se forma una estera gelatinosa que contiene un

gran namero de bacterias; esto se conoce como el “vinagre madre" (Agreda y Zoeller, 1993).

A principios del siglo XIX, se desarrollé el "proceso rapido" o "proceso aleman™ en el que el vino se
escurre por un lecho empacado de virutas de madera o coque. Se rocia un gran volumen de aire a través del
fondo del tanque. Este proceso, que alcanza aproximadamente el 98% de conversion en 5 dias, se utilizé

ampliamente durante aproximadamente un siglo. EI generador de Frings fue introducido en 1929, utilizando



aireacion forzada y control de temperatura con un lecho de goteo. Sus principales ventajas incluyen bajo
costo, facilidad de control, logro de concentraciones mas altas de acido acético y menores pérdidas por
evaporacion (Agreda y Zoeller, 1993).

En 1949 se aplico la fermentacion sumergida a la oxidacién del etanol a acido acético. Ya que las
bacterias Acetobacter son sensibles al nivel de oxigeno en fase gaseosa (la fermentacion se detiene en <5%
02), el proceso de fermentacion sumergida depende de la eficiencia de la aireacion del caldo (Agreda y
Zoeller, 1993).

Las ventajas del cultivo sumergido sobre los procesos de lecho percolador son: velocidades de oxidacién
del alcohol mas rapidas (hasta 30 veces mas rapido), menos volumen de reactor requerido para una tasa de

produccion dada, mayor eficiencia y conversion y facilidad de operacion.

Tradicionalmente, el &cido acético obtenido por medios bioldgicos se ha producido mediante el proceso
de "vinagre de dos pasos". El primer paso, en el que el etanol (y el subproducto CO>) se produce a partir de
glucosa, se lleva a cabo normalmente a aproximadamente 25 °C utilizando una levadura anaerébica como
Saccharomyces cerevisiae con un rendimiento de aproximadamente el 90%. El segundo paso es la oxidacién
del etanol, normalmente utilizando la bacteria aerdbica Acetobacter aceti, con un rendimiento de

aproximadamente el 85% (Agreda y Zoeller, 1993).

Las siguientes ecuaciones describen el proceso por el cual se obtiene acido acético a partir de glucosa:

CoH,,0, - 2CH;CH,0H + 2C0, (ec. 3)

2CH,CH,0H + 20, » 2CH;COOH + 2H,0 (ec. 4)

A diferencia del proceso de “vinagre de dos pasos”, el proceso anaerdbico utiliza bacterias acetogénicas,

que son capaces de convertir directamente la glucosa a acetato de la siguiente forma:



CoH,,04 » 3CH;COOH (ec. 5)

Esta reaccion ocurre con un rendimiento de 85%. Tipicamente se utilizan bacterias del género
Clostridium como Clostridium aceticum, Clostridium thermoaceticum, Clostridium formicoaceticum y de

género Acetobacterium, como Acetobacterium woodii (Agreda y Zoeller, 1993).

B. Eter dietilico

1. Descripcion

Segun Monticelli (2014), el éter dietilico se utiliza principalmente como disolvente en la produccién de
caucho, plasticos, pinturas, revestimientos, perfumes y cosméticos. Se utiliza como disolvente o extractante
de grasas, ceras, aceites, resinas, tintes y alcaloides. También se utiliza como aditivo de combustible y

desnaturalizante de alcohol, asi como un componente de los fluidos de arranque en motores pesados.

2. Propiedades fisicas y quimicas

New Jersey Department of Health [NJHealth]. (2016). Hoja informativa sobre sustancias peligrosas.

Extraido de: https://www.nj.gov/health/eoh/rtkweb/documents/fs/0004sp.pdf

Cuadro 2. Propiedades fisicas y quimicas del éter dietilico

Masa molar 74.12 g/mol
Punto de fusion -116.3°C
Punto de ebullicién a 1 atm 34.6°C
Densidad 0.71 g/cm®a 20 °C
Presion de vapor 587 hPaa 20 °C
Solubilidad en agua 69 g/La20°C
Viscosidad dinamica 0.23 mPa*s a 20 °C

Fuente: NJHealth, 2016.


https://www.nj.gov/health/eoh/rtkweb/documents/fs/0004sp.pdf

C. Balances de masa y energia
1. Balances de masa

Los balances de masa o balances de materia son las relaciones basadas en la ley de conservacion de la
masa, como “entrada total de masa = salida total de masa”. El disefio de un nuevo proceso o el analisis de
uno ya existente no estan completos hasta que se establece que las entradas y salidas de todo el proceso, y de

cada unidad por separado, satisfacen las ecuaciones de balance (Felder y Rousseau, 2004).

Segun Felder y Rousseau (2004), el balance de una cantidad que se conserva en un sistema se puede

escribir de manera general como:

entrada + generacion — salida — consumo = acumulacioén (ec. 6)

En procesos continuos en estado estacionario para especies no reactivas, los términos de acumulacion,

salida y consumo se vuelven cero. La ecuacion adquiere la siguiente forma:

entrada = salida (ec. 7)

Es posible escribir dos tipos de balances:

Balances integrales: Describen lo que ocurre entre dos instantes determinados. Cada término de la
ecuacion de balance es una porcion de la cantidad que se balancea. Este tipo de balance se aplica a procesos
por lotes. Los dos instantes determinados son: el momento después de que se realiza la alimentacién y el

momento anterior al que se retire el producto (Felder y Rousseau, 2004).

Balances diferenciales: Indican lo que ocurre en un sistema en un instante determinado. Cada término
de la ecuacion de balance es una velocidad de entrada, de generacion, etc. Las velocidades se expresan en
unidades de la cantidad balanceada dividida entre la unidad de tiempo. Este tipo de balance se aplica a

procesos continuos (Felder y Rousseau, 2004).



2. Balances de energia

Similar al caso de la materia, la energia se conserva en todos los procesos. La energia puede existir en
diferentes formas, incluyendo energia quimica, calor, energia mecanica y energia eléctrica. La energia total
se conserva, pero la energia puede ser transformada de un tipo a otro. EIl fin principal de los balances de
energia es determinar requerimientos energéticos del proceso: calentamiento, enfriamiento y potencia

requerida (Towler y Sinnott, 2008).

a. Formas de energia

Segin Felder y Rousseau (2004), la energia total de un sistema tiene tres componentes:

o Energia cinética: Energia debida al movimiento traslacional o rotacional de un sistema en relacién con
un determinado marco de referencia.

e Energia potencial: Se debe a la posicidn del sistema en un campo de potencia: gravitacional o
electromagnético.

e Energia interna: Es toda la que posee un sistema, sin contar con la energia cinética y energia potencial.
La energia interna incluye el movimiento de las moléculas debido al movimiento traslacional,
rotacional y vibracional, ademas de las interacciones electromagnéticas de las moléculas y otras

interacciones atbmicas y subatémicas.

Ademaés, si se asume un sistema cerrado, es decir, no hay transferencia de masa a través de sus fronteras;

la energia puede transmitirse entre el sistema y sus alrededores de dos maneras diferentes:

e Calor: Es la transferencia de energia que resulta de la diferencia de temperaturas entre el sistema y sus
alrededores.
e Trabajo: Es la transferencia de energia que fluye en respuesta a una fuerza impulsora que no sea una

diferencia de temperatura: fuerza, torque o voltaje.

b. Balances de energia en sistemas cerrados

Un sistema es abierto o cerrado dependiendo de que la masa cruce o no las fronteras del sistema durante
el tiempo establecido durante el balance de masa y energia. Por definicion, un sistema de proceso por lotes

es cerrado, y los sistemas semicontinuos y continuos son abiertos (Felder y Rousseau, 2004).



La siguiente ecuacién representa el balance de energia en un sistema cerrado:

AU+ AE, +AE, = Q + W (ec. 8)

En donde:

AU: Cambio en la energia interna del sistema.

AE,: Cambio en la energia cinética del sistema.

AE,: Cambio en la energia potencial del sistema.

Q: Transferencia de energia por medio de calor con los alrededores.

W' Transferencia de energia por medio de trabajo con los alrededores.

c. Calor sensible y capacidades calorificas

El calor sensible se refiere a que es necesario transferir calor para aumentar o reducir la temperatura de
una sustancia o una mezcla. La cantidad de calor requerida para cambiar la temperatura de un sistema puede
determinarse a partir de la forma adecuada de la primera ley de la termodinamica (Felder y Rousseau, 2004).

Para un sistema cerrado, la ecuacién de la primera ley es la siguiente.

AU =Q (ec.9)

Por lo tanto, para determinar los requerimientos de calor sensible para un proceso de calentamiento o
enfriamiento en un sistema cerrado, debe determinarse AU para un cambio de temperatura especifico (Felder
y Rousseau, 2004).

Segin Smith et al. (2007) para un proceso a volumen constante, 0 cuya energia interna sea

independiente del volumen, el cambio de energia interna es:

T2 (ec. 10)
AU=| C,(T)dT

Ty
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En donde:

AU: Cambio en la energia interna del sistema.

C,(T): Capacidad calorifica a volumen constante en funcion de la temperatura
T,: Temperatura inicial

T,: Temperatura final

El analogo de C, a presion constante es la capacidad calorifica a presion constante C,,. Para liquidos y

s6lidos, Felder y Rousseau (2004) indican que:

C, = C, (ec. 11)

Las capacidades calorificas son propiedades fisicas de los materiales y se encuentra tabuladas en
referencias estandar, como el Manual de Perry? (Felder y Rousseau, 2004). Las expresiones para calcular

capacidades calorificas tienen la siguiente forma:

Cp=Cl+C2%T+C3*T?+C4*T? (ec. 12)

En donde:
C,: Capacidad calorifica especifica a presion constante [J/(kmol*K)]
C1,C2,C3, C4: Coeficientes especificos para cada sustancia

T: Temperatura de la sustancia [K]

Cuando se expresan las capacidades calorificas por cantidad unitaria (masa, mol, volumen) se emplea el
término calor especifico (Felder y Rousseau, 2004).

d. Calor latente

2 Perry, R. H.; Green, D. W. (2008). Perry’s chemical engineers” handbook, eighth edition. McGraw-Hill:
USA.
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El cambio de entalpia asociado con la transicion de una sustancia de una fase a otra a temperatura y

presién constantes, se denomina calor latente del cambio de fase (Felder y Rousseau, 2004).

Segun Felder y Rousseau (2004) los calores latentes para los cambios de fase mas comunes se definen

de la siguiente forma:

- Calor de fusion: Es la diferencia de entalpia entre las formas sélidas y liquidas de una especie a una
temperatura y presion dadas.
- Calor de vaporizacion: Es la diferencia de entalpia entre las formas liquida y de vapor de una especie a

una temperatura y presion dadas.

Los valores de estos calores latentes se pueden encontrar tabulados en el Manual de Perry. También se

pueden calcular con una relacion que se encuentra en el mismo manual:

Hv=C1x%(1- Tr)CZ+C3*Tr+C4*Tr2+CS*Tr3 (ec. 13)

En donde:
C,: Capacidad calorifica especifica a presion constante [J/(kmol*K)]

C1,C2,C3,(C4,C5: Coeficientes especificos para cada sustancia (diferentes a los coeficientes para calcular
la capacidad calorifica especifica)

T,: Temperatura reducida de la sustancia

D. Recuperacion de disolventes
1. Disoluciones

Segun Chang (2013), una disolucion es una mezcla homogénea de dos 0 més sustancias. Un soluto es
la sustancia presente en menor cantidad, y el disolvente es la sustancia que esta en mayor cantidad. Una
disolucion puede ser gaseosa, sdlida o liquida. Segln Pérez Montiel (2015), los términos disolvente y solvente

son sinénimos.

2. Descripcion de la recuperacion de disolventes

Segun Cheremisinoff (1995) los desechos potenciales, o sus componentes, pueden devolverse para su

reutilizacion dentro de operaciones existentes en un proceso conocido como reciclaje. El reciclaje es un medio
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de reduccion de residuos y un parte integral de las operaciones de produccidn. La recuperacién de solventes
es una forma de reduccién de desechos. La recuperacién, mientras el proceso se encuentra en marcha (In-
process), se usa ampliamente como una alternativa al reemplazo de solventes para reducir la generacion de
residuos. Es atractivo, como control de la contaminacidn al final de la tuberia, ya que requiere pocos cambios
en los procesos existentes. Existe gran disponibilidad comercial de equipos de recuperacion de disolventes,
lo cual es otro punto a favor, incluso existe disponibilidad de equipos adecuados para pequefias operaciones,
especialmente las operaciones por lotes. Esto hace la recuperacion de solventes econémicamente preferible a
la sustitucion de materias primas.

Cheremisinoff (1995) indica que los equipos de recuperacién de solventes disponibles comercialmente

incluyen:

e Adsorcién con carbon del solvente, remocion del solvente por vapor, y separacion del solvente para su
reutilizacion en la operacién. El carb6n debe regenerarse: se requieren dos o mas unidades para mantener
las operaciones continuas. Puede ser un problema la formacién de acido clorhidrico de solventes
clorados, lecho de carb6n obstruido por particulas y acumulacion de ciertos compuestos orgénicos

volatiles en el carbono y la corrosion.

e Ladestilacién y la condensacién se pueden utilizar para separar y recuperar solvente de otros liquidos.
La eficiencia de remocion puede ser muy alta utilizando este proceso y se puede utilizar para mezclas de

disolventes, asi como disolventes individuales.

e Disolver el solvente en otro material. A continuacion, se deben recuperar los disolventes de la solucién
resultante, a través de la destilacién, pero la eficiencia de eliminacion a menudo es baja usando este
método.

Smallwood (2002) ofrece estimaciones en el porcentaje de recuperacion de disolventes para varias
técnicas diferentes:

Cuadro 3. Porcentajes de recuperacion de diferentes técnicas de recuperacion de
disolventes en la industria

Método Porcentajq ge
recuperacion
Destilacion 90 %
Absorcién 75 %
Extraccion 50 %
Adsorcién 40 %
Cristalizacion 20 %

Fuente: Smallwood, 2002.
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3. Destilacion

La destilacion es un proceso de separacion de mezclas liquidas basado en la diferencia de sus puntos de
ebullicién o volatilidad relativa. Las técnicas comUnmente utilizadas son destilacion simple, destilacion

fraccionada, destilacion al vapor y destilacion al vacio (Cseri, 2018).

En un proceso de destilacion simple, un compuesto volatil se evapora y se canaliza a través de una
columna de destilacion en un condensador, donde finalmente se captura. Esta técnica puede ser utilizada para
separar mezclas que contienen compuestos no volatiles como particulas y mezclas con diferencias de al menos

70 °C en sus puntos de ebullicién (Cseri, 2018).

Por otro lado, la destilacion fraccionada es utilizada para separar mezclas con una volatilidad relativa
casi igual, y una pequefia diferencia en los puntos de ebullicién (alrededor de 25 °C). Las columnas de
destilacion fraccionada constan de una serie de platos, en los que los liquidos de menor y mayor punto de
ebullicion se recolectan en la parte superior e inferior de la columna, respectivamente. Este proceso se usa
comunmente en las industrias petrolera y alimentaria debido a su mejor eficiencia en comparacién con la

destilacion simple (Cseri et al., 2018).

La destilacion al vacio separa las mezclas a una temperatura mucho mas baja que su punto de ebullicién
atmosférico, y por lo tanto se emplea principalmente disolventes con altos puntos de ebullicion: como

dimetilsulfoxido, alcohol bencilico, etilenglicoles y glicerol (Cseri et al., 2018).

Para la separacion de compuestos sensibles al calor, se recomienda utilizar técnicas de destilacion al
vapor, en las que se introduce vapor en la mezcla provocando la vaporizacion a menor temperatura. que la
temperatura de descomposicién del compuesto termosensible. Este proceso es cominmente utilizado en la

produccion de perfumes, aceites esenciales y ceras (Cseri et al., 2018).

La destilacion azeotrdpica se utiliza en sistemas de recuperacion de disolventes multiproposito para
mezclas, cuya separacion esta termodindmicamente limitada por la presencia de mezclas azeotrépicas. A
menudo, la adicion de otro componente llamado "arrastre” facilita la separacion. Un agente de arrastre es un
agente separador de masas que altera la volatilidad relativa de las mezclas y, por tanto, facilita el proceso de
separacion. Por ejemplo, el benceno se utiliza a menudo como agente de arrastre para facilitar la separacion

de etanol y agua (Cseri et al., 2018).

a. Destilacion por lotes

La destilacion por lotes se produce cuando se alimenta un liquido a una caldera o a un destilador
equipado con algin dispositivo de calentamiento (como una chaqueta de vapor). La alimentacion se lleva a
ebullicién lentamente y el vapor formado se hace pasar por un condensador tan pronto como se forma. El

destilado obtenido se almacena en un colector (Treybal, 1987).
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El destilado puede obtenerse en varios lotes separados, llamados fracciones. El funcionamiento de una
columna de este tipo implica realizar el fraccionamiento hasta que se ha destilado la cantidad deseada.
Algunas de las fracciones son productos deseados (fracciones principales) mientras que otras son fracciones
intermedias que pueden ser recicladas a lotes posteriores para obtener una mayor separacion. La fraccion
residual puede recuperarse o no como producto (Mujtaba, 2004).

Mujtaba (2004), también indica que las caracteristicas esenciales de una columna de destilacion por
lotes convencional (CBD, por sus siglas en inglés) son:

e Una caldera receptora inferior que se carga con la alimentacion que se va a procesar y que proporciona
la superficie de transferencia de calor.

e Una columna rectificadora (ya sea una bandeja o una columna empaquetada) superpuesta en el
calderin, acoplado con un condensador total o un condensador parcial.

e Una serie de tanques acumuladores de producto conectados a los flujos de producto para recoger las
fracciones de destilado principal y/ o intermedio.

b. Equilibrio tedrico de acido acético y éter dietilico

Partiendo de una solucién al 95% m/m de éter y 5% m/m de &cido acético, se puede calcular el equilibrio
ideal en dicha solucién luego de una destilacion. Se crea una grafica usando los datos de equilibrio
encontrados en el Manual de Perry (Felder y Rousseau, 2004). Se usa el método gréfico McCabe-Thiele para
determinar la concentracion final del proceso de destilacion, tomando en cuenta que es un proceso por lotes.
El resultado tedrico en la mezcla final es de 99.8% m/m de éter dietilico.

Figura 1. Diagrama de equilibrio de mezcla &cido acético-éter dietilico
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E. Sensores

Un sensor es un dispositivo que convierte un fendmeno fisico en una sefial de salida transducible, que
es funcion de la magnitud que se quiere medir. Los sensores permiten relacionar el mundo fisico y los sistemas
de medicién o control, tanto eléctricos como electrdnicos. Se utilizan en todo tipo de procesos con proposito
de monitoreo, medicién, control y procesamiento (Gutiérrez e lturralde, 2017).

1. Sensores de temperatura

Se define la temperatura como una magnitud fisica escalar, relacionada con la energia interna de un
sistema termodinamico. Esta relacionada directamente con la energia cinética de las moléculas del sistema.
A medida que aumenta la energia cinética de las moléculas, la temperatura del sistema es mayor. Las
limitaciones del sistema de medida quedan definidas en cada tipo de aplicaciones por la precision, por la
rapidez de captacion de la temperatura, por la distancia entre el elemento de medida y el aparato receptor, y

por el tipo de instrumento indicador o controlador necesario (Gutiérrez e lturralde, 2017).

Segun Gutiérrez e Iturralde (2017) los tipos de sensores de temperatura:

a. Detector de temperatura resistivo (RTD)

El detector de temperatura resistivo o RTD (por sus siglas en inglés), es un sensor cuya capacidad de
medicién se basa en la variacion de resistencia de un conductor en funcion de la temperatura. Su principio de
funcionamiento consiste en que, a mayor temperatura, mayor es la resistencia eléctrica. Esto permite que
pueda expresarse la resistencia eléctrica de la RTD como funcién de la temperatura.

b. Termopares

El funcionamiento de los termopares consiste en la union de dos alambres de distinto material por un
extremo. En la unién se produce un voltaje bajo (en la escala de los miniVolts), el cual aumenta con la
temperatura. Existen diferentes tipos de termopares, segun su composicion quimica: Tipo K
(Cromo/Aluminio), Tipo E (Cromo/Constantan), Tipo J (Hierro/Constantan), Tipo N (Nicrosil/Nisil), Tipo B
(Platino/Rodio).

c. Termistores
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Los termistores son sensores de temperatura, cuyo funcionamiento se basa en la variacion de
resistividad de un semiconductor con la temperatura. Generalmente el semiconductor es un 6xido metalico
(de manganeso, cobalto, cobre o niquel). Los termistores sufren autocalentamiento, por lo que debe tenerse
cuidado con la corriente que se hace circular por el sensor, para evitar aumentos ficticios en la temperatura.
Tienen un amplio rango de medicién y bajo costo, pero no son sensores lineales, por lo que es complicado

calibrarlos.

F. Manuales de usuario

Un manual de usuario es un documento de comunicacién técnica destinado a brindar asistencia a las
personas sobre cdmo utilizar un producto. Un buen manual de usuario ayuda a los usuarios a utilizar un

producto de forma segura, saludable y eficaz (Errossa, 2005).

Ademaés del objetivo principal de un manual de usuario, los objetivos secundarios podrian ser crear una

mejor experiencia de usuario y cumplir con los requisitos legales (Errossa, 2005).

Un manual de usuario consta de informacion visual textual (ilustraciones, capturas de pantalla, tablas,
etc.) para ayudar al usuario a completar tareas especificas. El usuario juega un papel central a la hora de
redactar un manual de usuario. Un manual de usuario bien redactado solo proporciona la informacion que es
relevante para el usuario previsto del producto. EI manual del usuario debe contener tanto informacién de
procedimiento (instrucciones paso a paso) como informacidn conceptual (informacidn que el usuario necesita

para comprender la informacion de procedimiento) (Errossa, 2005).

Un buen manual de usuario es conciso y utiliza un lenguaje libre de jerga. EI manual deberia responder
a las preguntas COMO y QUE (Errossa, 2005).

Los diferentes tipos de productos necesitan un manual de usuario. Un producto puede ser un sistema,
herramienta, dispositivo, instrumento, software o aplicacion (Errossa, 2005). Dependiendo del tipo de

producto, un manual de usuario puede incluir cosas como:

e Nombre del producto

e NUmero de modelo o tipo

e Uso previsto

e  Caracteristicas / accesorios

e  Descripcidn de los principales elementos del producto.
e  Descripcidn de la interfaz de usuario

e Advertencias de seguridad

e Instrucciones de instalacion

o  Descripcion de cémo usar / operar el producto
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e Informacion de reparacion

e Informacion sobre la eliminacién del producto y el embalaje.
e Especificaciones técnicas

e Tabla de contenidos

e Informacién de garantia

e Detalles de contacto

G. Puesta en marcha de equipos, precomisionamiento y comisionamiento

La puesta en marcha de un equipo consiste en verificar que este opere de acuerdo con lo esperado,
procediendo gradualmente a poner las instalaciones en operacién paso por paso y de modo controlado, seguro
y confiable hasta que estas alcancen las condiciones normales de operacion. Se conforma de un arranque

gradual, seguro y controlado, y luego de pruebas de ejecucion (Mukherjee, 2005).

El precomisionamiento es el proceso de revision, documentacion y realizacion de ensayos para
comprobar que los equipos instalados fueron correctamente instalados y debidamente probados. El
comisionamiento consiste en garantizar que los componentes del proyecto interactten entre si de acuerdo con

los requerimientos del cliente y las recomendaciones de los fabricantes (Mukherjee, 2005).

H. Automatizacion
1. Lazos de control

Los lazos de control son sistemas aplicados por ingenieros de disefio en diversas aplicaciones
industriales para mantener variables de proceso (PV) en un valor deseado o0 punto de ajuste (SP). Los lazos
de control son importantes para mantener la estabilidad de un sistema y producir de manera consistente el

resultado deseado de un proceso (Perry y Green, 2008).

Los lazos de control son esencialmente bucles de retroalimentacion, ya que implican la deteccion de
errores y la implementacién de una correccién. El proceso se logra conectando varios componentes de
hardware en un circuito. Esto involucra un sistema que contiene una sola variable o mdltiples variables

controladas (Perry y Green, 2008).

La variable manipulada es la cantidad o condicidn que es variada por el controlador de tal manera que
afecte el valor de la variable controlada. En un lazo de control de retroalimentacion, la variable controlada se

compara con el punto de ajuste (Set point). El controlador lee el error, es decir, la diferencia entre la variable
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y el punto de ajuste controlador para mover la variable manipulada de tal manera que se minimice el error
(Perry y Green, 2008).

l. Estadistica

1. Media

La media proporciona una medida de la ubicacién central de los datos. Si los datos son para una muestra,
la media se denota por X, si son para una poblacion, se denota por la letra griega p. En estadistica, se
acostumbra a escribir el valor de la i-ésima variable observada como x;y el nimero de observaciones en una
muestra con la letra n (Anderson, Sweeney y Williams, 2012). La ecuacion para calcular la media muestral

es la siguiente:

Yizo Xi (ec. 14)

=i
Il

2. Varianza

Es una medida de la variabilidad que se calcula con todos los datos. Se basa en la diferencia entre el
valor de cada observacion y la media. La varianza poblacional se escribe con la notacion 2; generalmente, en
estadistica, es mas comdn usar una varianza muestral, denotada con s?, ya que los datos que se analizan
provienen de una muestra (Anderson, Sweeney y Williams, 2012). La varianza muestral se puede calcular

con la siguiente ecuacion:

2 Yiso(x; — %)? (ec. 15)
n—1

3. Desviacion estandar

La desviacion estandar se define como la raiz cuadrada de la varianza. La desviacion estandar muestral
se denota con s mientras que para la desviacion poblacional se utiliza (Anderson, Sweeney y Williams, 2012).

La desviacion estandar muestral se puede calcular con la siguiente ecuacion:
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Z?:o(xi — x)?

1 (ec. 16)

Puesto que la desviacidn estandar tiene las mismas unidades que la media, es méas sencillo comparar y

darles una interpretacion a ambas cantidades (Anderson, Sweeney y Williams, 2012).

4. Margen de error con media poblacional desconocida

Segn Anderson et al. (2012), cuando se calcula una estimacion por intervalo para la media poblacional,
suele no contarse con una buena estimacion de la desviacién estandar poblacional. En tales casos se usa la
misma muestra para calcular 1 y c. Esta situacién se conoce como ¢ desconocida. Cuando se utiliza s para
estimar o, el margen de error y la estimacion por intervalo de la media poblacional se basan en una

distribucion de probabilidad conocida como distribucion t.

La estimacién por intervalo de confianza, para desviacién poblacional desconocida, es:

_ S
Xt o N (ec. 17)

En donde:
x: media muestral

tq,2- €s el valor de t que proporciona un area /2 en la cola superior de la distribucion t con n-1 grados de
libertad.

1 — a: Nivel de confianza
s: desviacion estandar muestral
n: nimero de la muestra

5. Propagacion de incertidumbre

Sin importar la medicion y la calidad de la instrumentacidn, siempre hay incertidumbre asociada con
una medicion fisica. Esta incertidumbre es una combinacién de la que se asocia con el instrumento y la

relacionada con el sistema a medir.

Las incertidumbres se expresan de dos formas. La incertidumbre absoluta se refiere a una incertidumbre
expresada en las mismas unidades que la medicion. Tiene la desventaja que no se puede evaluar si la

incertidumbre es grande o pequefia sin tener una referencia. Para dar una explicacion mas completa, se usa la
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incertidumbre fraccionaria o relativa. En este tipo de descripcion la incertidumbre se divide entre la medicién

real.

a. Sumay resta

La propagacion de incertidumbre en el resultado de sumas y restas entre mediciones se calcula sumando

las incertidumbres absolutas de cada medicion:

Agq = Aa+ Ab + Ac.. (ec. 18)

En donde:
Aq: resultado de la propagacion de incertidumbre de sumas y restas
Aa, Ab, Ac ...: incertidumbres absolutas de las mediciones a, b, c...
b. Multiplicacién y divisién
La propagacién de incertidumbre en el resultado de multiplicaciones y divisiones entre mediciones se

calcula sumando las incertidumbres fraccionarias de cada medicién:

Aq Aa Ab Ac
——74‘74‘?... (ec.lg)

En donde:

—: resultado de la propagacion de incertidumbre de multiplicaciones y divisiones

Ab A . . . ..
—,7,5 .... incertidumbres relativas de las mediciones a, b, c...
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V. ANTECEDENTES

La unidad de recuperacién de solventes se adquirié en 2011 y se ensambl6 por partes en el Laboratorio
de Operaciones Unitarias, sin embargo, el equipo, al ser solicitado por partes, no posee un manual de
operacion. Es por esta razon que la operacion de separar el acido acético y el éter la realiza Gnicamente el

Ingeniero Gamaliel Zambrano, quien estuvo encargado del ensamble del equipo.

En 2017, el equipo se desarmo6. Sin embargo, cuando se volvid a armar, se sospech6 por posibles fugas
en las uniones del equipo. A pesar de esto, se continud haciendo separaciones hasta 2019, afio anterior al

inicio de la pandemia.

Cuando se inici6 este trabajo, se hizo una inspeccion del equipo. Estos fueron los hallazgos: las uniones
que conectan las partes del equipo estan desalineadas, el sensor que mide la temperatura de la columna de
destilacion del equipo no posee una conexidn eléctrica, la manguera de salida del agua de enfriamiento no

Ilega al desagtie, las mangueras de agua no estan bien ajustadas al equipo y tienen fugas.

Se consult6 una tesis de grado de la Universidad de Quito, titulada “Instalacion y puesta en marcha del
evaporador de pelicula descendente UOP20-X-PHW y su aplicacién en la obtencién de concentrados de
sulfato de cobre, jugo de naranja y glucosa.”. El capitulo que explica la puesta en marcha contiene una
metodologia de trabajo, que incluye: Revisar las condiciones de operacion del equipo, instalar y poner en
marcha el equipo, encender el equipo, detectar y solucionar problemas, realizar la evaporacién de la solucion

de sulfato de cobre diluido y apagar el equipo.
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VI. METODOLOGIA

Materiales

Cuadro 4. Instrumentos de medicidn utilizados durante la elaboracion del trabajo.

Instrumento Marca Modelo Rango o capacidad
Bascula OHAUS 3000 series 300 kg
Termometro de Alla France : -20°C a 150 °C

mercurio
Termometro IR con CATU MX — 704 -32°Ca535°C
apuntador laser
Sensor RTD Kaysons FLP/WP -100 °C a 400 °C
Picnémetro ISOLab - 25 mL

Cuadro 5. Reactivos utilizados durante la elaboracion del trabajo.

Peso Peso
Reactivo Marca Pureza molecular especifico
(g/mol) (g/cm?®)
Eter dietilico Emsure 99.9 % 74.12 0.71
Acido acetico | poiea 99 % 60.05 1.05
glacial

Listado de materiales utilizados durante la elaboracion del trabajo.

Un Beaker de 1 L

Una pipeta graduada de 5 mL

Una llave de Ratchet con juego de dados
Juego de llaves fijas planas

Juego de llaves Allen

Juego de destornilladores

Plancha de calentamiento

Unién universal

Valvula de globo

Tres niples roscados de acero galvanizado
Cinta de teflon

Gazas sin fin de acero inoxidable (abrazaderas de metal para tuberia)
Llave de tubo

Union “T” de acero galvanizado
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B. Metodologia

1. Verificacion de fugas del equipo

a. Se cerraron las valvulas de la Unidad de recuperacion de solventes excepto la que se encuentra en la

parte superior de la torre.
b. Se conect6 una manguera de la toma de agua a la valvula de ingreso del balon de éter.
c. Seencendio la toma de agua y se inundo la torre.
d. Se verifico si existen fugas en las uniones o en las valvulas.
e. Se apretaron los tornillos de las uniones hasta que ya no salga agua.

f.  Enlos lugares que contintian con fuga, se aflojaron los tornillos, se separé completamente la unién y se

aplicd silicdn resistente a altas temperaturas en medio de los empaques.

g. Serepitio el proceso hasta que ya no se observaron fugas.

2. Calibracion de RTD (Resistance Temperature Detector, por sus siglas en inglés).

a. Sellend de agua el Beakerde 1 L.

b. Se colocé el Beaker encima de la plancha de calentamiento.

c. Se colocaron las RTD de temperatura y el termémetro de mercurio adentro del Beaker de 1 L.
d. Se activo el calentamiento de la plancha para empezar a calentar el agua del beaker.

e. Sedejé que la temperatura subiera hasta que el termémetro de mercurio marcara 30 °C. Se anot6 la

temperatura que marc6 la RTD del balén y la RTD de la columna.

f.  Se realizo el mismo procedimiento cada cinco grados (35 °C, 40 °C, 45°, etc.) hasta llegar a 95 °C.

24



Se hizo un grafico de dispersion en el que el eje “X” es la temperatura que indica la RTD y el eje “Y”
es la temperatura del termémetro de mercurio. Se hizo una gréfica para la RTD del bal6n y otra para la

RTD de la columna.

Se aplico una regresion lineal a ambas graficas con su respectiva ecuacion y coeficiente de correlacion.

Verificacion de fugas en el sistema de agua de enfriamiento

Se verifico que las mangueras estuvieran conectadas a los serpentines de las torres, a la toma de agua y

a la vélvula del desagtie.

Se abrié la valvula de la toma de agua y se permitié que el agua fluya por todo el sistema. Se verifico si

existe goteo en alguna parte.

Se ajust6 con ayuda de un sujetador de plastico en los lugares donde se observa goteo en el acople de

las mangueras.

Instalacion de una valvula de drenado de agua de enfriamiento

Se cubrieron las roscas de los niples con cinta de teflon.

Se enrosco una unién universal en la rosca del niple que sale del sistema de drenado de agua de la torre

de absorcidn. La torre de absorcion se encuentra al lado de la unidad de recuperacién de solventes.

Se enrosco la union “T” de acero galvanizado al niple.

Se enrosco un niple a cada lado de la union “T”.

Se enrosco en el niple méas cercano a la unidad de recuperacion de solventes la valvula de globo. Se

enrosco un niple del otro lado de la valvula.

Se enrosco el Gltimo niple en el espacio faltante de la union “T”.

Se uni6 la manguera que se dirige al desagiie con el niple que se encuentra més cerca del desagie. Se

utilizé una abrazadera para asegurar la manguera.

25



Se unié la manguera que conecta con la torre de la unidad de recuperacion de solventes con el niple que
se encuentra mas cerca de la unidad de recuperacion de solventes. Se utiliz6 una abrazadera para

asegurar la manguera.

Se abri6 la valvula que conecta con la unidad de recuperacion de solventes y se cerr6 la valvula que

conecta con la torre de absorcion.
Se abri¢ la valvula del agua de enfriamiento de la unidad de recuperacién de solventes y se permitié

que el agua llegara al desagtie para verificar si existen fugas en alguna parte de la instalacion.

Caudal méaximo de agua de enfriamiento

Se consigui6 una probeta de 1 L, una cubeta de 20 L y un destornillador.

Se desatornill6 la abrazadera que sujeta la manguera con la valvula de purga del agua de enfriamiento.

Se desacopld la manguera y se coloco la salida de la manguera dentro de la cubeta de 20 L.

Se abri¢ la valvula del agua de enfriamiento.

Se inici6 el crondmetro al mismo tiempo que se coloco la manguera dentro de la probeta.

Se midié aproximadamente 4 segundos y luego se sacé la manguera de la probeta.

Se anotd el tiempo y el volumen obtenido.

Prueba de calentamiento con etanol

Se utilizo una extension para suplir de energia eléctrica a la RTD de temperatura de la columna.

Se vertio etanol a aproximadamente 40 % v/v en una cubeta de al menos 12 litros.

Con ayuda de un embudo, se introdujo el etanol en el bal6n de alimentacion de la unidad de

recuperacion de solventes.
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Se cerrd la valvula de ingreso y se verifico que la valvula que se encuentra en la parte superior de la

torre esté cerrada.

Se encendi6 el controlador de temperatura con el botén verde que se encuentra en la pared, del lado

izquierdo.

Se dejé presionado el boton “Set” mientras se ajusta la temperatura en 95 °C, utilizando los botones

con flechas. Se presioné el boton “Heater ON/OFF”.

Se movio la perilla del calentador que se encuentra en la parte derecha de la manta de calentamiento y

se ajustd a una temperatura de 350 °C.

Se midié el tiempo desde este momento, hasta que el etanol comenzé a hervir y luego cuando cay6 la

primera gota de etanol.

Se verifico que la RTD de temperatura del balon muestra un aumento de temperatura con el tiempo y

que la RTD de temperatura de la columna marca la temperatura de ebullicién del etanol.

Se dejo que el etanol se evapore y se verifico si no existen fugas en las uniones.

Una vez que se obtuvo etanol en el balon de recuperacion, se presion6 nuevamente el boton de “Heater

ON/OFF” para apagar el calentador.

Se esperd a que al manta de calentamiento se enfrie, Se utilizé el termémetro infrarrojo para verificar

cuando la temperatura baja de 60 °C.

Se desconectd la RTD de temperatura de la columna, de la extensién.

Separacion de éter dietilico y acido acético

Se utiliz6 una extensidn eléctrica para suplir de energia eléctrica a la RTD de temperatura de la

columna.

Se pes6 1.9 kg de éter y 0.1 kg de 4cido acético glacial.

Se mezclé ambos compuestos en una cubeta y se cubrié con papel aluminio.
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Se abri6 la valvula que conecta el balén de alimentacion y el bal6n principal y se cerrd todas las demas

vélvulas.

Se introdujo la mezcla en el baldn de alimentacion con ayuda de un embudo.

Se conecto la RTD de temperatura de la columna a un tomacorriente y se encendi6 la RTD de

temperatura del baldn principal presionando el botdn verde en el panel ubicado en la pared, del lado

izquierdo del equipo.

Se registrd las temperaturas en dos puntos fijos de la superficie del calentador.

Se registrd las temperaturas del balon principal y de la torre.

Se abri6 completamente la valvula que suministra agua de enfriamiento al sistema.

Se movi6 la manecilla de calentamiento a una temperatura de 150 °C.

Se encendid el calentador presionando el boton “Heater ON/OFF”.

Se midid la temperatura de la superficie de la manta de calentamiento con un termémetro infrarrojo y

se anoto la temperatura y el tiempo en el que se hizo la medicion.

Se anoté la temperatura del balon principal y el tiempo en el que se hizo la medicion.

Se anoté la temperatura de la columna del recuperador y el tiempo en el que se hizo la medicion.

Se desatornill6 las juntas de las mangueras con los serpentines de los condensadores hasta permitir un

goteo constante de agua.

Se colocd el bulbo de un termémetro de mercurio sobre el agua de enfriamiento que gotea hasta obtener

una medicion. Se usé un beaker para recibir el agua que gotea.

Se atornill6 las abrazaderas nuevamente.

Se recolect6 éter dietilico en el bal6n de recuperacién, utilizando un recipiente de aluminio apropiado

para almacenar éter.
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Se peso el éter y se anoto el resultado.

Se apagé el equipo y se esperd a que la solucién residual en el balon principal se enfrie.

Se cerro la valvula que suministra agua de enfriamiento al sistema, cuando la RTD de la columna
indique una temperatura de 20 a 25 °C.

Se recolect6 la solucion residual del balén principal en un recipiente y se peso.
Se repitio el proceso, desde el pesaje del éter dietilico y del acido acético glacial, hasta la recoleccion
de la solucidn residual del balon principal. Se realizé una corrida fijando la temperatura del calentador

a 250 °C y tres corridas a 350 °C.

Se guardé en frascos individuales una muestra de 5 mL del destilado y 5 mL de la solucion residual de
cada una de las corridas.

Se rotuld los frascos utilizando masking tape y un lapicero. Incluir nombre del solicitante, fecha, tipo

de andlisis que se va a realizar y nimero de corrida a la que corresponde la muestra.

Determinacién de la densidad del residuo

Se pes6 un picnémetro de 25 mL en una balanza digital.

Se agreg0 parte del residuo y se coloco el termdmetro hasta que parte del liquido rebalsé el picndmetro.

Se peso el picnémetro con solucion residual y se anot6 la medicion.

Se calculé la densidad del residuo con la diferencia de las masas y el volumen del picnémetro. Este

procedimiento se realiz6 para determinar la densidad del residuo en las 5 corridas.

Dibujo del diagrama del equipo

Se anotd las partes principales del equipo.
Se determin6 qué partes daban mas informacion sobre el estado de la operacion.

Se investigaron los simbolos utilizados en diagramas de ingenieria.

29



10.

Se dibujo el diagrama del equipo en AutoCAD.

Elaboracién del manual de usuario

Se anotd las partes de la metodologia relacionadas con la puesta en marcha del equipo.
Se tomo fotos de las partes importantes del equipo y se agregaron al manual.

Se tomd nota de las principales precauciones y advertencias.

Se anot6 la marca y modelo de las RTD.

Se tomé medidas del equipo y se dibujé un plano en AutoCAD con estas medidas.

Se tom¢ foto del equipo y se identificd las partes.
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VIl. RESULTADOS

A. Verificacion del funcionamiento de componentes de la unidad de recuperacion de
solventes

La unidad de recuperacion de solventes se compone de los siguientes elementos: Sensores RTD,
calentador y condensador. A continuacion, se presenta los resultados para la verificacion del funcionamiento
de estos.

1. Curvas de calibracion de las RTD respecto a un termometro de referencia®

Figura 2. Curva de calibracién de la RTD de temperatura en el bal6n principal.
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Figura 3. Curva de calibracién de la RTD de temperatura en la columna.
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3 Se utilizé un termdmetro de mercurio como referencia para verificar el funcionamiento de las RTD.
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2. Registro de temperaturas de manta de calentamiento, balén principal y columna de destilacién para
verificar el funcionamiento del calentador.

Se registro el cambio en la temperatura de la manta de calentamiento, el contenido del balén principal
y la columna de destilacién cuando se varié la “velocidad de calentamiento” *.

Figura 4. Temperatura promedio de la manta segun la velocidad de calentamiento
(temperatura que indica la perilla del calentador).
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Figura 5. Temperatura promedio de la manta a velocidad de calentamiento de 350 °C en
corridas 1, 2y 3.
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4 Se utiliza el término “velocidad de calentamiento” a la temperatura que indica la perilla del calentador, ya
que no se puede medir directamente la temperatura que alcanzan las resistencias eléctricas del calentador.
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Temperatura (°C)

Figura 6. Temperatura del baldn principal segun la velocidad de calentamiento
(temperatura que indica la manecilla del calentador).
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Figura 7. Temperatura del balon principal a velocidad de calentamiento de 350 °C en
corridas 1, 2y 3.
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Figura 8. Temperatura promedio en la columna segun la velocidad de calentamiento
(temperatura que indica la manecilla del calentador).
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Figura 9. Temperatura promedio en la columna a velocidad de calentamiento de 350 °C en
corridas 1, 2y 3.
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3. Funcionamiento del condensador

Cuadro 6. Masa de agua de enfriamiento requerida para condensar el éter recuperado, y calor (Q) que es
necesario remover en un proceso que utiliza 2 kg de una solucion al 95 % de éter (150 minutos y
condiciones ambientales 24 °C y 98.1 kPa).’

Q (kJ) Masa de agua Intervalo de confianza® Masa de agua
requerida (kg) (kg) utilizada (kg)
-637.53 172.54 145.07 a 200.01 1676.16
B. Resultados del balance de masa y energia

Cuadro 7. Balance de masa promedio de las 3 corridas, en un intervalo de tiempo de 150 min y condiciones
ambientales 24 °C y 98.1 kPa.

, , . masa éter en , masa acido
masa éter masa acido . masa éter en .
inicial (kg) | inicial (kg) | 9€SU1290 | rociduo (kg) | &M residuo
(kg) (k9)
Promedio 1.90 0.10 1.72 0.060 0.100
Desviacion 0 0 0.03 0.015 0.003
estandar

5 Los datos son para verificar el funcionamiento del condensador, pero necesitan datos del balance de masa
y energia presentados posteriormente.

6 Los intervalos de confianza se calcularon a un 95 % de confianza.
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Cuadro 8. Eficiencia de recuperacion de éter dietilico luego del proceso de recuperacion de solventes a
partir de 2 kg de una solucion al 95 % de éter (150 minutos, temperatura y presion ambientales 24 °C y 98.1

kPa).
Eficiencia de .
.. | Intervalo de confianza
recuperacion
91.1% 87.6 % a 94.6 %

Cuadro 9. Calor necesario para llevar a cabo el proceso de recuperacién de éter dietilico a partir de 2 kg de
una solucion al 95 % de éter (150 minutos, temperatura y presién ambientales 24 °C y 98.1 kPa).

Calor Intervalo de
requerido (kJ) confianza (kJ)
703.45 690.48 a 716.42

Cuadro 10. Resultados de la cromatografia de gases (éter dietilico) y cromatografia liquida (acido acético).

Prueba/Corrida Add&?\(;)é U Pureza de éter*
Prueba 1 2.444% 98.36%
Prueba 2 4.609% 98.36%
Prueba 3 4.065% 96.31%
Corrida 1 4.065% 96.31%
Corrida 2 5.982% 97.10%
Corrida 3 4.362% 97.84%

Promedio corridas 4.803% 97.08%

*Con base en porcentaje relativo

Figura 10. Resultados de la cromatografia de gases, prueba 1.

LIQA Library Search Report

ample Multiplier: 1

C:\Database\NISTO5a.L Minimum Quality: o

: Apex
ts: ChemStation Integrator - autointl.e

Library/ID Refd CAS# Qual

\Database

ether
, 1,2-diethoxy-
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Figura 11. Resultados de la cromatografia de gases, prueba 2.

LIgA Library Search Report
Data Path : C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2021%
Data File : 210810-0000002.D
Title H
Acg oOn : 10 Aug 2021 11:24
Operator : AdeM
Sample : Corrida 2
Misc : corrida 2
ALS vial : 2 Sample Multiplier: 1
search Libraries: C:\Database\NIST05a.L Minimum Quality: [1]
unknown Spectrum: Apex

Integration Events: chemStation Integrator - autointl.e

Fl# RT Areat Library/ID Ref§ CAS4  Qual
1 4.271 0.08 C:\Database\NIST05a.L
Butane, Z-methyl- €98 000078-78-4 87
Butane, 2-methyl- 700 000078-76-4 81
Butane, 2-methyl- €99 000078-78-4 64
2 4.52% 0.11 c:\Database\NISTO05a.L
cyclopropane, 1,2-dimethyl-, cis- 568 000930-18-7 94
2-Butene, 2-methyl- 557 000513-35-9 90
2-Butene, 2-methyl- 555 000513-35-9 87
3 4.641 98.36 C:‘\Database\NISTO0Sa.L
Formic acid, ethvl ester BO2 00010%-94-4 64
Ethyl ether B26 000060-2%-7 53
Ethane, 1,2-diethoxy- B558 00062%-14-1 50
4 7.455 0.17 c:\Database\NISTO05a.L
Ethyl Acetate 1581 000141-78-6 &1
Ethyl Acetate 1582 000141-78-6 52
Ethyl Acetate 1979 000141-78-6 50
5 8.375 1.2B C:\Database\NIST05a.L
Ethyl alcchol 95 000064-17-5 91
Ethyl alcchol 93 000064-17-5 91
Ethyl alcchol 94 000064-17-5 21

Figura 12. Resultados de la cromatografia de gases, prueba 3.

LIQA Library Search Report
pata Path msdchem 1Y\DATA\ING Quimica\2021%
Data File 210810-0000003.D
Title
Acg on 10 Rug 2021 11:43
Operator : AdeM
sample corrida 3
Misc Corrida 3
ALS vizl : 3  sample multiplier: 1
search Libraries: C:\Database\NIST05a.L Minimum Quality: 1]

Unknown Spectrum: ex
Integration Events: ChemStation Integrator - autointl.e

ek# RT Areat Library/ID Raf¥ CRs§  Qual
1 4.462 0.12 c:\Database\NISTO0Sa.L
cyclobutane, methyl- 561 000598-61-8 50
Butane, 2,3-dimethvl- 1802 000079-29-8 50
Butame, 2,3-dimethyl- 1800 000079-29-8 S0
2 4.529 0.11 c:\Database\NISTO0Sa.L
cyclopropane, 1,2-dimethyl-, cis- 568 000930-18-7 %0
2-Butene, 2-methyl- 5§57 000513-35-9 90
2-Butene, Z-methyl- 553 000513-35-9 %0
3 4.641 96.31 c:\Database\NIST0Sa.L
Formic acid, ethvl ester BO2 000109-94-4 64
Ethyl ether B26 000060-29-T 53
Ethane, 1,2-diethoxy- 8558 000629-14-1 S0
4 7.455 0.73 cC:\Database\NISTOS5a.L
Ethyl Acetate 15979 000141-78-6 %1
Ethyl Acetate 1682 000141-78-6 %0
Ethyl Acetate 1981 000141-78-6 58

5 8.370 2.64 cC:\Database\NISTOS5a.L

Ethvl alcohol 95 000064-17-5 91

Ethyl alcohol 94 000064- 5 91

Ethyl alcohol a3 7-5 91
6 9.847 0.10 c:\Database\NIST0S5a.L

Trichloromethane 8713 -3 95

Trichloromethane 712 3 90

Methane, oxybis[dichloro- 44703 020524-B6-1 &3
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Figura 13. Resultados de la cromatografia de gases, corrida 1.

LIQA Library search Report

Data Path : C:\msdchem‘1\DATA\Ing Quimical\2021Y
pata File : 210810-0000003.D

Title H

Acq on 1 10 Aug 2021 11:43

Operator : AdeM

Sample : Corrida 3

Misc : Corrida 3

ALS Vizl : 3  Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\NIST05a.L Minimum Quality: 0

Unknown Spectrum:  Apex
Integration Events: ChemStation Integrator - autointl.e

ek# RT Areat Librarv/ID Refd casé  Qual
1 4.462 0.12 c:\Database\NIST0Sa.L
cyclobutane, methyl- 561 1-8 50
Butane, 2,3-dimethyl- 1802 4-8 50
Butame, 2,3-dimethyl- 1800 000079%-29-8 S0
2 4.529 0.11 c:\Database\NISTO0Sa.L
Cyclopropane, 1,2-dimethyl-, cis- G568 000930-1B-7 90
2-Butene, Z-methyl- 557 000513-35-9 90
2-methyl- 5§53 000513-35-9 90
3 4.641 96.31 C:\Database\NISTO0Sa.L
Formic acid, ethvl ester E02 000109-94-4 64
Ethyl ether B26 000060-29-7 53
Ethame, 1,2-diethoxy- 8558 000629-14-1 S0

4 7.455 0.73 C:\Database\NIST0S5a.L
Ethyl Acetate
Ethvl Acetate
Ethyl Acetate

5 8.370 2.64 c:\Database\NISTOSa.L
Ethyl aleohol 95 000064-17-5 91
Ethyl alcohol 94 000064-17-5 91
Ethyl aleohol 93 000064-17-5 %1
6 9.847 0.10 C:\Database\NIST0S5a.L
Trichloromethane 713 000067-66-3 95
Trichloromethane 8712 000067-66-3 %0
Methane, oxybis[dichlero- 44703 020524-B6-1 83

Figura 14. Resultados de la cromatografia de gases, corrida 2.

LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\l1\DATA\Ing Quimica\2021%
Data File : 210810-0000004.D

Title :

Acq on 1 10 Aug 2021 12:01

Operator : AdeM

sample  : corrida 4

Misc : Corrida 4

ALS vial : 4 sample Multiplier: 1

search Libraries: C:\Database\NIST0Sa.L Minimum Quality: 0

Unknown Spectrum:  Apex
Integration Events: ChemStation Integrator - antodmtl.e

ki BT Areat Library/ID Reff casé  gual
1 4.462 0.11 C:\Database\NISTO5a.L
Butane, 2,3-dimethyl- 1801 000079-20-8 53
cyclobutane, methyl- 561 000598-61-8 52
Butane, 2,3-dimethyl- 1802 000079-29-8 50
2 4.529 0.10 C:\Database\NIST05a.L
cyclopropane, 1,2-dimethvl-, cls— 568 000930-18-7 91
cyclopropane, 1,2-dimethyl-, trans 571 002402-06-4 87
2-Butene, Z-methyl- 553 000513-35-9 87
3 4.636 97.10 c:\Database\NISTO5a.L
Ethvl ether 825 0DD0E0-20-7 49
Ethyl ether 826 000060-20-7 47
Ethane, 1,2-diethoxy- 8558 000629-14-1 47
4 5.182 0.5 C:\Database\NIST0Sa.L
Ethyl ether 825 0DD0E0-20-7 91
Ethyl ether 824 0000E0-20-7 91
Ethyl ether 826 00D060-29-7 91
5 7.455 0.51 C:\Database\NIST05a.L
Ethyl Acetate 1982 000141-78-6 72
Ethyl Acetate 1981 000141-76-6 68
2-Butancne, &-hydroxy- 2001 00D590-50-9 64
6 8.370 1.46 C:\Database\NISTO5a.L
Ethyl alcohol 93 Q0D064-17-5 91
Ethyl alcohol 95 000064-17-5 31
Ethyl alcohol 94 000064-17-5 91
7 8.696 0.17 c:\Database\NISTO5a.L
D-Limonene 15164 005989-27-5 83
Cyclobexens, 1-methyl-4-(l-methyle 15365 005989-54-8 €3
thenyl)-, (51—
Limonens 15153 000138-B6-3 55
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Figura 15. Resultados de la cromatografia de gases, corrida 3.

LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1
Data File : 210810-0000
Title :

: 10 Aug 2021 12:20
AdeM

DATA\Ing Quimica\2021\
.D

da 5
rrida &
5 Sample Multiplier: 1
Search Libraries: C:\Database\NISTOba.L Minimum Quality: O
Unknown Spectrum:  Apex
ation Events: ChemStation Integrator - autointl.e
Pk RT Area Library/ID Ref# CAS#  Qual

1 4.462 0.12 C:\Database\NISTO5a.L

Butane, 2,3-dimethyl- 1800
Butane, 2,3-dimethyl- 1798
Butane, 2,3-dimethyl- 1801

2 4.529 0.11 C:
Cyi

2-Butene, 2-methyl-

3 4.647 4 C:\Database\NISTOSa.L
Ethyl ether 828 000060-2 58
Ethyl ether 824 00D00DED-29-7 58

Formic acid, ethyl ester 802 000109-94-4 53

4 5.130 0.40 C:\Database\NISTOSa.L
Ethyl ether
Ethyl ether

00D060-29-7 81
000060-29-7 81

Ethane, 1,2-diethoxy- Qo0& 4-1 64
5 7.455 0.45 C:\Database\NISTOSa.L

Ethyl Acetate 000141-78-6 30

Ethyl Acetate 000141-78-6 83

000141-78-6 80

Ethyl Acetate

& 8.370 1.08 C:\Database\NISTO5a.L

Ethyl alcohol 95 000064-17-5 91
Ethyl alcchol 94 000064-17-5 91
Ethyl alcohol 93 00D0E4-17-5 87

C. Esquema y diagrama del proceso

Figura 16. Esquema del proceso de recuperacion de solventes.

1. Balon de alimentacién

Valvula de alimentacion

10 3. Indicador de tempartura 1

4. Valvula de purga

5. Balén principal

11

6. Columna empacada de

destilacion

6 12

7. Indicador de temperatura

8. Condensador 1

13

9. Valvula entre condensadores

14 10. Condensador 2
11. Bal6n de destilados 1
12. Valvula balén de destilados 1

13. Bal6n de destilados 2

14. Valvula balén de destilados 2
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Figura 17. Diagrama del proceso de recuperacion de solventes en un intervalo de tiempo de 150 miny
condiciones ambientales de temperatura y presion 24 °Cy 99.1 kPa.

4
Q=-637.53kJ |
172.54 kg agua (I)
1.72 kg éter dietilico (9)
172.54 kg agua () 1c-01 1.72 kg éter dietilico (I)
punto de control —
CD-01 Columna empacada de destilacion
1C-01 Intercambiador de calor
Q=-65.92 kJ
[P R CD-01 CA-01 Calentador
TI-01 Indicador de temperatura en columna
de destilacion
TI-02 Indicador de tempartura de balén
N B principal
1.9 kg éter dietilico (I)
0.1 kg acido acético (1)

0.06 kg éter dietilico (I)
0.1 kg acido acético (I)

D. Manual de usuario

El manual de usuario de la Unidad de recuperacion de Solventes se encuentra en el Anexo 5.
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VIII. DISCUSION DE RESULTADOS

Para poner en marcha el equipo de recuperacion de solventes se comenzd por verificar el
funcionamiento de sus componentes. Se inicid calibrando las RTD de la unidad de recuperacién de solventes
con el fin de verificar su correcta medicién. El equipo cuenta con dos RTD’s. Ambas RTD’s, la que se
encuentra en el baldn principal, y la RTD ubicada en la parte superior de la columna, muestran una correlacion
lineal con el termémetro de mercurio utilizado como referencia. Los coeficientes de determinacion (R?) de la
RTD del balon y de la columna son de 0.9997 y 0.9996, respectivamente, como se muestra en las figuras 2 y
3. Esto indica que la correlacion lineal se ajusta bien a los datos de calibracion, y, por lo tanto, las ecuaciones
son validas para convertir las lecturas de ambas RTD en temperaturas del termémetro de referencia.
Finalmente, se puede corroborar en el Cuadro 11 que la diferencia mas alta entre la temperatura que mide la
RTD del balén principal y la temperatura de referencia es de 1 °C, mientras que la diferencia més alta entre
la temperatura promedio de la RTD de la columna y la temperatura de referencia es 1.75 °C. La correlacion
lineal calculada, indica que, en el rango medido, la temperatura que registran las RTD se puede corregir con
la curva de calibracion para obtener diferencias con la temperatura de referencia, menores a las comentadas

anteriormente.

Se comparo la temperatura del calentador con la temperatura de la manta de calentamiento. Esto se hizo
para verificar el funcionamiento del calentador al girar la perilla de calentamiento; se analizaron 3 puntos de
la perilla que corresponden a las temperaturas de 150°C, 250°C y 350°C. Como se observa en la Figura 4,
existe relacion entre la temperatura que indica la perilla, la temperatura de la manta y la velocidad de
calentamiento, a una mayor velocidad de calentamiento (es decir, una temperatura del calentador mas alta)
mas pronunciada es la pendiente de la temperatura respecto al tiempo. También se observa que la temperatura
de la superficie de la manta alcanza un valor estable y constante conforme avanza la operacién, sin llegar a
la temperatura establecida en el calentador (a 150 °C, 250 °C y 350 °C). Estas temperaturas de estabilidad
son mayores conforme se selecciona una mayor temperatura en la perilla del calentador: las temperaturas de
estabilidad son cercanas a 60 °C, 80 °C y 120 °C, para las temperaturas de calentamiento 150 °C, 250 °C y
350 °C, respectivamente. Las comparaciones anteriores indican que el calentador alcanza temperaturas
suficientes para separar éter dietilico de acido acético.

También se compar6 la temperatura del calentador (a 150 °C, 250 °C y 350 °C) y las RTD del bal6n
principal y de la columna. En la Figura 6 se observa el comportamiento de la temperatura de la disolucién
dentro del bal6n principal, variando la temperatura de calentamiento. Como se puede observar en el grafico,
la temperatura en los tres casos (calentamiento a 150 °C, 250 °Cy 350 °C) sube a la temperatura de ebullicién
de la mezcla (entre 33 y 34 °C) y se mantiene constante hasta antes del minuto 70. La variacion de
temperaturas entre las tres corridas a partir del minuto 70 se debe a que el éter dietilico se evaporé mas rapido

en las corridas con mayor temperatura de calentamiento. La Figura 8 muestra el comportamiento de la
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temperatura en la parte superior de la columna. Estas temperaturas corresponden a la del vapor de éter
dietilico, ya que se encuentran entre 30 y 35 °C durante la operacidn. Esta temperatura alcanza un valor
estable después de que la solucion en el balon principal llega a su punto de ebullicion, el cual se alcanza
alrededor del minuto 30, como se observa en la Figura 5. Finalmente, se observa que la temperatura a la cual
se da una destilacion mas rapida es a 350 °C, por lo que se eligi6 esta temperatura para usar como estandar
en larecuperacion de éter dietilico debido a que se logran tiempos mas cortos de recuperacion y la temperatura
de la segunda RTD (temperatura superior de la columna) no sobrepasa los 35°C, lo que garantiza que la

operacion de separacion es correcta y no se tienen trazas de &cido acético.

A continuacién, se comprobd que el agua suministrada es suficiente para condensar el vapor de éter
destilado. Esto se puede verificar en el Cuadro 6, en el cual se muestra la masa de agua requerida, es decir,
la masa de agua requerida te6ricamente para condensar todo el destilado que sube a través de la columna. El
promedio de agua requerida se encuentra entre 145.07 kg a 200.01 kg. Se realizaron mediciones de caudal
del agua de los condensadores y se determino que se usan 1676.16 kg durante el proceso de recuperacion de
solventes a 350 °C. Se puede observar que lo usado es mayor a lo necesario por lo que el condensador es

capaz de retirar todo el calor que debe para condensar el éter.

Se hizo un balance de masa y energia en el equipo para determinar la eficiencia de recuperacion de éter
dietilico y la energia minima necesaria para llevar a cabo la operacion. En el Cuadro 7 se observa que la
cantidad de éter dietilico destilado promedio a 350 °C por 150 minutos es 1.72 kg con desviacién estandar de
0.03 kg. La cantidad de éter dietilico en el residuo a las mismas condiciones es 0.060 kg con desviacion
estandar de 0.015 kg y la cantidad de &cido acético en el residuo es de 0.100 kg y desviacion estandar de
0.003 kg. Existe una diferencia entre la entrada y la salida de éter dietilico al proceso. Esto se puede explicar
por la evaporacion de éter dentro del sistema y en el momento de sacar el éter del balén de recuperacion.
Ademas, la diferencia entre el calor necesario para llevar a cabo el proceso y el calor que se retira en el
condensador se puede explicar cémo calor disipado al ambiente desde el balén principal, ya que la solucién

residual se deja enfriar antes de sacarla.

Se observa en el Cuadro 8 que el promedio en la eficiencia de recuperacion se encuentra en el intervalo
de 87.6 % a 94.6 %. Esto concuerda con los datos investigados, ya que se calcula que la recuperacién de
solventes por medio de destilacidn alcanza porcentajes de recuperacion de 90 %. Ademads, el porcentaje de
pureza del éter recuperado es de 97.08%. Si se compara con el resultado teérico de 99.8% obtenido por medio
de la Figura 1, se tiene una diferencia de 2.72%. El promedio de calor requerido para llevar a cabo la
operacion, desde el calentamiento hasta la evaporacién, a una temperatura de calentador de 350 °C, se
encuentra entre 690.48 y 716.42 kJ. Este incluye la energia necesaria para subir la temperatura del éter y del
4cido acético y vaporizar el éter que se quiere recuperar. La variacién de los resultados puede deberse a
errores instrumentales, como la incertidumbre en las mediciones de la masa de la solucién y el célculo de la

concentracion de acido acético en el residuo.
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Por otra parte, se realiz6 el diagrama de proceso de recuperacién de disolventes para identificar los
principales puntos de control del proceso. El primero es el balén principal. La temperatura medida por la
RTD en el balon principal indica de manera indirecta la cantidad de disolvente que se encuentra dentro del
balén, ya que la temperatura de ebullicion de la mezcla, si esta es cercana al punto de ebullicién del disolvente,
indica una mayor concentracion de disolvente. Se selecciond este como punto critico de control porque indica
el punto de ebullicion de la mezcla. Si el punto de ebullicion de la mezcla aumenta, significa que cada vez
queda menos éter dietilico en el balon y llegara el punto en el que ya no quede éter y el punto de ebullicion
sea el del &cido acético (117 °C). El segundo punto es la parte superior de la columna. La temperatura medida
en esta parte del equipo es un indicador de la pureza del vapor que entra al condensador y que sera
posteriormente recuperado. Si la temperatura en este punto comienza a subir mas alla de la temperatura de
ebullicion del disolvente puro, significa que se estd evaporando otro compuesto no deseado y la pureza del

destilado sera menor.

Se redact6 un manual que cuenta con los siguientes elementos principales: Nombre del equipo, tabla de
contenidos, introduccidn al equipo y a la recuperacion de solventes, aspectos de seguridad, caracteristicas
principales, especificaciones técnicas, y descripcién de como operar el equipo. Este documento tiene como
fin orientar al usuario en el uso de la unidad de recuperador de solventes para separar éter dietilico de &cido
acético. Debido a que este equipo no contaba previamente con un manual, se redact6 uno para que el usuario
lo pueda operar de forma segura y obtener resultados satisfactorios. EI procedimiento propuesto no asegura
una eficiencia de recuperacion similar para diferentes disolventes, pero el manual puede utilizarse como guia
para arrancar el equipo y ser utilizado por estudiantes e investigadores que deseen hacer pruebas con otras

sustancias.

Las principales fuentes de error pueden deberse a la volatilidad del éter, ya que en el momento que se
manipula, se evapora cierta cantidad no recuperable. También se puede mencionar la variacién aleatoria que
puede ocurrir al realizar cierto nimero de pruebas y corridas. Se recomienda para evitar lo méas posible las
pérdidas de éter, no mover grandes distancias o agitar excesivamente los recipientes en donde se transporte
el éter.
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IX.  CONCLUSIONES

Se verificd que las RTD del balén principal y de la columna de la unidad de recuperacion de
solventes funcionan correctamente, con un error maximo respecto a la temperatura de referencia de
1.75 °C. Las lecturas de temperatura de las RTD, del balon principal y de la columna, se ajustan
linealmente con un termémetro de mercurio de referencia, con coeficientes de determinacion (R?)
de 0.9997 y 0.9996 respectivamente. Se verificd que se puede llevar a cabo la recuperacién de
solventes cuando el calentador llega a una temperatura de 350 °C, mediante la comparacion de las
temperaturas de calentamiento con las temperaturas de la manta y las temperaturas medidas por las
RTD. Se determiné que el promedio de la masa de agua requerida tedricamente para condensar el
éter dietilico recuperado se encuentra entre 145.07 a 200.01 kg. Se comprobd que el agua de
enfriamiento que circula en los condensadores en una operacién a 350 °C y 150 minutos es 1676.16

kg, suficiente para llevar a cabo la operacion.

Se determind, con un balance de masa, que el promedio en la eficiencia de recuperacion se encuentra
en el intervalo de 87.6 % a 94.6 %. Esto concuerda con los datos investigados, ya que se calcula que
la recuperacion de solventes por medio de destilacion alcanza porcentajes de recuperacion de 90 %.
Se determind que el porcentaje de pureza del éter recuperado es de 97.08%, lo cual difiere en 2.72%
del resultado tedrico. Se comprob6 por medio de un balance de energia que el promedio de calor
requerido para llevar a cabo la operacion, desde el calentamiento hasta la evaporacion, a una
temperatura de calentador de 350 °C, se encuentra entre 690.48 y 716.42 kJ. Este incluye la energia
necesaria para subir la temperatura del éter y del 4cido acético y vaporizar el éter que se quiere

recuperar.

Se identificd con ayuda de un diagrama que los principales puntos de control en el proceso de
recuperacion de solventes estan en el balén principal y en la parte superior de la columna de
destilacion. Se seleccioné el balén principal como punto critico de control de temperatura porque
indica el punto de ebullicion de la mezcla en diferentes etapas del proceso. El segundo punto
seleccionado se encuentra en la parte superior de la columna, porque la temperatura medida en esta
parte del equipo es un indicador de la pureza del vapor que entra al condensador y que seré

posteriormente recuperado.

Se redact6 un manual que cuenta con los siguientes elementos principales: Nombre del equipo, tabla
de contenidos, introduccion al equipo y a la recuperacion de solventes, aspectos de seguridad,
caracteristicas principales, especificaciones técnicas, y descripcion de como operar el equipo. El

procedimiento propuesto no asegura una eficiencia de recuperacion similar para diferentes
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disolventes, pero el manual puede utilizarse como guia para arrancar el equipo y ser utilizado por

estudiantes e investigadores que deseen hacer pruebas con otras sustancias.

44



X.  RECOMENDACIONES

Evaluar la posibilidad de que la columna de extraccidn liquido-liquido se conecte directamente a la
unidad de recuperacion de solventes, por medio de mangueras y tapones de hule, para evitar el
almacenamiento de disoluciones en recipientes externos.

Usar otras mezclas para verificar la funcionalidad del manual para la recuperaciéon de otros
disolventes, para asegurarse de que el equipo puede recuperar otros disolventes, con el fin de que

pueda ser utilizado por estudiantes e investigadores para posibles pruebas de laboratorio.

Reutilizar el agua de enfriamiento que sale de la unidad de recuperacién de solventes en otros
equipos que necesiten agua en el Laboratorio de Operaciones Unitarias, para evitar descartar toda el

agua de la operacion en el desagie.
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XIl.  ANEXOS

A. Anexo 1: Imagenes de la realizacion del trabajo de graduacion.

Figura 18. Vista frontal de la unidad de recuperacion de solventes.
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Figura 20. Indicador de temperatura de la columna.

Figura 22. Materiales utilizados para elaborar la curva de calibracion de las RTD de temperatura.
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Figura 23. Conexion de manguera con intercambiador de calor.

Figura 24. Instalacion de espiga eléctrica al indicador de temperatura de la parte superior de la columna.

Figura 25. Solucién de etanol utilizada en la prueba de evaporacion.
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Figura 26. Solucién de etanol obtenida luego de la prueba de evaporacion.

B. Anexo 2: Datos originales

Cuadro 11. Registro de temperaturas (T) para la calibracion de las RTD en el balén principal y en la
columna de la unidad de recuperacién de solventes.

T columna (°C)
T termometro (°C) | T balén (°C) - :
bajo alto promedio
30 30 28.7 29.4 29.05
35 35 33.6 34.5 34.05
40 40 38 39 38.5
45 45 43 44 43.5
50 50 47.6 49 48.3
55 55 52.9 54.1 53.5
60 60 575 59 58.25
65 64 62.4 64.1 63.25
70 69 68.8 70.2 69.5
75 75 73 74.7 73.85
80 80 774 79.3 78.35
85 85 83.8 85.1 84.45
90 90 88.2 89.4 88.8
95 95 93.2 94.4 93.8

* Se utiliz6 un termdmetro de mercurio como temperatura de referencia.
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Cuadro 12. Registro de temperaturas de la manta de calentamiento para la PRUEBA 1 (150 °C en la perilla

de calentamiento).

Tiempo T de la manta de calentamiento (°C)

(min) punto 1 punto 2 punto 3 punto 4 promedio
0 22 22 22 22 22
5 31.6 29.8 30.7 30.7 30.7
10 37 35.2 36.3 35.9 36.1
15 42 37.9 40.75 39.15 39.95
20 45.7 40.1 43.3 42.5 42.9
25 48.6 36.7 44.65 40.65 42.65
30 50.3 37.8 47.65 40.45 44.05
35 52 37.4 47.1 42.3 44.7
40 53.5 39.8 50.65 42.65 46.65
45 54.4 41 51.2 44.2 47.7
50 54.8 43 50.3 47.5 48.9
55 55.6 43 54.1 44.5 49.3
60 56.3 45.2 54.95 46.55 50.75
65 56.5 46.5 57.4 45.6 515
70 56.6 46 53 49.6 51.3
75 56.5 48 58.15 46.35 52.25
80 57.2 48.4 55.7 49.9 52.8
85 57.1 48.1 56.8 48.4 52.6
90 57 50 57.2 49.8 53.5
95 57.5 47.7 54.6 50.6 52.6

100 57.2 47.5 56.75 47.95 52.35
105 57.1 48 53.65 51.45 52.55
110 57.3 48.8 56.75 49.35 53.05
115 57.6 48.8 55.6 50.8 53.2
120 57.4 48.3 56.85 48.85 52.85
125 57.3 48.9 57.7 48.5 53.1
135 57.1 50.1 58 49.2 53.6
140 57.3 50.7 56 52 o4

145 57.1 49.9 55 52 53.5
150 57.3 48.7 56.7 49.3 53

160 58.5 50.9 56.1 53.3 54.7
170 59.3 50.7 60 50 55

180 59.9 51.5 59.7 51.7 55.7
190 60.2 51.3 59.05 52.45 55.75
200 60.5 51.8 61.25 51.05 56.15
210 61.4 52 60.4 53 56.7
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Cuadro 12 (CONTINUACION). Registro de temperaturas de la manta de calentamiento para la PRUEBA 1
(150 °C en la perilla de calentamiento).

Tiempo T de la manta de calentamiento (°C)

(min) punto 1 punto 2 punto 3 punto 4 promedio
220 61.3 53.4 62.35 52.35 57.35
230 61.7 51.8 62.65 50.85 56.75
240 61 52.5 60.75 52.75 56.75
250 61.2 52.9 62.05 52.05 57.05
260 61 52.1 62.35 50.75 56.55
270 61.2 52 61.1 52.1 56.6
310 61.9 52.5 58.3 56.1 57.2
330 62.4 53 63 52.4 57.7
340 62.8 53.1 63.15 52.75 57.95
370 62.4 53.6 59.4 56.6 58
400 63 52.3 63.25 52.05 57.65
410 62.6 52.5 61.75 53.35 57.55

Cuadro 13. Registro de temperaturas del balon y de la columna (alta, baja y promedio) para la PRUEBA 1
(150 °C en la perilla de calentamiento).

T(ir?]rinnr;o T balén (°C) Temperatura de -Ia columna (°C) |
alta baja promedio

0 20 215 21.3 21.4
5 21 21.6 21.3 21.45
10 21 21.8 21.3 21.55
15 23 21.6 21.3 21.45
20 24 21.2 21.7 21.45
25 26 21.3 215 21.4
30 28 21.3 21.5 21.4
35 30 21.3 21.6 21.45
40 32 21.7 21.2 21.45
45 33 21.4 21.6 215
50 34 27.9 28.6 28.25
55 34 29.1 28.3 28.7
60 34 29.1 28.8 28.95
65 34 29.2 28.8 29
70 34 29.2 28.5 28.85
75 34 29.2 28.4 28.8
80 34 29.3 28.4 28.85
85 34 28.5 29.2 28.85
90 34 28.4 29 28.7
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Cuadro 13 (CONTINUACION). Registro de temperaturas del balon y de la columna (alta, baja y promedio)
para la PRUEBA 1 (150 °C en la perilla de calentamiento).

Tier_npo T balon (°C) Temperatura de I-a columna (°C) .
(min) alta baja promedio

95 34 29.4 28.5 28.95
100 35 29.2 28.7 28.95
105 35 29.3 28.4 28.85
110 35 29 28.5 28.75
115 35 29.4 28.5 28.95
120 35 29.3 28.4 28.85
125 35 29.4 28.5 28.95
135 35 29.4 28.5 28.95
140 35 29.4 28.4 28.4
145 35 29.2 28.4 28.8
150 35 29.3 28.5 28.9
160 35 29.4 28.4 28.9
170 36 29 28.8 28.9
180 36 29.3 28.5 28.9
190 36 29.4 28.7 29.05
200 36 29.4 28.5 28.95
210 36 29.3 28.5 28.9
220 37 29.5 28.5 29

230 37 29.3 28.7 29

240 37 29.4 28.5 28.95
250 38 29.1 28.7 28.9
260 38 29.4 28.6 29

270 38 29.4 28.4 28.9
310 39 29.3 28.5 28.9
330 40 29.4 28.5 28.95
340 41 29.4 28.5 28.95
370 49 29.3 28.5 28.9
400 55 29.2 28.4 28.8
410 57 29.1 28.3 28.7
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Cuadro 14. Registro de temperaturas de la manta de calentamiento para la PRUEBA 2 (250 °C en la perilla

de calentamiento).

Tiempo T de la manta de calentamiento (°C)
(min)
punto 1 punto 2 punto 3 punto 4 promedio

0 21.9 21.7 22.5 21.1 21.8

5 23.1 21.9 22.9 22.1 22.5
10 27.5 23 25.55 24.95 25.25
15 33.9 26.2 30.95 29.15 30.05
20 41 29.2 36.9 33.3 35.1
25 49.9 33 47.35 35.55 41.45
30 55.5 37.6 50.95 42.15 46.55
35 61.3 39.8 55.45 45.65 50.55
40 66.3 46.2 57.75 54.75 56.25
45 71.3 50.6 66.05 55.85 60.95
50 74.8 53.3 66.75 61.35 64.05
55 78.3 59.2 73.65 63.85 68.75
65 82.8 59.9 75.35 67.35 71.35
70 84.4 61.7 77.05 69.05 73.05
75 86.1 68.8 79.95 74.95 77.45
80 88 65 77.8 75.2 76.5
85 88.6 67.2 80.5 75.3 77.9
90 88.7 71.3 85.6 74.4 80
95 88.1 69.6 84.45 73.25 78.85
100 89.1 68.6 83.95 73.75 78.85
105 89.2 70.8 85.9 74.1 80
110 89.3 70.1 81.2 78.2 79.7
115 89.8 70 82.7 77.1 79.9
120 89.2 69.7 83.45 75.45 79.45
125 89 70.6 84.9 74.7 79.8
130 88.6 69.9 85.15 73.35 79.25
135 88.2 69.3 80.75 76.75 78.75
140 87.4 70.2 83 74.6 78.8
145 86.9 69.3 84 72.2 78.1
150 87.1 69.4 82.85 73.65 78.25
160 86.8 70 82.2 74.6 78.4
170 86.1 69.9 83.7 72.3 78
180 85.8 67.7 82.75 70.75 76.75
190 85.6 67 79.4 73.2 76.3
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Cuadro 14 (CONTINUACION). Registro de temperaturas de la manta de calentamiento para la PRUEBA 2
(250 °C en la perilla de calentamiento).

Tiempo T de la manta de calentamiento (°C)

(min) punto 1 punto 2 punto 3 punto 4 promedio
210 85.3 66.8 81.75 70.35 76.05
220 85.4 70.6 81 75 78
225 85.8 69.6 79 76.4 71.7
230 85.4 69 79.6 74.8 77.2
235 85.4 68.5 81.05 72.85 76.95
240 86.2 67.7 81.95 71.95 76.95
245 85.4 66.5 78.95 72.95 75.95
250 85.3 68.1 82 71.4 76.7
255 85.5 67.5 79.6 73.4 76.5
260 85.1 67 77.85 74.25 76.05
265 85.4 68 82 71.4 76.7
270 85.3 67 79.25 73.05 76.15
275 85.9 67 81.55 71.35 76.45
280 85.6 67.2 82.4 70.4 76.4
290 85.9 68.3 80.1 74.1 77.1
300 86.4 67.9 82.75 71.55 77.15
310 86.9 68.6 82.75 72.75 77.75

Cuadro 15. Registro de temperaturas del balén y de la columna (alta, baja y promedio) para la PRUEBA 2
(250 °C en la perilla de calentamiento).

Tiempo T balén (°C) Temperatura de !a columna (°C) :
(min) alta baja promedio

0 18 21.3 20.7 21

5 18 215 21 21.25
10 18 21.6 21.3 21.45
15 19 21.6 21.4 21.5
20 20 21.8 21.5 21.65
25 22 22.1 21.7 21.9
30 24 22 21.6 21.8
35 26 22.2 21.6 21.9
40 29 22.3 21.7 22

45 31 22.4 21.8 22.1
50 32 25.8 25.2 25.5
55 33 28.9 28.1 28.5
65 33 29.3 28.6 28.95
70 33 29.2 28.5 28.85
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Cuadro 15 (CONTINUACION). Registro de temperaturas del balon y de la columna (alta, baja y promedio)
para la PRUEBA 2 (250 °C en la perilla de calentamiento).

Tiempo T balén (°C) Temperatura de !a columna (°C) _
(min) alta baja promedio

75 33 29.2 28.5 28.85
80 33 29.2 28.5 28.85
85 33 29.4 28.1 28.75
90 33 29.4 28.6 29

95 33 29.4 28.5 28.95
100 33 29.4 28.5 28.95
105 34 29.4 28.5 28.95
110 34 29.5 28.6 29.05
115 34 29.4 28.5 28.95
120 34 29.4 28.5 28.95
125 35 29.3 28.7 29

130 35 29.4 28.7 29.05
135 35 29.5 28.7 29.1
140 35 29.4 28.7 29.05
145 36 29.4 28.6 29

150 36 29.4 28.6 29

160 37 29.4 28.6 29

170 37 29.5 28.6 29.05
180 38 29.5 28.6 29.05
190 38 29.4 28.6 29

210 42 29.5 28.6 29.05
220 47 29.4 28.7 29.05
225 50 29.5 28.6 29.05
230 54 29.4 28.6 29

235 58 29.5 28.6 29.05
240 62 29.5 28.5 29

245 67 29.5 28.6 29.05
250 72 29.3 28.5 28.9
255 76 29.4 28.5 28.95
260 80 29.3 28.5 28.9
265 81 29.4 28.5 28.95
270 83 29.4 28.6 29

275 84 29.4 28.5 28.95
280 85 29.3 28.4 28.85
290 86 29.3 28.5 28.9
300 87 29.3 28.3 28.8
310 88 29.2 28.4 28.8
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Cuadro 16. Registro de temperaturas de la manta de calentamiento para la PRUEBA 3 (350 °C en la perilla
de calentamiento).

Tiempo T de la manta de calentamiento (°C)
(min)
puntol | punto2 | punto3 | punto4 |promedio

0 25.1 24.4 25.6 24.0 24.8
5 25 23.7 24.4 24.4 24.4
10 31.8 25 29.3 27.5 28.4
15 454 27.8 39.0 34.2 36.6
20 58.8 34.6 48.3 45.1 46.7
25 719 44 62.9 53.1 58.0
30 86.1 50.3 70.3 66.1 68.2
35 98.3 60.6 82.6 76.4 79.5
40 107.5 69.9 92.8 84.6 88.7
45 118.3 84.1 103.8 98.6 101.2
50 122.9 83 106.0 100.0 103.0
55 129.3 89.3 111.3 107.3 109.3
60 132.5 93.1 114.5 111.1 112.8
65 138 95 122.0 111.0 116.5
70 139.7 100.2 121.0 119.0 120.0
80 140.7 102.8 123.2 120.4 121.8
85 141.9 101.3 122.8 120.4 121.6
90 141.5 102 124.7 118.9 121.8
95 142.5 103.4 127.0 119.0 123.0
100 148.9 103.7 128.4 124.2 126.3
105 147.7 104.8 131.3 121.3 126.3
110 148 107 131.5 123.5 127.5
115 146 108.7 133.3 121.5 127.4
120 146 108 129.8 124.2 127.0
125 144.9 108.4 131.0 122.4 126.7
130 143.4 107.6 127.9 123.1 125.5
135 142.7 106.3 130.0 119.0 124.5
140 140.1 106.7 128.3 118.5 123.4
145 140.2 103.6 124.1 119.7 121.9
150 139.4 104.6 125.1 118.9 122.0
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Cuadro 17. Registro de temperaturas del balén y de la columna (alta, baja y promedio) para la PRUEBA 3
(350 °C en la perilla de calentamiento).

. | Temperatura de la columna
Tiempo | T balon (°C)
(min) (°C)
alta baja |promedio

0 20 25.6 24.6 25.1

5 20 25.2 24.5 24.9
10 20 25.2 24.7 25.0
15 21 25.3 24.5 24.9
20 22 25.2 24.5 24.9
25 25 25.3 24.6 25.0
30 28 25.2 24.6 24.9
35 31 25.3 24.6 25.0
40 33 28.6 27.9 28.3
45 33 29.3 28.5 28.9
50 33 29.3 28.5 28.9
55 33 29.4 28.5 29.0
60 33 29.5 28.7 29.1
65 33 29.6 28.7 29.2
70 33 29.3 28.7 29.0
80 34 29.7 28.9 29.3
85 35 29.8 29 29.4
90 35 30 29.1 29.6
95 35 30 29.3 29.7
100 36 30.1 29.3 29.7
105 38 30.4 29.5 30.0
110 40 30.4 29.7 30.1
115 41 30.8 29.9 30.4
120 43 30.9 29.9 30.4
125 49 30.8 29.9 30.4
130 64 30.7 29.8 30.3
135 76 30.5 29.6 30.1
140 92 30.1 29.4 29.8
145 100 30 29.3 29.7
150 109 29.8 29 29.4
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Cuadro 18. Registro de temperaturas de la manta de calentamiento para la CORRIDA 1 (350 °Cen la
perilla de calentamiento).

Tiempo T de la manta de calentamiento (°C)
(min)
puntol | punto2 | punto3 | punto4 |promedio

0 25.1 24.4 25.6 24.0 24.8
5 25 23.7 24.4 24.4 24.4
10 31.8 25 29.3 27.5 28.4
15 454 27.8 39.0 34.2 36.6
20 58.8 34.6 48.3 45.1 46.7
25 719 44 62.9 53.1 58.0
30 86.1 50.3 70.3 66.1 68.2
35 98.3 60.6 82.6 76.4 79.5
40 107.5 69.9 92.8 84.6 88.7
45 118.3 84.1 103.8 98.6 101.2
50 122.9 83 106.0 100.0 103.0
55 129.3 89.3 111.3 107.3 109.3
60 132.5 93.1 114.5 111.1 112.8
65 138 95 122.0 111.0 116.5
70 139.7 100.2 121.0 119.0 120.0
80 140.7 102.8 123.2 120.4 121.8
85 141.9 101.3 122.8 120.4 121.6
90 141.5 102 124.7 118.9 121.8
95 142.5 103.4 127.0 119.0 123.0
100 148.9 103.7 128.4 124.2 126.3
105 147.7 104.8 131.3 121.3 126.3
110 148 107 131.5 123.5 127.5
115 146 108.7 133.3 121.5 127.4
120 146 108 129.8 124.2 127.0
125 144.9 108.4 131.0 122.4 126.7
130 143.4 107.6 127.9 123.1 125.5
135 142.7 106.3 130.0 119.0 124.5
140 140.1 106.7 128.3 118.5 123.4
145 140.2 103.6 124.1 119.7 121.9
150 139.4 104.6 125.1 118.9 122.0
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Cuadro 19. Registro de temperaturas del balén y de la columna (alta, baja y promedio) para la CORRIDA 1
(350 °C en la perilla de calentamiento).

. | Temperatura de la columna
Tiempo | T balon (°C)
(min) (°C)
alta baja |promedio

0 20 25.6 24.6 25.1

5 20 25.2 24.5 24.9
10 20 25.2 24.7 25.0
15 21 25.3 24.5 24.9
20 22 25.2 24.5 24.9
25 25 25.3 24.6 25.0
30 28 25.2 24.6 24.9
35 31 25.3 24.6 25.0
40 33 28.6 27.9 28.3
45 33 29.3 28.5 28.9
50 33 29.3 28.5 28.9
55 33 29.4 28.5 29.0
60 33 29.5 28.7 29.1
65 33 29.6 28.7 29.2
70 33 29.3 28.7 29.0
80 34 29.7 28.9 29.3
85 35 29.8 29 29.4
90 35 30 29.1 29.6
95 35 30 29.3 29.7
100 36 30.1 29.3 29.7
105 38 30.4 29.5 30.0
110 40 30.4 29.7 30.1
115 41 30.8 29.9 30.4
120 43 30.9 29.9 30.4
125 49 30.8 29.9 30.4
130 61 30.7 29.8 30.3
135 73 30.5 29.6 30.1
140 86 30.1 29.4 29.8
145 92 30 29.3 29.7
150 95 29.8 29 29.4
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Cuadro 20. Registro de temperaturas de la manta de calentamiento para la CORRIDA 2 (350 °C en la
perilla de calentamiento).

Tiempo T de la manta de calentamiento (°C)
(min)
puntol | punto2 | punto3 | punto4 |promedio

0 25.2 24 25.0 24.2 24.6
5 25.7 23.9 25.7 23.9 24.8
10 32.2 25.7 29.2 28.8 29.0
15 49.6 31 454 35.2 40.3
20 66 36.9 52.9 50.1 515
25 83.5 48.3 71.4 60.4 65.9
30 100.9 60.1 83.1 77.9 80.5
35 109.4 68.8 92.0 86.2 89.1
40 120.8 82.9 107.3 96.5 101.9
45 129.5 84.1 108.6 105.0 106.8
50 134.5 89 114.3 109.3 111.8
55 139.8 94.7 118.6 116.0 117.3
60 141.8 96.8 122.3 116.3 119.3
65 146.4 101.4 129.1 118.7 123.9
70 147 101.8 129.7 119.1 124.4
75 147 104.7 130.4 121.4 125.9
80 147.1 107.4 133.0 121.6 127.3
85 146.5 104.7 129.4 121.8 125.6
90 146.2 105.6 129.9 121.9 125.9
95 146.6 106.1 127.9 124.9 126.4
100 148.5 107.7 130.5 125.7 128.1
105 147.9 108.2 131.2 125.0 128.1
110 145 108.6 131.7 121.9 126.8
115 146.2 105.5 127.0 124.8 125.9
120 144.1 105.2 126.6 122.8 124.7
125 142.4 106.3 126.3 122.5 124.4
130 142.5 105.8 126.7 121.7 124.2
135 141.1 105.6 129.2 117.6 123.4
140 138.5 105.2 127.7 116.1 121.9
145 143.7 106.1 126.1 123.7 124.9
150 141.3 105.4 124.5 122.3 123.4
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Cuadro 21. Registro de temperaturas del balén y de la columna (alta, baja y promedio) para la CORRIDA 2
(350 °C en la perilla de calentamiento).

. ’ Temperatura de la columna
Tiempo | T balon (°C)
(min) (°C)
alta baja |promedio

0 21 25.6 24.9 25.3

5 21 25.7 25 25.4
10 22 25.8 25.3 25.6
15 22 26 25.2 25.6
20 24 25.9 25.3 25.6
25 27 26.1 25.3 25.7
30 31 26.3 25.5 25.9
35 34 29.3 28.5 28.9
40 34 29.5 28.7 29.1
45 34 29.5 28.8 29.2
50 34 29.6 28.8 29.2
55 34 29.7 28.8 29.3
60 34 29.5 28.9 29.2
65 34 29.7 28.9 29.3
70 34 29.9 28.6 29.3
75 35 29.9 29.2 29.6
80 35 29.9 29.3 29.6
85 36 30.3 29.5 29.9
90 37 30.4 29.7 30.1
95 38 30.8 29.8 30.3
100 39 31 30.1 30.6
105 40 31 30.1 30.6
110 43 31.2 30.3 30.8
115 48 31.3 30.5 30.9
120 56 31.2 30.4 30.8
125 69 31.2 30.3 30.8
130 87 31.1 30.2 30.7
135 96 30.7 29.9 30.3
140 97 30.6 29.7 30.2
145 98 30.4 29.5 30.0
150 98 30 29.4 29.7
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Cuadro 22. Registro de temperaturas de la manta de calentamiento para la CORRIDA 3 (350 °Cen la
perilla de calentamiento).

. . T de la manta de calentamiento (°C)
Tiempo (min)
punto 1 punto 2 punto 3 punto 4 promedio
0 25.1 24.7 25.8 24 24.9
5 25.7 23.3 25.1 23.9 24.5
10 32.5 25.6 29.65 28.45 29.05
15 50.7 29.8 43.25 37.25 40.25
20 72.2 40.1 61.15 51.15 56.15
25 92 54.6 77.8 68.8 73.3
30 96.8 57.1 82.35 71.55 76.95
35 107.4 68.8 89.8 86.4 88.1
40 119 75.4 98.8 95.6 97.2
45 127.1 83.6 109.55 101.15 105.35
50 133 89.2 112.7 109.5 111.1
55 135 91.4 118 108.4 113.2
60 140.6 96.1 123.25 113.45 118.35
65 144.1 97.7 122 119.8 120.9
70 145.1 102.8 128.85 119.05 123.95
75 145.3 103.1 126.2 122.2 124.2
80 145.4 102.7 129.05 119.05 124.05
85 144.3 104 128.35 119.95 124,15
90 144.9 105.5 126.4 124 125.2
95 145.2 105.4 126.6 124 125.3
100 143 106.4 128.5 120.9 124.7
105 141.6 107.9 126.55 122.95 124.75
110 142.6 105.8 125.3 123.1 124.2
115 148 105.9 132.25 121.65 126.95
120 144 108.6 131.9 120.7 126.3
125 142.3 107.1 126.1 123.3 124.7
130 140.9 104.5 128 117.4 122.7
135 139.9 105.3 126.6 118.6 122.6
140 139.1 104.4 124.75 118.75 121.75
145 133.8 108.1 122.45 119.45 120.95
150 125 107 121.1 110.9 116
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Cuadro 23. Registro de temperaturas del balén y de la columna (alta, baja y promedio) para la CORRIDA 3
(350 °C en la perilla de calentamiento).

T(ir?]rinnr;o T balén (°C) Temperatura de la columna (°C)
alta baja promedio
0 21 24.6 24.3 24.45
5 21 25 24.3 24.65
10 21 25 24.4 24.7
15 22 25.2 24.6 24.9
20 25 25.1 24.6 24.85
25 28 25.3 24.8 25.05
30 29 25.4 24.9 25.15
35 31 28.8 27.9 28.35
40 32 29.5 28.6 29.05
45 32 29.7 28.5 29.1
50 33 29.7 28.8 29.25
55 33 29.6 28.9 29.25
60 33 29.8 28.9 29.35
65 34 29.7 29 29.35
70 34 30 29.2 29.6
75 35 30.1 29.3 29.7
80 35 30.3 29.6 29.95
85 36 30.4 29.6 30
90 38 30.6 29.8 30.2
95 39 30.9 29.9 30.4
100 42 30.8 30 30.4
105 44 30.9 29.9 30.4
110 46 30.8 30 30.4
115 53 30.6 29.8 30.2
120 60 30.5 29.7 30.1
125 69 30.3 29.4 29.85
130 85 30 29.1 29.55
135 96 29.8 29.2 29.5
140 106 29.6 28.8 29.2
145 110 29.5 28.8 29.15
150 111 29.5 28.6 29.05
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Cuadro 24.

Cuadro 25.

Cuadro 26.

Cuadro 27.

Cuadro 28.

Cuadro 29.

Masa de entradas (éter y acido) y de salidas (destilado y residuo) de la unidad de recuperacién

de solventes en la prueba 1.

. - masa final masa final
Masa éter (kg) masa acido (kg) éter(kg) residuo (kg)
1.90 0.10 1.55 0.36

Masa de entradas (éter y acido) y de salidas (destilado y residuo) de la unidad de recuperacién

de solventes en la prueba 2.

) - masa final masa final
Masa éter (kg) masa acido (kg) éter(kg) residuo (kg)
1.9 0.100 1.71 0.13

Masa de entradas (éter y &cido) y de salidas (destilado y residuo) de la unidad de recuperacién

de solventes en la prueba 3.

. -~ masa final masa final
Masa éter (kg) masa acido (kg) éter(kg) residuo (kg)
1.9 0.100 1.7 0.17

Masa de entradas (éter y acido) y de salidas (destilado y residuo) de la unidad de recuperacién

de solventes en la corrida 1.

) - masa final masa final
Masa éter (kg) masa acido (kg) éter(kg) residuo (kg)
1.9 0.100 1.7 0.17

Masa de entradas (éter y &cido) y de salidas (destilado y residuo) de la unidad de recuperacién

de solventes en la corrida 2.

. - masa final masa final
Masa éter (kg) masa acido (kg) éter (kg) residuo (kg)
1.9 0.100 1.75 0.14

Masa de entradas (éter y acido) y de salidas (destilado y residuo) de la unidad de recuperacién

de solventes en la corrida 3.

masa éter (kg)

masa acido (kg)

masa final éter
(ka)

masa residuo
(k)

1.9

0.100

1.74

0.15
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Cuadro 30. Datos para la determinacién del caudal de agua de enfriamiento, a 23 °C.

Ndmero volumen (mL) tiempo (s) caudal (mL/s)
1 920 4.90 187.76
2 800 4.17 191.85
3 720 3.99 180.45

Cuadro 31. Temperaturas de entrada y salida del condensador 1.

Prueba/Corrida tiempo (min) T entrada (°C) T salida (°C)
50 22.69 23.56
Prueba 1 75 22.65 23.32
100 22.85 23.77
50 22.94 23.96
Prueba 2 75 22.56 23.50
100 22.83 23.62
50 22.89 23.85
Prueba 3 75 22.67 23.36
100 22.98 23.91
50 22.89 23.85
Corrida 1 75 22.67 23.36
100 22.98 23.91
50 22.88 23.93
Corrida 2 75 22.55 23.46
100 22.96 23.89
50 22.79 23.45
Corrida 3 75 22.78 23.54
100 22.50 23.60

Cuadro 32. Datos para determinar la densidad usando un picnémetro

Prueba/Corrida | Masa pignémetro masa picnémetro Tempoeratura _ \{olumen
vacio (g) lleno(g) (°C) picnometro (mL)
Prueba 1 34.10 58.50 22.40 25
Prueba 2 34.10 58.20 23.00 25
Prueba 3 34.10 58.90 22.80 25
Corrida 1 34.10 58.90 22.80 25
Corrida 2 34.10 58.00 23.40 25
Corrida 3 34.10 59.30 23.00 25
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Cuadro 33. Datos de la dilucién de muestras de residuo con etanol, para las 5 corridas.

Prueba/Corrida| _ vYelumen | etanol agregado
muestra (ml) (mL)
Prueba 1 1 10
Prueba 2 1 15
Prueba 3 1 13
Corrida 1 1 13
Corrida 2 1 10
Corrida 3 1 15
C. Anexo 3: Célculos de muestra

Célculo 1. Correccién de temperatura de la columna en la prueba 1, tiempo 0 utilizando datos de la curva de
calibracion.

0.9966 * 21.5°C + 1.4847 °C = 22.9°C

Este célculo se realiz6 para todos los intervalos de tiempo y en las diferentes pruebas/corridas. Los
resultados se encuentran en la seccion de datos calculados intermedios.

Calculo 2. Correccién de temperatura del balén principal en la prueba 1, tiempo 0 utilizando datos de la
curva de calibracion.

1.0015 x 20 °C + 0.0517 °C = 20 °C

Este calculo se realiz6 para todos los intervalos de tiempo y en las diferentes pruebas/corridas. Los
resultados se encuentran en la seccion de datos calculados intermedios.

Célculo 3. Temperatura promedio en la columna en el tiempo 0 de la prueba 1.

229°C +22.7°C

=228°C
2

Este calculo se realiz6 para obtener la temperatura promedio de la columna en todos los intervalos de tiempo

y en el resto de las pruebas/corridas. Se realizd el mismo célculo para obtener la temperatura promedio de la
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manta de calentamiento en todos los intervalos de tiempo y en todas las pruebas/corridas. Los resultados de

estos calculos se encuentran en la seccion de datos calculados intermedios.

Caélculo 4. Célculo del caudal promedio de agua de enfriamiento.

920mL/s +800mL/s + 720 mL/s
3

= 186.68 mL/s

Este resultado se encuentra en el Cuadro 40 de la seccién de Datos Calculados Intermedios.

Calculo 5. Célculo de la masa de solucidn en el picndmetro (prueba 1).

58.50 g —34.10 g = 24.40 g

Se realiz6 un célculo similar para obtener la masa de solucién dentro del picnémetro en cada una de las
pruebas/corridas. El resultado de estos calculos se encuentra en el Cuadro 41 la seccion de Datos
Calculados Intermedios.

Célculo 6. Densidad de la solucién residual o residuo utilizando un picnémetro (prueba 1).

2440 g
25 mL

=0.9760 g/mL

Se realiz6 un célculo similar para obtener la densidad de solucion dentro del picnémetro en cada una de las
pruebas/corridas. El resultado de estos calculos se encuentra en el Cuadro 41 de la secciéon de Datos
Calculados Intermedios.

Célculo 7. Calculo del porcentaje (m/v) de acido acético en el residuo, a partir de las concentraciones
obtenidas en el andlisis HPLC (prueba 1).

(1 mL muestra + 10.00 mL etanol)
2.444% * = 26.88% (m/v)
1 mL muestra

Se realiz6 un calculo similar para obtener el porcentaje (m/v) de acido acético en el residuo en cada una de
las pruebas/corridas. El resultado de estos célculos se encuentra en el Cuadro 42 de la seccion de Datos
Calculados Intermedios.
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Caélculo 8. Calculo del porcentaje (m/m) de &cido acético en el residuo, a partir del porcentaje (m/v) de
4cido acético en el residuo.

26.88 % (m/v) 275 0
09760 g/mL . 275 % (m/m)

Se realizé un calculo similar para obtener el porcentaje (m/m) de acido acético en el residuo en cada una de
las pruebas/corridas. El resultado de estos calculos se encuentra en el Cuadro 42 de la seccion de Datos
Calculados Intermedios.

Calculo 9. Masa de acido acético en el residuo.

27.5% (m/m) * 0.360 kg = 0.099 kg

Se realizd un célculo similar para obtener el porcentaje (m/m) de &cido acético en el residuo en cada una de
las pruebas/corridas. El resultado de estos calculos se encuentra en Cuadro 42 de la seccién de Datos
Calculados Intermedios.

Célculo 10. Diferencia entre temperaturas de entrada y salida de agua de enfriamiento en el condensador
(prueba 1, tiempo de 50 min).

23.56°C — 22.69°C = 0.87°C

Se realizé un calculo similar para obtener la diferencia de temperaturas en los tiempos 75 min y 100 min, de
cada una de las pruebas/corridas. El resultado de estos célculos se encuentra en el Cuadro 46 de la seccién de
la seccion de Datos Calculados Intermedios.

Calculo 11. Promedio de diferencias entre temperaturas de entrada y salida de agua de enfriamiento en el
condensador (prueba 1).

0.87°C +0.67°C +0.92°C
3

=0.82°C

Se realiz6 un célculo similar para obtener el promedio de las diferencias de temperaturas en los tiempos 75
min y 100 min, de cada una de las pruebas/corridas. El resultado de estos calculos se encuentra en el Cuadro
47 de la seccidn de la seccion de Datos Calculados Intermedios.
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Célculo 12. Masa de agua de enfriamiento requerida para condensar el éter,

Se plantea en el balance de energia que la condensacion del éter dietilico requiere una transferencia de
calor:

H, =Q

El calor se transfiere al agua de enfriamiento, que cambia su energia interna:

AUenfriamiento =q

Se plantea una igualdad entre ambas expresiones y se resuelve para calcular la masa de agua de
enfriamiento necesaria para condensar el éter destilado:

AUenfriamiento = H,

24 °C
magua * Cvagua * ATagua = Mygper * (Hvéter + f Cp(T)dT

33.78°C

m - Mgter * Hvéter

ague Cvagua * ATagua
1.55 kg *361.8 k] /k
Magua = gk] J/kg = 163.63 kg
41875+ 0.82°C

Se realizd un célculo similar para obtener la masa de agua de enfriamiento necesaria para condensar el éter
recuperado en cada una de las pruebas/corridas.

Calculo 13. Cambio de energia relacionado al calor sensible transferido al éter en la prueba 1.

Primero se calcula el cambio de energia utilizando la expresion integrada del calor especifico, utilizando los
coeficientes del éter.

Cc2 C3 C4
Cp=C1 *AT+7*(AT)2 +?* (AT)3 +T* (AT)*

1301 -55 0.008763
44,400 = (33.78 °C — 21°C) + 2 *(33.78°C — 21°C)% + 3 *(33.78°C — 21°C)% + * (33.78°C — 21°C)*
= 6.7X105 J/kmol

Luego se hizo una conversion para obtener el resultado en kJ/kg

s J 1kJ 1 kmol kJ
6.7X10 * * =99—
kmol 1000] 74.12kg kg
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En este caso, se us6 para la diferencia de temperaturas, la temperatura de ebullicion del éter a la presion
atmosférica del laboratorio (99.1 kPa) y la temperatura del bal6n al inicio de la prueba 1. Se realizé un célculo
similar para obtener el cambio de energia relacionado con el aumento de calor sensible hacia el éter para las
demaés pruebas/corridas.

También se hizo un célculo similar con el calor sensible del &cido acético, utilizando los coeficientes para el
acido acético y la temperatura final a la que lleg6 el residuo en el balén principal.

Los resultados de estos calculos se encuentran en el Cuadro 50 de la seccién de Datos Calculados
Intermedios.

Célculo 14. Cambio de energia relacionado al calor latente del éter en la Corrida 1.

Primero se calcula el cambio de energia utilizando la Ecuacion (ec. 12). El éter solo utiliza dos coeficientes,
asi que la ecuacién queda asi:

306.93 K\ 3868
) — 2.7X107] Jkmol

Hv = 40,600,000 * <1 - m

Luego se hizo una conversién para obtener el resultado en ki/kg

27X107]  1kJ 1 kmol kJ
* * = 361.8—
kmol 1000) 74.12 kg kg

Se realiz6 un célculo similar para obtener el cambio de energia relacionado con el calor latente del éter para
las demas pruebas/corridas. Los resultados de estos calculos se encuentran en el Cuadro 50 de la seccion de
Datos Calculados Intermedios.

Calculo 15. Calor minimo que debe transferirse para llevar a cabo la destilacion (prueba 1).

kj kj kj
9—x1. 2.6— x 0. 18— (1.9 — 0.261) kg = 620.
99kg* 9kg +8 6kg*0099kg+36 skg*( 9—0.261) kg = 620.0 kJ

Se realiz6 un calculo similar para obtener el calor requerido para llevar a cabo la destilacién en las demés
pruebas/corridas. Los resultados de estos célculos se encuentran en el Cuadro 50 de la seccion de Datos
Calculados Intermedios.

Célculo 16. Promedio de la eficiencia de recuperacién de las corridas 1, 2 y 3.

89.5% +92.1% +92.6 %
3

=91.1%

72



El resultado de este calculo se encuentra en el Cuadro 8 de la seccién de Resultados.

Célculo 17. Promedio de la masa de agua requerida para condensar el éter dietilico recuperado en las
corridas 1,2y 3.

174.27 kg + 160.71 kg + 182.62 kg
3

= 17254 kg

El resultado de este calculo se encuentra en el Cuadro 6 de la seccion de Resultados.

Calculo 18. Promedio del calor requerido para llevar a cabo el proceso de recuperacién de solventes en las
corridas 1,2y 3.

678.5 k] + 704.8 k] + 720.2 kJ
3

=701.17 kJ

El resultado de este calculo se encuentra en el Cuadro 9 de la seccion de Resultados.

D. Anexo 4: Analisis de error

Célculo 19. Intervalo de confianza t del promedio de la eficiencia de recuperacién de las corridas 1,2 v 3.

0,

443027+~ = +35%

El resultado de este calculo se encuentra en el Cuadro 8 de la seccion de Resultados.

Calculo 20. Intervalo de confianza t de la masa de agua requerida en las corridas 1, 2y 3.

11.06 kg
+4.3027 ¥ ——

= +2747k
NG 9
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El resultado de este calculo se encuentra en el Cuadro 6 de la seccion de Resultados.

Célculo 21. Intervalo de confianza t del calor requerido en las corridas 1, 2 y 3.

21.06 kJ
+4.3027 «———~ = +5232k)
V3

El resultado de este calculo se encuentra en el Cuadro 9 de la seccién de Resultados.

Caélculo 22. Propagacién de incertidumbre en el calculo de la masa de agua teérica en la prueba 1.

Se utilizo la (ec. 19) del Marco Tedrico.

0.05 kg)

Aq =155 (1.55 kg

Se realizé un calculo similar para determinar la propagacién de incertidumbre en el calculo de la masa de
agua tedrica.
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E. Anexo 5: Datos calculados intermedios

Cuadro 34. Registro de temperaturas CORREGIDAS del bal6n y de la columna (alta, baja y promedio) para
la PRUEBA 1 (150 °C en la perilla de calentamiento).

Temperatura de la columna (°C)
T balén (°C) - :
alta baja promedio
20 22.9 22.7 22.8
21 23.0 22.7 22.9
21 23.2 22.7 23.0
23 23.0 22.7 22.9
24 22.6 23.1 22.9
26 22.7 22.9 22.8
28 22.7 22.9 22.8
30 22.7 23.0 22.9
32 23.1 22.6 229
33 22.8 23.0 22.9
34 29.3 30.0 29.6
34 30.5 29.7 30.1
34 30.5 30.2 30.3
34 30.6 30.2 304
34 30.6 29.9 30.2
34 30.6 29.8 30.2
34 30.7 29.8 30.2
34 29.9 30.6 30.2
34 29.8 30.4 30.1
34 30.8 29.9 30.3
35 30.6 30.1 30.3
35 30.7 29.8 30.2
35 30.4 29.9 30.1
35 30.8 29.9 30.3
35 30.7 29.8 30.2
35 30.8 29.9 30.3
35 30.8 29.9 30.3
35 30.8 29.8 29.8
35 30.6 29.8 30.2
35 30.7 29.9 30.3
35 30.8 29.8 30.3
36 30.4 30.2 30.3
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Cuadro 34 (CONTINUACION). Registro de temperaturas CORREGIDAS del bal6n y de la columna (alta,
baja y promedio) para la PRUEBA 1 (150 °C en la perilla de calentamiento).

. Temperatura de la columna (°C)
T bal6n (°C) : .
alta baja promedio
36 30.7 29.9 30.3
36 30.8 30.1 30.4
36 30.8 29.9 30.3
36 30.7 29.9 30.3
37 30.9 29.9 30.4
37 30.7 30.1 30.4
37 30.8 29.9 30.3
38 30.5 30.1 30.3
38 30.8 30.0 30.4
38 30.8 29.8 30.3
39 30.7 29.9 30.3
40 30.8 29.9 30.3
41 30.8 29.9 30.3
49 30.7 29.9 30.3
55 30.6 29.8 30.2
57 30.5 29.7 30.1

Cuadro 35. Registro de temperaturas CORREGIDAS del balén y de la columna (alta, baja y promedio) para
la PRUEBA 2 (250 °C en la perilla de calentamiento).

Temperatura de la columna (°C)
T balén (°C) - -
alta baja promedio

18 22.7 22.1 22.4
18 22.9 22.4 22.7
18 23.0 22.7 229
19 23.0 22.8 22.9
20 23.2 22.9 23.1
22 23.5 23.1 23.3
24 23.4 23.0 23.2
26 23.6 23.0 23.3
29 23.7 23.1 23.4
31 23.8 23.2 23.5
32 27.2 26.6 26.9
33 30.3 29.5 29.9
33 30.7 30.0 30.3
33 30.6 29.9 30.2
33 30.6 29.9 30.2
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Cuadro 35 (CONTINUACION). Registro de temperaturas CORREGIDAS del bal6n y de la columna (alta,
baja y promedio) para la PRUEBA 2 (250 °C en la perilla de calentamiento).

. Temperatura de la columna (°C)
T bal6n (°C) - .
alta baja promedio
33 30.6 29.9 30.2
33 30.8 29.5 30.1
33 30.8 30.0 30.4
33 30.8 29.9 30.3
33 30.8 29.9 30.3
34 30.8 29.9 30.3
34 30.9 30.0 30.4
34 30.8 29.9 30.3
34 30.8 29.9 30.3
35 30.7 30.1 30.4
35 30.8 30.1 30.4
35 30.9 30.1 30.5
35 30.8 30.1 30.4
36 30.8 30.0 30.4
36 30.8 30.0 30.4
37 30.8 30.0 30.4
37 30.9 30.0 30.4
38 30.9 30.0 30.4
38 30.8 30.0 30.4
42 30.9 30.0 30.4
47 30.8 30.1 30.4
50 30.9 30.0 30.4
54 30.8 30.0 30.4
58 30.9 30.0 30.4
62 30.9 29.9 30.4
67 30.9 30.0 30.4
72 30.7 29.9 30.3
76 30.8 29.9 30.3
80 30.7 29.9 30.3
81 30.8 29.9 30.3
83 30.8 30.0 30.4
84 30.8 29.9 30.3
85 30.7 29.8 30.2
86 30.7 29.9 30.3
87 30.7 29.7 30.2
88 30.6 29.8 30.2
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Cuadro 36. Registro de temperaturas CORREGIDAS del balon y de la columna (alta, baja y promedio) para
la PRUEBA 3 (350 °C en la perilla de calentamiento).

Temperatura de la columna (°C)
T balén (°C) - :
alta baja promedio
20 27.0 26.0 26.5
20 26.6 25.9 26.3
20 26.6 26.1 26.3
21 26.7 25.9 26.3
22 26.6 25.9 26.3
25 26.7 26.0 26.3
28 26.6 26.0 26.3
31 26.7 26.0 26.3
33 30.0 29.3 29.6
33 30.7 29.9 30.3
33 30.7 29.9 30.3
33 30.8 29.9 30.3
33 30.9 30.1 30.5
33 31.0 30.1 30.5
33 30.7 30.1 30.4
34 31.1 30.3 30.7
35 31.2 30.4 30.8
35 31.4 30.5 30.9
35 314 30.7 31.0
36 31.5 30.7 31.1
38 31.8 30.9 31.3
40 31.8 31.1 31.4
41 32.2 31.3 31.7
43 32.3 313 31.8
49 32.2 31.3 31.7
64 32.1 31.2 31.6
76 31.9 31.0 31.4
92 315 30.8 31.1
100 314 30.7 31.0
109 31.2 30.4 30.8
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Cuadro 37. Registro de temperaturas CORREGIDAS del balon y de la columna (alta, baja y promedio) para
la CORRIDA 1 (350 °C en la perilla de calentamiento).

Temperatura de la columna (°C)
T balén (°C) - :
alta baja promedio
20 27.0 26.0 26.5
20 26.6 25.9 26.3
20 26.6 26.1 26.3
21 26.7 25.9 26.3
22 26.6 25.9 26.3
25 26.7 26.0 26.3
28 26.6 26.0 26.3
31 26.7 26.0 26.3
33 30.0 29.3 29.6
33 30.7 29.9 30.3
33 30.7 29.9 30.3
33 30.8 29.9 30.3
33 30.9 30.1 30.5
33 31.0 30.1 30.5
33 30.7 30.1 30.4
34 31.1 30.3 30.7
35 31.2 30.4 30.8
35 314 30.5 30.9
35 314 30.7 31.0
36 315 30.7 31.1
38 31.8 30.9 313
40 31.8 31.1 314
41 32.2 313 31.7
43 32.3 313 31.8
49 32.2 313 31.7
61 32.1 31.2 31.6
73 31.9 31.0 314
86 315 30.8 31.1
92 314 30.7 31.0
95 31.2 30.4 30.8
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Cuadro 38. Registro de temperaturas CORREGIDAS del balon y de la columna (alta, baja y promedio) para
la CORRIDA 2 (350 °C en la perilla de calentamiento).

Temperatura de la columna (°C)
T balén (°C) - :
alta baja promedio
21 27.0 26.3 26.6
21 27.1 26.4 26.7
22 27.2 26.7 26.9
22 27.4 26.6 27.0
24 27.3 26.7 27.0
27 27.5 26.7 27.1
31 27.7 26.9 27.3
34 30.7 29.9 30.3
34 30.9 30.1 30.5
34 30.9 30.2 30.5
34 31.0 30.2 30.6
34 31.1 30.2 30.6
34 30.9 30.3 30.6
34 31.1 30.3 30.7
34 313 30.0 30.6
35 313 30.6 30.9
35 313 30.7 31.0
36 317 30.9 313
37 31.8 31.1 314
38 32.2 31.2 317
39 324 315 31.9
40 32.4 315 31.9
43 32.6 31.7 32.1
48 32.7 31.9 32.3
56 32.6 31.8 32.2
69 32.6 31.7 32.1
87 32.5 31.6 32.0
96 32.1 31.3 31.7
97 32.0 31.1 315
98 31.8 30.9 313
98 314 30.8 31.1
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Cuadro 39. Registro de temperaturas CORREGIDAS del balon y de la columna (alta, baja y promedio) para
la CORRIDA 3 (350 °C en la perilla de calentamiento).

T balén Temperatura de la columna (°C)
(C) alta baja promedio
21 26.0 25.7 25.9
21 26.4 25.7 26.1
21 26.4 25.8 26.1
22 26.6 26.0 26.3
25 26.5 26.0 26.3
28 26.7 26.2 26.4
29 26.8 26.3 26.5
31 30.2 29.3 29.7
32 30.9 30.0 30.4
32 31.1 29.9 30.5
33 31.1 30.2 30.6
33 31.0 30.3 30.6
33 31.2 30.3 30.7
34 31.1 30.4 30.7
34 31.4 30.6 31.0
35 315 30.7 31.1
35 31.7 31.0 31.3
36 31.8 31.0 31.4
38 32.0 31.2 31.6
39 32.3 313 31.8
42 322 314 318
44 32.3 313 31.8
46 32.2 31.4 31.8
53 32.0 31.2 31.6
60 319 311 315
69 317 30.8 31.2
85 31.4 30.5 30.9
96 31.2 30.6 30.9
106 31.0 30.2 30.6
110 30.9 30.2 30.5
111 30.9 30.0 30.4
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Cuadro 40. Caudal promedio de agua de enfriamiento a 23 °C.

. desviacion Intervalo de
ErRrmEe % (L) estandar (mL/s) | confianza (mL/s)
186.68 5.77 14.34

Cuadro 41. Densidad del residuo en las corridas/pruebas.

Prueba/Corrida | masa solucion (g) | densidad (g/mL)
Prueba 1 24.40 0.9760
Prueba 2 24.10 0.9640
Prueba 3 24.80 0.9920
Corrida 1 24.80 0.9920
Corrida 2 23.90 0.9560
Corrida 3 25.20 1.0080

Cuadro 42 . Masa de 4cido acético (AA) en el residuo.

Prueba/Corrida % (m/v) % (m_/v) AA | % (m/_m) Masa de Masa _de AA en

AA HPLC residuo AA residuo | residuo (kg) | el residuo (kg)
Prueba 1 2.444% 26.88% 27.55% 0.360 0.099
Prueba 2 4.609% 73.74% 76.50% 0.130 0.099
Prueba 3 4.065% 56.91% 59.53% 0.170 0.101
Corrida 1 4.065% 56.91% 59.53% 0.170 0.101
Corrida 2 5.982% 65.80% 68.83% 0.140 0.096
Corrida 3 4.362% 69.79% 69.24% 0.150 0.104

Cuadro 43. Incertidumbres en el calculo de la masa de 4cido acético en el residuo.

Incert. % | Incert. Masa Incert. Incert. % | Incert. masa de

Prueba/Corrida| (m/v) AA | delasolucion | Densidad | (m/m) AA | AA en residuo
residuo (9) (g/mL) residuo (kg)
Prueba 1 1.48% 0.07 0.0028 1.52% 0.06
Prueba 2 3.93% 0.07 0.0028 4.09% 0.06
Prueba 3 3.06% 0.07 0.0028 3.21% 0.06
Corrida 1 3.06% 0.07 0.0028 3.21% 0.06
Corrida 2 3.62% 0.07 0.0028 3.79% 0.06
Corrida 3 3.72% 0.07 0.0028 3.70% 0.06
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Cuadro 44. Balance de masa de las diferentes corridas/pruebas.

Prueba/Corrida | M2 éter inicial masa acido masa éter en masa éter en masa acido en
(kg) inicial (kg) destilado (kg) residuo (kg) residuo (kg)
Prueba 1 1.90 0.10 1.55 0.261 0.099
Prueba 2 1.90 0.10 171 0.031 0.099
Prueba 3 1.90 0.10 1.70 0.069 0.101
Corrida 1 1.90 0.10 1.70 0.069 0.101
Corrida 2 1.90 0.10 1.75 0.044 0.096
Corrida 3 19 0.1 1.74 0.046 0.104

Cuadro 45. Eficiencia de recuperacién de éter dietilico en cada una de las corridas/pruebas.

Prueba/Corrida Ef|C|enC|a_clie

recuperacion
Prueba 1 81.6%
Prueba 2 90.0%
Prueba 3 89.5%
Corrida 1 89.5%
Corrida 2 92.1%
Corrida 3 91.6%

Cuadro 46. Diferencia de temperatura del agua de enfriamiento en la entrada y en la salida de los

condensadores.
Prueba/Corrida tiempo (min) leere(?g;a B
50.0 0.87
Prueba 1 75.0 0.67
100.0 0.92
50.0 1.02
Prueba 2 75.0 0.94
100.0 0.79
50.0 0.96
Prueba 3 75.0 0.69
100.0 0.93
50.0 0.96
Corrida 1 75.0 0.69
100.0 0.93
50.0 1.05
Corrida 2 75.0 0.91
100.0 0.93
50.0 0.66
Corrida 3 75.0 0.76
100.0 1.10
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Cuadro 47. Diferencia de temperatura promedio del agua de enfriamiento en la entrada y en la salida de los

condensadores.
. Diferencia de Desviacion
Prueba/Corrida temperatura . o

promedio (°C) estandar (°C)
Prueba 1 0.82 0.13
Prueba 2 0.92 0.12
Prueba 3 0.86 0.15
Corrida 1 0.86 0.15
Corrida 2 0.96 0.08
Corrida 3 0.84 0.23

Cuadro 48. Masa de agua de enfriamiento requerida para condensar el éter recuperado.

Energia
masa éter | Entalpia de de Difererjcia masa de
Pruepa/ en calor latente calpr promedio de | Cp agua 0 (kJ) agua Incert.
Corrida | destilado [éter] ser,13|ble temperatura | (kJ/(kg*K) teérica (kg) (kg)
(kg) (kJ/kg) [éter] °C)
(kJ/kg)
Prueba 1 1.55 361.8 9.9 0.75 4.18 -571.20 166.65 5.4
Prueba 2 1.71 361.8 11.5 0.50 4.18 -630.16 163.87 4.8
Prueba 3 1.70 361.8 9.9 1.69 4.18 -626.48 174.27 5.1
Corrida 1 1.70 361.8 9.9 1.69 4.18 -626.48 174.27 5.1
Corrida 2 1.75 361.8 9.0 1.04 4.18 -644.90 160.71 4.6
Corrida 3 1.74 361.8 9.0 0.89 4.18 -641.22 182.62 52
Cuadro 49. Masa de agua de enfriamiento utilizada para condensar el éter recuperado.
Prueba/Corrida ((I:_"’/‘:]‘q‘fﬁ') Densidad (kg/L) F"(’IJ(‘; /m?rf;"o Tiempo (min) mﬁfgafjga(?(‘;?
Prueba 1 11.2 1.0 11.2 410.0 4581.5
Prueba 2 11.2 1.0 11.2 310.0 3464.1
Prueba 3 11.2 1.0 11.2 150.0 1676.2
Corrida 1 11.2 1.0 11.2 150.0 1676.2
Corrida 2 11.2 1.0 11.2 150.0 1676.2
Corrida 3 11.2 1.0 11.2 150.0 1676.2
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F.

Cuadro 50. Energia requerida, en forma de calor (Q), para llevar a cabo la destilacion.

Energia de calor

Energia de calor

Energia de calor

Prueba/Corrida sensible [éter] sensible [acido] latente [éter] Q (kJ)
(kJ/kg) (kJ/kg) (kJ/kg)
Prueba 1 9.9 82.6 361.8 620.0
Prueba 2 11.5 1514 361.8 713.4
Prueba 3 9.9 161.5 361.8 678.5
Corrida 1 9.9 161.5 361.8 678.5
Corrida 2 9.0 165.5 361.8 704.8
Corrida 3 9.0 191.3 361.8 720.2

Anexo 5: Manual de la Unidad de Recuperacion de Solventes

85




UNIVERSIDAD DEL VALLE DE GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA

DEPARTAMENTO DE INGENIERIA QUIMICA, QUIMICA INDUSTRIAL
Y EN BIOTECNOLOGIA INDUSTRIAL

1966

AVAISAHAINN
GUATEMALA

Excelencia que trasciende

DEIVALLE

GRUPO EDUCATIVO

Manual de usuario
Unidad de recuperacion de solventes



Manual de usuario — Recuperacion de solventes

Tabla de contenido

N 1010 [3To{ox o o SRS PO P PR 1
2 RecuperaCion de dISOIVENTES .........ccoiiiiiiiieririeiee sttt ettt b ettt bttt 2
T 18 L oo OSSR 3
3.1 STMBOIOS ..tttk bbb bR bbbt bbbt 3
3.2 PRECAUCIONES ... .ottt e n e an e n e n e n e n e e nneas 4
3.3 ADVERTENCIAS ...ttt st b e a e et ab e b e e e bt e sbe e be e beesbesreesaeas 4

N 1 Y o gaaF: Uot o Ta I L=] =T U oo OSSR 5
4.1 Diagrama con cotas y partes principales del equip0 .........cooeiiiiiciiiinii e 5
4.2 ESPECITICACIONES TECNICAS ... viviitiieiiite ettt 8

LI O o T=Y = Tod (o] o o Y =T [0 Lo F USSR 9
5.1 Separacion de éter dietilico Y ACIAO ACALICO .........cviiriiiircii e 9
5.2 Limpieza y MantenimMIENTO.........eciviiieiiicr et e e e st et et e e e e e e s e e sraesreenreenreenes 12
521 LEMPIBZA .ttt b et bt bbbt b bbb a e 12
5.2.2  Verificacién de fugas en la linea principal de la Unidad de recuperacion de solventes ............. 12
5.2.3  Verificacion de fugas en el sistema de agua de enfriamiento ...........ccocooeireneinencinencc e 13

LT AN o 1= Vo [ o TSSO 14
6.1 FIChas de SEQUITTAT. .......coiiiiiiie bbbt 14




Manual de usuario — Recuperacion de solventes

XIII. Introduccién

El manual de la unidad de recuperacion de solventes esta elaborado para asistir al usuario en el uso de la
Unidad de Recuperacion de Solventes. EI manual incluye una breve descripcion sobre la recuperacion de
disolventes, advertencias y precauciones, plano y partes del equipo, especificaciones técnicas, procedimiento

de operacion y fichas técnicas de las sustancias utilizadas

Se recomienda leer por completo este manual para asegurar la seguridad del usuario y del equipo. Ademas,
se propician las condiciones para una extrusion exitosa. De no seguir las indicaciones establecidas en el manual,

no se puede garantizar la correcta separacion de éter dietilico, ni la integridad del usuario y del equipo.




Manual de usuario — Recuperacion de solventes

XIV. Recuperacién de disolventes

Los desechos potenciales, o sus componentes, pueden devolverse para su reutilizaciéon dentro de
operaciones existentes en un proceso conocido como reciclaje. El reciclaje es un medio de reduccidn de residuos
y un parte integral de las operaciones de produccion. La recuperacion de solventes es una forma de reduccién

de desechos.

La destilacidn y la condensacion se pueden utilizar para separar y recuperar disolventes de otros liquidos.
La eficiencia de remocion puede ser muy alta utilizando este proceso y se puede utilizar para mezclas de

disolventes, asi como disolventes individuales.
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XV. Seguridad
A. Simbolos

1. SUPERFICIE CALIENTE

2. SUSTANCIA CORROSIVA

3. SUSTANCIA NOCIVA

X i >

4. SUSTANCIA INFLAMABLE

m|
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B. PRECAUCIONES

Cuadro 1. Precauciones en la operacién de la unidad de recuperacién de solventes.

Asegurarse que las uniones del balén principal no
estén flojas antes de la operacion

Asegurarse de que todas las valvulas se encuentren
cerradas antes de iniciar la operacion.

Esperar a que el balén principal esté cargado con la
disolucion, antes de encender el calentador.
Encender el sistema de agua de enfriamiento
cuando la mezcla en el balon principal llegue a su
punto de ebullicion.

Cuando se apague el equipo, esperar a que la
temperatura del vapor disminuya a menos de 25 °C
para apagar el agua de enfriamiento.

C. ADVERTENCIAS

Cuadro 2. Advertencias en la operacién de la unidad de recuperacion de solventes.

Utilizar guantes de nitrilo y mascarilla cuando se
manejen disolventes nocivos.

Esperar que el residuo en el balon se enfrie antes de
sacarlo.

NO utilizar celulares u objetos electrénicos cerca
del equipo cuando esta cargado con el disolvente.
Existe riesgo de incendio.

NO tocar la manta de calentamiento durante la
operacion.
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XVI. Informacién del equipo

A Diagrama con cotas y partes principales del equipo

Figura 1. Diagrama con cotas de la unidad de recuperacion de solventes.
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Figura 2. Identificacion de partes de la unidad de recuperacion de solventes (vista frontal).

xs
UNIDAD DE

RECUPERACION
3 DE SOLVENTES J
. e— -

_,

10.

Baldn de alimentacion

Controlador del calentador

Valvula de drenado

Perilla de calentamiento

Indicador de temperatura de la columna
Columna empacada

Condensador 1

Condensador 2

Valvula agua de enfriamiento

Balones de disolvente recuperado
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Figura 3. Identificacion de partes de la unidad de recuperacion de solventes (lateral).

1. Interruptor de encendido del control del
calentador

2. Calentador

3. Manta de calentamiento
4. Baldn principal

5. RTD del balon principal

6. Valvula de alimentacién

7. RTD de la columna
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B.

Especificaciones técnicas

Cuadro 3. Datos de operacion.

Voltaje de alimentacién del calentador
Caudal méximo

Capacidad del balén principal

Capacidad del bal6n de alimentacién
Capacidad de los balones de recuperacion

Cuadro 4. Informacién sobre las RTD.

Marca Kaysons
Modelo FLP/WP
Rango -100 a 400 °C
Categoria KTH72FW1
Voltaje de 110V
alimentacion

220V
11.20 L/min
1L
25L
25L
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XVII. Operacion del equipo

A. Separacion de éter dietilico y acido acético

1. Utilizar una extension eléctrica para suplir de energia eléctrica al sensor de temperatura de la columna (El
sensor de temperatura requiere de voltaje 110V alterno). Verificar la limpieza o que los balones estén
vacios, se pueden vaciar abriendo tales valvulas.

2. Asegurarse de que la valvula que conecta el balon de alimentacion y el balon principal esté abierta y que
todas las demas valvulas estén cerradas.

3. Introducir la mezcla en el baldn de alimentacién con ayuda de un embudo.

4. Encender el controlador del balén principal presionando el boton verde en el panel ubicado en la pared, del
lado izquierdo del equipo.

Figura 6. Interruptor del controlador de temperatura.

5. Abrir completamente la valvula que lleva el agua de enfriamiento al desagtie.
6. Abrir completamente la valvula que suministra agua de enfriamiento al sistema.
7. Mover la perilla de calentamiento a una temperatura de 350 °C.

Figura 7. Perilla de calentamiento.

8. Dejar presionado el boton “Set” mientras se ajusta la temperatura en 95 °C, utilizando los botones con
flechas (Este control apaga el calentador cuando la temperatura dentro del balén llega al set).
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Figura 8. Panel del controlador de temperatura (botones para establecer la temperatura limite).

9. Encender el calentador presionando el boton “Heater ON/OFF”.

Figura 9. Panel del controlador de temperatura (botdn “Heater ON/OFF”).
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SUPERFICIE CALIENTE: Durante la operacion, el calentador y la manta de calentamiento alcanzan
temperaturas que implican riesgo de quemadura.

10. Recolectar éter dietilico en el balon de recuperacion, utilizando un recipiente de aluminio apropiado para
almacenar éter.

Figura 10. Bal6n de recuperacion.

11. Cuando ya no se observe acumulacion de éter en el balon de recuperado, apagar el equipo presionando el
boton “Heater ON/OFE”.

12. Cerrar la valvula que suministra agua de enfriamiento al sistema, cuando el sensor de la columna indique
una temperatura de 20 a 25 °C.

13. Apagar el indicador de temperatura del balon principal presionando el boton rojo en el panel ubicado en la
pared, del lado izquierdo del equipo.

14. Descargar el residuo hacia un recipiente cerrado, abriendo la valvula que se encuentra en la parte inferior
del baldn principal. No vaciar el balon de calentamiento si la disolucion aln esta caliente, vaciarlo al dia
siguiente para evitar posibles dafios en el balén.

11
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Figura 11. Valvula de purga del residuo.

Limpieza y mantenimiento

Limpieza

Nota: Limpiar el equipo antes de cada uso.

a.

S@ e aoooT

Verificar que el balén principal esté vacio. De lo contrario, colocar un recipiente lo suficientemente grande
en la valvula de abajo y vaciar el contenido completamente.

Verificar que el calentador esté apagado.

Presionar el switch rojo de la pared para desconectar la corriente eléctrica.

Desconectar la RTD ubicada en la columna, de la corriente eléctrica.

Cerrar la valvula de abajo y abrir la valvula de alimentacion.

Usar una manguera para introducir agua en la alimentacion, hasta que el baldn principal esté Ileno.
Vaciar el contenido en el desague.

Repetir el proceso hasta que no queden restos de acido acético en el balon principal.

Verificacion de fugas en la linea principal de la Unidad de recuperacion de solventes

Nota: Verificar fugas en la Unidad como minimo una vez al afio.

53 —x

134

Cerrar las valvulas de la Unidad de recuperacion de solventes excepto la que se encuentra en la parte
superior de la torre.

Conectar una manguera de la toma de agua a la valvula de ingreso del bal6n de éter.

Encender la toma de agua e inundar la torre.

Verificar si existen fugas de agua en las uniones o en las valvulas.

Apretar los tornillos de las uniones hasta que ya no salga agua.

En los lugares que contindan con fuga, aflojar los tornillos, separar completamente la unién y aplicar silicén
resistente a altas temperaturas en medio de los empaques.

Repetir el proceso hasta que ya no se observen fugas.

12
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3. Verificacion de fugas en el sistema de agua de enfriamiento

p. Verificar que las mangueras estén conectadas a los serpentines de las torres, a la toma de agua y a la valvula
del desagtie.
g. Abrir completamente la valvula que lleva el agua de enfriamiento al desagtie.

Figura 4. Vélvula que lleva el agua de enfriamiento al desagtie.

r.  Abrir lavalvula del agua de enfriamiento y permitir que el agua fluya por todo el sistema. Verificar si existe
goteo en alguna parte.

Figura 5. Valvula de suministro de agua.

s.  Sialguna manguera tiene agujeros, reemplazarla con una manguera nueva, del mismo didmetro.
t.  Si se observa goteo en el acople de las mangueras, ajustar con ayuda de un sujetador de plastico o una
abrazadera de metal.
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XVIII. Apéndice

Fichas de seguridad
Figura 12. Ficha de seguridad del &cido acético.

Fichas Internacionales de Seguridad Quimica

ACIDO ACETICO

ICSC: 0363
E I d MIMISTERIO ( IS O PACIDMAL
DETRA 2EGURIDAD
n [ %ﬁ ¥ ﬂ.!.l SOCIALES ﬁﬂmazm“
ACIDO MEI'ICD
Acido etanoico
CHzCOOH/CaHsOn
Masa molecular: 60.1
WP CAS 64-18-T
N RTECS AF1340000
W ICSC 0363
WP MU 2788
M CE 607-002-00-6(=00%)
TIPOS DE
PELIGROY PELIGROS! SINTOMAS PREVENC PRIMERCS AUXILIOS!
AGUDOS Lo LUCHA CONTRA INCENDIOS
EXPOSICION

Inflamable. Bl calentamiento intenso  |Evitar Bama abierta, NO producir Puhemaummagja espuma

puede producir aumento de a ichispas y MO furnar. resistente al alcohol, didxido de

presidn con riesgo de estallido. carbono. Los bomberos deberian
emplear indumentaria de proteccion
ourrq:le‘a rﬂuyendneqmpn

autGnoms de respiracion.

Por encama de 38°C: pueden encima de 38°C: sistema En caso de incendio: mantener frios
mezclas explosivas vapon , ventilacién y equipo los bidones y demds instalaciones
aire. a prueba de explosiones. per pubwerizacion con agua.
[ EXPOSICION | VAR TOD0 CONTACTOr |

Dubrdegagiﬂa.luspdeu ion, extraccion bocalizadao  |Aire limpio, reposo, posicion de

dificultad respiratoria. (sintomas de &n respiratoria. SEminCorporado y someter a

efecios no inmediatos: weanse atencion medica.

Motas).

Enmojecimiento, dolor, graves uantes proteciores, fraje de Cuitar ks ropas contaminadas,

quemaduras cutineas. 360 aclarar L piel con agua abundante o
ducharse y solicitar atencion medica.

Diolor, enrojecimiento, vision bomesa, [Pantalla facial. Enjuagar con agua abundante

quemaduras profundas graves. durante varios minutos (quitar kas
lentes de contacto si puede hacerse
con faclidad), despues consultar a
un médico.

Diolor de garganta, sensacion de INo comer, beber ni fumar durante el Enjuaga'labut.a M)pmumarel
quemazén ded tracto digestive, dolor  ftrabajo. vomitn y someter a atencion médica.
abdominal, vomitos, diamea.

| DERRAMAS Y FUGAS | ALMACENAMIENTO I ENVASADO Y ETIQUETADO

Recoger el liguido procedente de una fuga
en recipientes hermeéticos, nevtralizar con
precauuonellmldu demamado con
carbonato sodico, silo bajo la
responsabilidad de un experto o eliminar el
residuc con agua abundante (proteccitn
personal adicional: trage de proteccion
ounplelarﬂqerdneqmpnmde
repiracion).

\A prueba de meendio. Separado de
oxidantes, bases. Mantener en kegar fric;
mantener en una habitacion bien ventilada
Separado de alimentos y piensos.

MO transportar con alimentos y piensos.
simbelo C

R: 10-35

5:2-23-26

(Clasificacion de Peligros NU: &

‘Grupo de Envasado MU: I

EC:
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Manual de usuario — Recuperacion de solventes

Figura 13. Ficha de seguridad éter dietilico.

Fichas Internacionales de Seguridad Quimica

DIETILETER

ICSC: 0355

12 e

MIMISTERI©Q
DETRA
¥ ﬂ.’.l FOCIALES

IS T O PRI RAL
DE SEGURIDAD E HIGIENZ
EHEL TRABAJT

chispas y MO fumar. NO poner en
ccontacto con superficies calientes.

DIETILETER
Eter dietilico
Eter etilico
CygHyg0
Masa molecular: 74.1
N" CAS 80-28-7
N" RTECS KIS7T5000
N" IC5C D355
N"NU 1155
N" CE 603-022-00-4
PELIGROS! SINTOMAS PRIMEROS AUXILIOS!
PREVENCION
AGUDDS LUCHA CONTRA INCENDIOS
Extremadamente inflamable. Evitar kas llamas, MO producir |AFFF, espuma resistente al alcohol,

polen, didxido de carbono.

Las mezclas vaporiaire son Sislamna'ladn.uerﬁacih_qﬁm

eléctrico y de alumbrado a prueba de

mediante conexion a tierra). NO
urtilizar are comprimido para llenar,
vaciar o manipular. Utlicense
hemamientas manuakes no
|generadaoras de chispas.

En caso de incendio: mantener frios
los bidones y demas instalaciones
rociando con agua.

Diolor de cabeza, somnolencia, on. extraccion localizada o

| Aire limpio, reposo, respracion

m:nﬁ:rs _Marcosis, perdida del on respiratoria. artificial si estuviera indicada y

Piel seca. ‘Guantes protechores. Cluitar las ropas contaminadas,
aclarar la piel con agua abundante o
ducharse.

Enrogecimiento, dolor. {Gafas ajustadas de seguridad. Enjuagar con agua abundante

durante varios minutos (quitar las
lentes de contacto si puede hacerse

o comer, ni beber ni furnar durante

B

NDptmelmnm]rpmpum\a'

trabajo. asistencia medica.
DERRAMAS Y FUGAS | ALMACENAMIENTO | ENVASADOD Y ETIQUETADO

Em.ﬂ'lam‘ﬂdepelmﬁmmham \A prueba de incendio. Separade de Hermético.
experto. Fteeugerellwldn procedente de la |oxidantes fuertes. Mantener en lugar fresco,  |simbolo F+

en recipientes herméticos, absorber el |seco, y en ka oscuridad. Almacenar simbalo Xn
liquido residual en arena o absorbente solamente si esta estabilizado. R: 12-19-22-86-67
inerte y trasladarlo a un lugar seguro. 5: (2-)B-16-20-33
(Profeccion personal adicional: respirador Clasificacion de Peligros NU-: 3
de filtro mixto contra vapores organicos y Grupo de Envasado

polvo nocivo AP2)
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XIX. GLOSARIO

Acido acético glacial: Acido acético puro que, a menos de 17 °C de temperatura, es un sélido similar al hielo.

Destilacion: Proceso de separacion de mezclas liquidas basado en la diferencia de sus puntos de ebullicién o
volatilidad relativa.

Disolucién: Mezcla homogénea de dos 0 mas sustancias.
Disolvente o solvente: Sustancia que esta en mayor cantidad en una disolucion.

RTD: Del inglés Resistance Temperature Detector, es un sensor de temperatura basado en la variacién de la

resistencia de un conductor con su temperatura.

Punto de ajuste (Set point): Valor de la variable programado en el controlador que fija el punto donde se desea
mantener la variable controlada.
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