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Introduccién

Actualmente el Ingeniero Quimico ha evolucionado cada vez mas en el disefio de
nuevos productos derivados de las diversas tecnologias de procesos sostenibles.
Toda esta vision inicia con la experimentacion, el manejo y operacion de equipos
de procesos a niveles de laboratorio y de planta piloto preparandolo para visualizar
y enfrentar los diversos factores o problemas a los que debera dar solucién en
diversas areas de produccion. En muchas formas, el Ingeniero Quimico es el lazo
de unién entre la ciencia y la sociedad, dicho de otra manera, debe hacer util el
conocimiento cientifico que tiene para explicar porque los materiales y la energia
se comportan como lo hacen, y también debe conocer las formas practicas de
aplicar el uso racional de estos elementos.

Por otra parte, debe reunir las caracteristicas de tener voluntad, ética y
responsabilidad social para llegar a fines practicos y poder actuar acertadamente
con la minima informacién posible, debe ser capaz de analizar, sintetizar y
programar actividades con el objetivo de cumplir en el menor tiempo con las tareas
asignadas.

Por lo anterior el presente manual busca redefinir la identidad de los estudiantes
del médulo procesos de separacion, correspondiente al 7° semestre de la carrera
de Ingenieria quimica, aplicando los conocimientos adquiridos durante los
semestres que ha cursado, asi como de integrar los conocimientos de las
asignaturas tedricas impartidas en el presente médulo. El proceso de la ensefianza
y aprendizaje se orienta al desarrollo de las habilidades intelectuales y
psicomotrices, que promueven la orientacion y asesoria por parte de los docentes,
cultivando la investigacién y el analisis en los estudiantes.

En este manual de laboratorio de séptimo semestre es un esfuerzo de décadas de
trabajo en las materias de balances de materia, termodinamica, fisicoquimica,
fendmenos de transporte en su parte de transferencia de masa.
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La parte central de la carrera de ingenieria quimica esta relacionada con el
intercambio de materia y los procesos energéticos mediante balances de materia 'y
balances macroscépicos de energia. Por otra parte, el intercambio de energia debe
de basarse en las leyes de la termodinamica clasica en donde el tiempo no es una
variable importante. En una situacion fisica realista, los procesos involucran
balances de materia, energia, cambios de fase, destilacion e intercambio de masa
con los alrededores respectivamente. El analisis y la compresion de estos
fendbmenos y principios permiten su aplicacion en nuevos materiales, fluidos
complejos y sistemas con muchos grados de libertad como son las macromoléculas
conocidas como polimeros, sistemas micelares utilizados en la recuperacion
terciaria del petroleo, liberado de farmacos en la sangre etc.

En este contexto, el LTP de 7° consta de 9 practicas de laboratorio y 4 practicas de
planta piloto. En estos protocolos desarrollados por el conjunto de profesores
correspondientes a séptimo semestre, se desarrollaron las competencias sobre
operaciones unitarias basicas como es el secado, conceptos de equilibrio de fases
mediante el equilibrio entre un sélido que se disuelve en un liquido, diagramas de
temperatura y presién vs composicion. Se analizan operaciones basicas de
ingenieria de procesos como es la destilacion de un sistema binario.

La finalidad de este manual de protocolos experimentales es el de orientar al
estudiante en su formacion del dltimo ciclo de esta carrera y conducirlo mediante
los protocolos tedricos y experimentales a materias optativas que permitan
encausarlo a la culminacién de sus estudios. Por ultimo, en este tipo de protocolos,
se pretende que el estudiante adquiera habilidades experimentales y refuerzo sus
conocimientos en modelado matematico, fisicoquimica, balances de materia y
Transferencia de Masa. Por otra parte, el desarrollo y analisis de procesos
macroscopicos mediante practicas en planta piloto infiere en un mejor aprendizaje
de los conocimientos adquiridos en el salén de clase y por ende en una aplicacion
a nivel planta piloto y escalarlos a nivel industrial.

Finalmente, este manual representa un esfuerzo continuo en la busqueda por
mejorar las actividades académicas experimentales de los estudiantes de la carrera
de ingenieria quimica de la Facultad de Estudios Superiores Zaragoza, utilizando
la fisicoquimica, balances de materia y fenémenos de transporte como
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herramientas en la caracterizacion de sistemas que representaron y presentan un
reto en la Ingenieria Quimica actual.

Objetivos de Laboratorio y Taller de Proyectos de 7° semestre

Los objetivos establecidos en el Plan de Estudios vigente son:

Objetivo Especifico
e Determinar los niveles de las principales variables que intervienen en el

disefio termodinamico del equipo de separacion.

Objetivos Generales

Identificar las principales variables que intervienen en los procesos de
transferencia de masa y energia.

Determinar los niveles de las principales variables que intervienen en los
procesos de transferencia de masa y energia mediante un método
previamente seleccionado.

Analizar las principales variables que intervienen en el disefio termodinamico
del equipo de separacion.

LINEAMIENTOS DE LABORATORIO

Queda estrictamente prohibido realizar las préacticas del laboratorio sin la
presencia del profesor responsable del grupo.

La asignacién de actividades y de gavetas se realizara al inicio de cada
semestre y es obligacion de los estudiantes y maestros respetar la
programacion. Solo en casos justificados se podra hacer reprogramacion.
Los alumnos que sean sorprendidos abriendo gavetas que no les
correspondan seran consignados a la Unidad Juridica de la Facultad.

Al inicio del semestre (la primera semana), el profesor junto con el alumno
debera identificar las areas de seguridad, de material roto, de depdsito
temporal de residuos y también verificardn el funcionamiento de
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instalaciones eléctricas, gas, agua, aire y vacio. Asi mismo debera
ensefiarse a los alumnos el manejo de los equipos e instrumentos de
laboratorio y el llenado de las bitacoras que utilizaran durante el semestre.
En caso de alguna falla deberd reportarlo al coordinador de ciclo
correspondiente

4. Para hacer uso de los laboratorios, es obligatorio para alumnos y maestros
usar bata blanca de manga larga y limpia; deberan sujetarse el cabello quien
lo use largo, en el caso de las alumnas queda prohibido el uso de zapatillas
dentro de las instalaciones; se debera usar zapato cerrado y antiderrapante;
deberan portar durante las actividades de laboratorio el equipo de seguridad
correspondiente.

5. Queda estrictamente prohibido introducir y consumir alimentos dentro del
laboratorio.

6. Queda estrictamente prohibido usar el audio y video de la computadora,
teléfonos celulares u otros dispositivos, que no sean Uutiles para
complementar la informacién o tema que se esté revisando en clase. El uso
de estos dispositivos electronicos es exclusivo como instrumento de trabajo.

7. Para solicitar material, equipo e instrumentos de laboratorio sera el mismo
dia de la actividad, los servicios se deberan solicitar un dia antes de realizar
la actividad; el alumno presenta la credencial vigente de la institucion, bajo
ninguna circunstancia se hara préstamo de material con credenciales
diferentes a ésta. Ademas, llenara los formatos de solicitud de préstamo de
material, equipo, instrumentos de laboratorio y servicios.

8. La solicitud de reactivos se realizara con 24 a 48 horas de anticipacion
llenado el formato de solicitud de reactivos y firmado por el profesor
responsable del grupo o el coordinador del ciclo correspondiente,
presentarse con los recipientes adecuados para cada sustancia.
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9. Es responsabilidad del alumno consultar las hojas de seguridad y manejo de
los reactivos que utilizara con la finalidad de conocer las propiedades fisicas,
quimicas y toxicas de los reactivos y productos que se generan, como
resultado de las actividades realizada

10.El material no podra ser retenido por el alumno de una sesion a otra, ni de
un dia para otro; solo seré autorizado por causa justificada por el coordinador
del ciclo correspondiente. En caso de que no se acate este apartado se
sancionard a los alumnos que retengan el material. Queda prohibido retener
0 guardar equipo e instrumentos de laboratorio.

11.Al solicitar o devolver material, equipo e instrumentos de laboratorio, el
alumno tiene la obligaciébn de verificar la limpieza, el buen estado y
funcionamiento de los mismos, debera reportar alguna anomalia en el
momento.

12.Para cualquier actividad de laboratorio que involucre el empleo de equipo
ubicado en el cuarto de pesado y en los laboratorios que tenga bitacora
asignada, el alumno tiene la obligacién de llenarla antes de usarlo, asi como
de operarlo correctamente y mantenerlo limpio.

13.Es responsabilidad de alumnos y profesores mantener limpia la mesa de
trabajo, del buen uso de las tarjas y la campana de extraccion de vapores y
en general de la infraestructura. Deberan reportar cualquier desperfecto que
se genere durante la sesion.

14.No verter los desechos toxicos al drenaje, estos deberan ser colocados en
recipientes debidamente identificados con la etiqueta oficial, en el lugar de
confinacion para tal fin.

15.En caso de que el alumno rompa material o equipo de laboratorio se le
retendra la credencial de la institucidbn hasta que sea reemplazado y
entregado el por el mismo.




SISTEMA DE GESTION DE LA CALIDAD DE LOS
LABORATORIOS DE DOCENCIA

FES
ZARAGOZA

MANUAL DE LABORATORIO Y TALLER DE
PROYECTOS DE 7° SEMESTRE

Cadigo Fecha de aprobacion Version Pagina

SGC-FESZ-1Q-ML02 23/07/2024 3 9/ 162

16.Los reactivos ajenos a los protocolos que se necesiten, se autorizaran por el
profesor a cargo del grupo, debidamente identificados y siguiendo las
medidas de seguridad necesarias.

17.Al finalizar el curso es obligacion de los alumnos desocupar las gavetas, de
lo contrario seran abiertas (rompiendo los candados); el material y
pertenencias que se encuentren en éstas seran puestos a disposicion del
responsable de entregar material de laboratorio.

18.Todas las actividades realizadas en los laboratorios, deberan estrictamente
apegarse a este reglamento.

LINEAMIENTOS DE PLANTA PILOTO

Obligaciones de los usuarios

1. Portar bata blanca, casco y calzado cerrado antiderrapante. En caso de que
las condiciones de la préactica lo requieran, debera también portar guantes
adecuados, lentes de proteccion y/o cubre bocas. El cabello largo debe estar
recogido.

2. Respetar horarios de inicio y término de las practicas programadas.

3. Es obligatorio el llenado de la bithcora del equipo correspondiente a la
practica que se esté realizando, la cual se pide y se devuelve al técnico
académico responsable de planta.

4. En caso de encontrar algun desperfecto en el equipo, el alumno o profesor
reportara en la bitacora del equipo el dafiado, desperfecto, anomalia 0 uso
indebido del o los equipos, asi como avisar al técnico de planta del turno
correspondiente 'y al responsable de planta. (para deslindar
responsabilidades).

5. Los usuarios quedan obligados a cuidar los reactivos, el equipo y el material
del que haga uso durante la practica. El dafio que les ocasione por su
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10.

incorrecto empleo o por cualquier otra causa que demuestre descuido, el
usuario es responsable de su reposicidon o reparacion. Se sugiere revisar el
estado del material y del equipo reportando en la papeleta en el caso del
material y en la bithcora en caso del equipo ademas de informar
inmediatamente al técnico en turno y al responsable de planta cualquier
anomalia.

Hacer uso adecuado y racional de los servicios de planta: vacio, energia
eléctrica, agua, vapor y aire comprimido.

Antes de salir de planta, el usuario debera dejar su lugar ordenado y limpio.
En especial enrollar y colocar las extensiones y mangueras en su lugar, asi
COMO mesas y pizarrones.

Al terminar cada actividad experimental el profesor-alumno deben verificar
que el equipo se encuentre apagado, las valvulas cerradas, purgar el sistema
y/o equipo, en resumen, sin novedades, asi como verificar que se haya
entregado la bitacora.

Es obligatorio el uso de la etiqueta oficial del Sistema de Gestion de la
Calidad en los contenedores de residuos la cual debe solicitarse al
responsable de planta.

Los contenedores de residuos deben ser colocados en el area de
confinamiento temporal que se encuentra en planta piloto.

Prohibiciones

1. Queda prohibido comer, beber y fumar dentro de planta.

2. Por seguridad, queda prohibido el acceso a planta, a los estudiantes que porten

bermudas, zapatillas o cualquier tipo de vestimenta que ponga en riesgo su

seguridad.

3. Ningun estudiante puede realizar practicas experimentales sin la presencia del

profesor.
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4. El profesor deberd permanecer en la planta durante todo el desarrollo de la
practica.

5. Realizar actividades que no estén relacionadas o que vayan en contra del
desarrollo de las préacticas.

6. Asistir a los laboratorios con acompafiantes ajenos al grupo que esta
desarrollando la practica.

7. Por ningun motivo los usuarios pueden desarmar, sustraer piezas, modificar la
configuracion de los equipos sin autorizacion.

8. Ala persona que se le sorprenda mutilando o haciendo mal uso del equipo o de
las instalaciones, serd reportado a las instancias correspondientes quienes
determinaran la sancion.

9. El uso de teléfonos celulares, y reproductores de audio y/o video que nada
tengan que ver con el desarrollo de la practica.

10.El material, equipo o instrumentos, no debe sacarse de la planta sin autorizacién
del responsable y para el caso de equipo o instrumento especializado que
requieran sacar hay que entregar al responsable de planta autorizacion firmada
por el jefe de la carrera.

11.Queda prohibida la entrada al area del almacén y cuarto de maquinas a toda
persona ajena.

12.Queda prohibido jugar, correr, obstruir salidas de emergencia o cualquier otra

actividad que ponga en riesgo la integridad de los usuarios y la de los equipos.

Derechos

Los alumnos debidamente inscritos en el periodo escolar vigente tienen derecho a:

1.

Solicitar durante la practica en planta, un locker para el resguardo de objetos

personales (bolsas, mochilas, libros, etc.). El estudiante debe solicitar la llave de
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uno de estos al encargado de planta y devolverla en cuanto se termine la
practica. Se requiere credencial institucional vigente.

2. Elalumno tiene derecho a que se le proporcione mediante papeleta debidamente
requisitada y credencial institucional vigente el material requerido para el
desarrollo de cada préctica.

3. Solicitar los servicios (vapor, agua, energia eléctrica, vacio, etc.,) para
practicas mediante papeleta con firma de profesor responsable con al menos 24
horas de anticipacion.

4. A que se proporcione en tiempo y forma los servicios y el material requerido para
la realizacién de la practica experimental correspondiente.

5. EIl profesor debe solicitar la reprogramacion de la practica en el caso que no
se haya realizado por algunas de las causas mencionadas en el procedimiento
5 del Sistema de Gestion de la Calidad, haciendo uso del formato de
reprogramacion de practica que es proporcionado por la responsable de planta
piloto.

Manejo de residuos

El manejo de los residuos generados en cada actividad experimental se establece
en cada uno de los protocolos, pero es importante considerar lo siguiente:

Es obligacion de los profesores recuperar en cada practica los sobrantes de
reactivos puros y aprovecharlos para su posterior uso. Asi mismo optimizar el
aprovechamiento de las soluciones de trabajo que se preparan, es decir, una
solucion de trabajo puede ser utilizada por todo el grupo.

Los residuos de sales comunes pueden ser desechados al drenaje.

Los residuos generados deberan ser colocados en el recipiente adecuado e
identificados colocando la etiqueta definida en el Sistema de Gestion de la Calidad,
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con letra legible y en una posicidon visible y deben ser colocados en el lugar

asignado.

Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de acuerdo a la
NOM-052-SEMARNAT-2005 que establece las caracteristicas, el procedimiento de
identificacion, clasificacion y los listados de los residuos peligrosos.

Criterios de Evaluacioén

Los criterios de evaluacion final al alumno que dan cumplimiento al programa de la
asignatura de Laboratorio y Taller de Proyectos de 7° semestre son:

Criterio

Porcentaje que el profesor
debe establecer

1. Analisis y discusion de la practica. 20%

2. Desempeiio integral durante el experimento. 20%

3. Reportes de trabajo en bitacora, electronico o 40%
. 0
impreso.

4. Otros aspectos 20%

Nota Criterio 1: El anadlisis y discusion se realizara antes y después de la
practica, se recomienda evaluar mediante examenes orales y/o escritos,

exposiciones, etc.

Nota Criterio 2: Se evalua el trabajo en equipo, cumplimiento del reglamento,
manejo de equipo e instrumentacion y/o toma de decisiones entre otros

Nota Criterio 3: Se evalla la calidad de contenido, discusion de resultados,
conclusiones, vinculacion tedrica-practica, entre otros
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Nota Criterio 4: A consideracion del docente se evaluara la participacion en
el Congreso de Laboratorios de 1.Q., cuestionarios, casos de estudio, etc.

Caracteristicas de la Bitacora:

- Portada con el nombre de la asignatura, grupo, asesor, integrantes del
equipo, ciclo escolar, fecha.

- Criterios de evaluacion definidos al inicio de semestre.

- Programacién de actividades (proporcionado por coordinador del area o
responsable de laboratorio)

- Reglamento de Laboratorio (copia impresa 0 a mano incluida en el manual).
- Guia para el etiquetado de contenedores de Residuos (ubicada en area de
residuos).

Cada reporte debe incluir:

e Nombre de la actividad establecida en el protocolo
¢ Fecha de realizacion de la practica.

e Objetivos

e Fundamento tedrico

e Procedimiento

¢ Resultados

e Andlisis y Discusion de resultados

e Conclusiones

e Recomendaciones

e Referencias bibliogréaficas

e Anexos (Hojas de seguridad, diagramas, etc.)

Nota: Al finalizar el semestre el profesor debera entregar a la coordinacion
correspondiente al menos una bitacora de reporte en fisico o CD.
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L-1
ESTUDIO DE UN SISTEMA DE TRES COMPONENTES
EN EQUILIBRIO

1. OBJETIVO

1.1 Determinar el coeficiente de distribucion de una sustancia sélida en dos
solventes inmiscibles.

2. FUNDAMENTO TEORICO

El estudio de la distribucion de una sustancia solida entre dos liquidos inmiscibles
puede dar informacién importante para la realizacion de una extraccion o también
para indicar la existencia de disociacion, asociacion u otras reacciones quimicas
del soluto en las soluciones. Si a dos liquidos inmiscibles que estan en contacto se
les agrega cierta sustancia (soluble en ambas), ésta se distribuira entre las dos
fases liqguidas en una proporcion constante a una temperatura dada
(independientemente de la cantidad total de sustancia disuelta presente, esta Ultima
se distribuye entre las dos capas en una relacidén constante).

Cuando se alcanza el equilibrio en las dos fases, los potenciales quimicos del soluto
son:

ug = g (1)
Fase |
uh = RT Ina} + pg® v
Fase I
ull = RT In af + u2" 3)
Donde:

o(I 0(II
Hs() y .Us( )
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Son los potenciales quimicos del soluto en el estado de referencia, en las fases | y
Il respectivamente, y

ug y pd
Representan una medida de la concentracion.
Por lo tanto:
RT In al + ud® = RT In af + udU” 4)

Demostracion de la ecuacion (5)

RT Ina} = RT Inal + ud) — uV

S

RT( Inal —In ag) = ,uO(H) — ,ug)

S
(Il o(I
I ()_ﬂs()

s U
In— = S
ag RT
Dénde:
ag
constante = In— (5)
ag
Entonces:
1
a
K== 6
ol (6)

A “K” se le denomina coeficiente de distribucion y depende de la temperatura.

K= K (T) (7)

Para el caso de soluciones diluidas, K puede calcularse a partir de las fracciones
mol o de las concentraciones de la siguiente manera:

1 1

xt ct
K=2% 6 K= ()

S S

L-1
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1
., e . X -
El uso de K para representar la relacion de equilibrio x—f, es de uso comun en la
S

industria del petrdleo, gas natural y otras industrias que se dedican a la separacion
de sustancias y esta cantidad se denomina invariablemente como valor K, este
valor indica que tan ligero es un componente, 0 sea, su tendencia a concentrarse
en la fase vapor. Los componentes ligeros tienen valores de K mayores que la
unidad, los componentes pesados tienen valores de K menores que la unidad y se
concentran en la fase liquida. Cuando dos solventes se agitan con una sustancia
soOlida soluble en cada una de ellas, cada una se satura simultdneamente y el
coeficiente de distribucion, en este caso, es el cociente de las concentraciones. En
el equilibrio, la relacion entre las concentraciones de soluto en las dos fases viene
dada por la ecuacioén (8). Esta relacion puede aplicarse de acuerdo con “Walter
Nernst” en forma exacta unicamente si los dos disolventes son inmiscibles, y si no
tiene lugar alguna asociacion o disociacion del soluto.

Cuando las concentraciones son pequefias la ley de distribucion suele cumplirse si
no hay reaccion quimica. El equilibrio en sistemas liquido-liquido es practicamente
independiente de la presién, con lo cual se cumple que solo dependen de la
temperatura.

_ (c§)
K= (ci

En general, se ha encontrado que, para muchos casos, donde un soluto se disocia
en iones o moléculas mas simples o si se asocia en moléculas mas complejas, no
se aplica la Ley a las concentraciones totales de las dos fases, si no Unicamente a
las concentraciones de la especie particular comdn de ambas. Asi, si una sustancia
A se disuelve en un solvente sin ningun cambio en la forma molecular y otra
sustancia lo hace con una asociacion particular por ejemplo Az (dimero), el
coeficiente de reparto en la distribucion no estara dado por la relacion de las
concentraciones totales en las dos fases, sino por la concentracion total en el primer
solvente dividida por la concentracion de las moléculas no asociadas del segundo,
y la ley de distribucién puede representarse mediante la ecuacion:

(9)

L-1
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1
(cs)
K =—3 (10)
(csHN

Donde N es un indice que depende de las propiedades de los tres componentes
que constituyen el sistema.

Tabla 1. Datos de distribucion de acido benzoico entre el agua y el cloroformo a 40°
C (Concentracion en moles/l)

Ca Cc g—i Ca1 Cc1 K = %
0.00211 0.00721 0.292 0.00178 0.00404 0.441
0.00268 0.01084 0.247 0.00231 0.00523 0.442
0.00353 0.01686 0.210 0.00310 0.00701 0.442
0.00725 0.05700 0.127 0.00662 0.01497 0.442
0.01272 0.16733 0.076 0.01188 0.02687 0.442

(Maron S., p. 308)

3. MATERIALES Y EQUIPO
3.1 MATERIAL

Material para trabajar 4 sistemas simultaneos

1 Matraz aforado de 250 ml

4 Embudos de separacién de 125 ml con tapén
4 Anillos chicos

4 soportes universales

24 Matraz Erlenmeyer de 50 ml
2 pinzas de doble presion

8 Pipetas volumétricas de 2mi
2 Buretas de 25 ml

3 Probetas de 25 ml

4 Vidrios de reloj medianos
Perillas de succién

1 Espatula

L-1
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e 1 Agitador de vidrio
e 1 vaso de precipitado de 50 ml
e 4 vasos de precipitados de 100 ml
3.2 REACTIVOS
3.5 g de acido benzoico
250 ml de Etanol
100 ml de Cloroformo

1 g NaOH
5 ml de una solucion de fenolftaleina (NMX-AA036-SCFI-2001)

3.3 HERRAMIENTAS

e No se utilizan herramientas
3.4EQUIPO

e Parrilla de agitacion
3.5SERVICIOS

e Electricidad

3.6 MATERIAL BASICO
Agitador Magnético.
Papel Glassine.

Lentes de seguridad.
Agua destilada (500 ml)

4. PROCEDIMIENTO

4.1 PREPARACION DEL AGENTE TITULANTE
Pesar 1g de NaOH en el vaso precipitado de 150 ml en la balanza analitica y
disolver con una porcion de etanol, evitando la saturacion.

Una vez disuelta la mayor cantidad de NaOH verter la solucion en el matraz aforado
de 250 ml.

NOTA: La solucion de NaOH es por cada 2 equipos.
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4.2 PREPARACION DE LAS MUESTRAS

Se numeran los embudos de separacion, se adicionan 25 ml de agua destilada en
cada uno de los embudos, posteriormente se agregan 25 ml de cloroformo a cada
embudo y por ultimo se adiciona el &cido benzoico previamente pesado

Tabla 2. Datos de la solucién a preparar de acido benzoico (mg)

Mezcla No. Cantidad Ac. Benzoico (mg)
1 41.2
2 62.2
3 196.1
4 549.6
TOTAL 849.1

4.3 TRATAMIENTO DE LAS MUESTRAS

1.- Los embudos de separacién se sujetan por el cuello y su tallo de tal forma que
la mezcla no se caliente con las manos (pues se podria incrementar la solubilidad
del acido benzoico en cualquiera de las dos fases); después de agitar por varios
minutos, conviene invertir el embudo y abrir su llave para evitar que aumente la
presion y la mezcla pueda derramarse. Después colocarlos en los anillos y se deja
gue la mezcla se separe en dos capas perfectamente definidas.

2.- Identificar en el sistema la fase organica y la fase acuosa. Posteriormente se
toman 2 ml de la fase organica y se vierten en un matraz Erlenmeyer con 25 ml de
agua destilada. El matraz se sujeta con pinzas y se lleva a ebullicién, se deja enfriar
a temperatura ambiente y se agregan 2 gotas de fenolftaleina, después se titula
con la solucion de NaOH, realizar por triplicado.

3.- La fase acuosa se trata de la misma manera que la fase organica.

L-1




SISTEMA DE GESTION DE LA CALIDAD DE LOS
LABORATORIOS DE DOCENCIA

MANUAL DE LABORATORIO Y TALLER DE
PROYECTOS DE 7° SEMESTRE

Cadigo Fecha de aprobacion Version Pagina
SGC-FESZ-1Q-ML02 23/07/2024 3 21/ 162
5. TRATAMIENTO DE DATOS
5.1 PRESENTACION DE DATOS
Deberan reportarse como lo indica la tabla 1.
Tabla 3. Resultados obtenidos.
Masa acido benzoico Consumo de NaOH
No. Muestra (mal [ml]
9 Fase Acuosa Fase Organica
1 41.2
2 62.2
3 196.1
4 549.6

5.2 TRATAMIENTO DE DATOS
Calculese la concentracion del soluto en las fases acuosa y organica, utilizando la
ecuacion 9 y apoyandose en la tabla 1

iV =GRV, (11)
Ci: Concentracion del soluto en la fase organica o acuosa (mol /).
V1: Volumen de la solucién orgénica o acuosa (ml).
C2: Concentracion de la solucién de NaOH (mol / I).
V2: Volumen de NaOH consumido (ml).

Conociendo Cs' y Cs', se calcula el coeficiente de distribucién para las cuatro
mezclas tomando el valor promedio de cada sistema.

Los datos seran reportados de la siguiente manera:
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Tabla 4. Resultados obtenidos.

No.
muestra

[mol/L]

Concentracién (C)

Fase

Fase

Acuosa (I) Orgénica (Il

Cs

~cl
Cs

Calcular el valor de “K” en cada muestra utilizando el promedio de la concentracion
de la fase organica y de la acuosa.

Evaluar el valor promedio de “K” para las cuatro muestras y comparar el dato
obtenido con la tabla del fundamento teérico, tomando en cuenta que dichos valores
estan reportados a una temperatura de trabajo de 40°C.

6. MANEJO DE RESIDUOS

e Es obligacion de los alumnos revisar y conocer el manejo de los reactivos y
residuos sobrantes durante la practica de laboratorio
e Los reactivos sobrantes deberan regresarse al asesor con el fin de que sean
utilizados por otros equipos del grupo
e Los residuos deberan ser almacenados en recipientes de vidrio, etiquetados
correctamente y colocarse en el area dispuesta para residuos dentro del

laboratorio.
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e Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de
acuerdo a la NOM-052-SEMARNAT-2005 que establece las caracteristicas,
el procedimiento de identificacion, clasificacion y los listados de los residuos
peligrosos.

. BIBLIOGRAFIA:

Levine, I.N. (1996). Fisicoquimica. (42 Ed). Ed. Mc Graw Hill.

Maron, Samuel. (1990). Fundamentos de fisicoquimica. México: Limusa.
Castellan, G.W (1987). Fisicoquimica. (22 Ed). Ed. Addison-Wesley.
Moore, W. J. (1976). Fisico-quimica. In Fisico-quimica. Edgard Blucher.
Palmer, W. G. (1966). Quimica fisica experimental (No. QD453 P3e).
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L-2
SISTEMA TERNARIO DE LiQUIDOS PARCIALMENTE MISCIBLES

1. OBJETIVOS

1.1 Obtener la curva de solubilidad de 2 liquidos poco miscibles entre siy un tercero
completamente miscible en los dos primeros en un diagrama ternario.

2. FUNDAMENTO TEORICO

La separaciéon de los componentes de una mezcla liquida homogénea es un
problema frecuente en la industria quimica. La extraccion liquido-liquido es un
método muy importante para separar mezclas liquidas, la adicion de un solvente en
ésta operacion corresponde a la adicion de calor en el caso de la separacion por
destilacién. El solvente en la operacion de extraccion debera ser inmiscible o
parcialmente miscible con al menos uno de los componentes de la mezcla para
facilitar la separacion de las fases.

La operacién de extraccion liquido-liquido consiste de los siguientes pasos:

a) El intimo contacto del solvente (el extractor) con la solucién que contiene el
componente a ser extraido (el extractante o soluto) asi que el soluto se transfiere
de la solucién al solvente; y separacién de la fase inmiscible.

b) La fase que contiene mayor concentracién del solvente y menor concentracion
del liquido original es normalmente llamado extracto y a la otra fase con menor
concentracion del solvente se le refiere como refinado. El proceso de extraccion
puede involucrar otras operaciones como una destilacion para recobrar el
solvente del extracto y del refinado.

La extraccion liquido-liquido tiene aplicacion en la separacion de:

1) Soluciones de componentes que tienen baja volatilidad relativa
especialmente cuando la destilacion a vacio es cara.
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2) Soluciones con componentes que forman azedtropos o tienen cercanos
puntos de ebullicion.
3) Soluciones de componentes sensibles al calor, tales como antibi6ticos.

En general, tres liquidos al mezclarse pueden dar tres tipos principales de
distribucion mutua de uno en otro, y son los siguientes:

1. Las sustancias A, B y C presentan tres parejas de liquidos parcialmente
miscibles (ninguna de ellas se disuelve completamente en la otra).

2. De las tres sustancias A, B y C solo se tienen 2 parejas solubles
parcialmente (por ejemplo, A en B y A en C) pero existe una pareja de
solubilidad completa (por ejemplo, B en C).

3. Tres sustancias A, B y C producen solamente una pareja de liquidos
parcialmente miscibles (por ejemplo, A en B) mientras que otras dos
parejas (C en B y C en A) son solubles completamente en cualquier
proporcion.

En el presente trabajo se estudiarda el ultimo caso.

Si mezclamos agua y benceno, se obtienen dos capas. La superior representa la
solucién saturada de agua en benceno (soluto: agua, solvente: benceno); mientras
que la capa inferior es la solucién saturada de benceno en agua (soluto: benceno,
solvente: agua).

El tercer componente puede ser acido acético (o acetona, metanol, etc.) el cual al
mezclarse por separado en cualquier porcentaje con agua o con benceno se
disuelve completamente tanto en uno o en otro. El conocimiento basico para
comprender la forma de valorar la composicion de la mezcla en el equilibrio entre
el estado unifasico y el estado bifasico es saber a qué se debe la turbidez que
presenta el sistema cerca de este estado de equilibrio sobre la curva binodal. Si se
mezclan dos liquidos de solubilidad mutua ilimitada (C en B o C en A) se les afiade
el tercero (A o B respectivamente) que se disuelve completamente en uno de los
dos y en el otro parcialmente hasta que aparezca una turbidez, ésta representara
la transicion de la mezcla monoféasica a la bifasica.
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3. MATERIALES Y EQUIPO
3.1 MATERIAL

1 Pipeta graduada de 10 ml

1 Perilla de succion

3 Vasos de precipitados de 100 ml (para llenar las buretas)
3 Embudos de tallo largo (para trabajar un sistema)

2 Buretas de 50 ml

8 Matraces Erlenmeyer de 50ml

2 Pinzas dobles para Bureta

2 Soportes universales

1 Buretade 10 0 25 ml

3.2 REACTIVOS

e Agua destilada (La necesaria)
e Tolueno 100 ml
e Acetona 35 mi
e Xileno 50 ml
e Etanol 70 ml

3.3 HERRAMIENTAS

En esta actividad no se utilizan herramientas
3.4 EQUIPO
e Densimetro digital o picnometro de 10 ml

3.5 SERVICIOS

e FElectricidad
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3.6 MATERIAL BASICO

Baterias AAA para densimetro.
Agua destilada
Lentes de seguridad

4. PROCEDIMIENTO

Se procederd como se describe a continuacion con cada una de los sistemas a
trabajar (sistemas 1 - 3).

e Lavary secar el material.
e Llenar 2 buretas, una con la sustancia B y la otra con C, preparando las

mezclas binarias en los 8 matraces Erlenmeyer indicadas en la tabla 1, el
remanente de las sustancias se regresa a su envase y las buretas se lavan
perfectamente.

e Llenar una bureta de 10 ml con agua destilada.
e Valorar cada una de las disoluciones con agua hasta que aparezca turbidez.

Afadir gota a gota y agitar vigorosamente el matraz hasta que la mezcla
presente turbidez.

IMPORTANTE. Dejar en reposo hasta que desaparezca la turbidez. Si al
agitar nuevamente, aparece la turbidez, significa que la valoracion
habra terminado. La cantidad de agua empleada se anota en la columna A
de la Tabla 1.

Con el densimetro, medir la densidad de cada una de las sustancias puras.
(No generar burbuja en el capilar, para una medicion correcta.)

Una vez que se hayan valorado todas las muestras, se puede trazar el diagrama
ternario, haciendo los calculos indicados en la seccion 5.

L-2
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Sistema 1

Sistema 2

Sistema 3

A: Agua (H20)
B: Tolueno (C7Hs) (50 ml)
C: Acetona (CsHsO) (35 ml)

A: Agua (H20)
B: Xileno (CsH1o) (50 ml)
C: Etanol (C2HeO) (35 ml)

A: Agua (H20)
B: Tolueno (C7Hs) (50 ml)
C: Etanol (C2HeO) (35 ml)

L-2
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5. TRATAMIENTO DE DATOS

5.1 PRESENTACION DE DATOS

e Usualmente cuando se determinan las graficas de sistemas ternarios, se
utiliza a la masa (en % peso o fraccion mol) para determinar cada una
de las curvas, o lineas o puntos, no se utiliza el % en volumen.

e Paratrazar la zona de miscibilidad parcial (zona heterogénea), Se puede
expresar en % en volumen o % peso por lo que se sugiere realizar ambas
gréficas respecto al sistema de 3 componentes mediante las ecuaciones:

Vol.AX100

% en Volumen de A = (1)
Vol.A+Vol.B+Vol.C

Vol.BXx100

% en Volumen de B = 2)
Vol.A+Vol.B+Vol.C

Vol.Cx100
Vol.A+Vol.B+Vol.C

% en Volumende C =

©)

Después de unir todos los puntos en el diagrama ternario se obtiene la curva que
se extiende de C a A y cuya convexidad esta dirigida hacia B.

Si V es la cantidad de liquido empleada en la valoracion, se puede calcular la
composicién de la mezcla en el punto correspondiente de la curva binodal por las
siguientes férmulas:

Vix pi

L-2
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N;*100
% mol; = ———— (5)
N;+Ny+N;
Doénde:
N;: Es el nUmero de moles de la especie i, i =1, 2,3.

V;: Es el volumen de la especie i usado para formar la composicion del
sistema.

p;: Es la densidad de la especie i.
M;: Es el peso molecular de la especie i.

Los valores de V son los que se determinan experimentalmente, los valores de p
se determinan a las condiciones del experimento por medio de un picnémetro y/o
densimetro digital y los valores de M estan reportados en la literatura. Con los
valores obtenidos construir la tabla 2.

Trazar la zona de miscibilidad parcial (zona heterogénea), en un diagrama
triangular expresando el nimero de moles de cada componente en % mol respecto
al sistema de 3 componentes.

L-2
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Tabla 1. Resultados obtenidos en la practica

SISTEMA:
MATRAZ VOLUMEN EN % EN VOLUMEN DE CADA
NUM. MILILITROS COMPONENTE EN LA MEZCLA
B C A B C A
1 2 8
2 3 7
3 4 6
4 6 4
5 7 3
6 8 2
7 9 1
8 9.5 0.5

Tabla 2. Resultados obtenidos de densidad y peso molecular

Agua | Tolueno |Acetona | Xileno | Etanol
(H20) | (C7Hs) |(CsHeO) |(CsH1o) | (C2HeO)

<|o

6. MANEJO DE RESIDUOS

e Es obligacion de los alumnos revisar y conocer el manejo de los reactivos y
residuos sobrantes durante la practica de laboratorio

e Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de
acuerdo a la NOM-052-SEMARNAT-2005 que establece las caracteristicas,

L-2
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el procedimiento de identificacion, clasificacion y los listados de los residuos
peligrosos.

e Con el fin de no utilizar mas reactivos del requerido, medir las densidades
de los reactivos liquidos antes de preparar los sistemas.

e Los reactivos sobrantes deberan regresarse al asesor con el fin de que sean
utilizados por otros equipos del grupo

e Los residuos perfectamente etiquetados deberdn colocarse en el area
dispuesto para residuos, asignada en el laboratorio.
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L-3
ANALISIS Y OPERACION DE UN SISTEMA DE DESTILACION

1. OBJETIVOS
1.1 Estudiar el proceso de destilacion de mezclas binarias.

1.2 Comparar el modelo matematico propuesto por Rayleigh con los datos
obtenidos experimentalmente.

2. FUNDAMENTO TEORICO.

Un proceso de destilacion diferencial consiste de la destilacion intermitente de una
mezcla.

Sean:
L: Masa de mezcla en fase liquida en ebullicion.
VV: Masa de mezcla en fase vapor.
x: Composicion del componente mas volatil en el liquido
y: Composicién del componente mas volatil en el vapor.

Si en un cierto intervalo de tiempo, se evapora una cantidad finita de liquido dando
lugar a la formacién de vapor dV (con composiciéon y) y a una variacién en la
composicién en el liquido, entonces, el balance de masa para el componente mas
volatil es:

d .\ _ 4 .
— (LX) =y— (1)

En donde:

d . .z P "
E(Lx): Velocidad de evaporacion del componente mas volatil.

av . ., . g
Yo Velocidad de formacion de la fase vapor de composicion “y”.

La ecuacion (1) da lugar a:
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e dL_ dv ,
ac Y ar - Y ae (2)

Pero, la velocidad de evaporacion de L, es igual a la velocidad de formacion de V,
entonces:

de_l_ dL_ dL 3
at " Yar Y de 3)

Lo cual se puede escribir como:

Ldx = (y — x)dL (4)

La integracién de (4) da lugar a la denominada ecuacion de Rayleigh para una
destilacion diferencial:

o=t 5)
Donde:
X: Composicion molar del liquido en el tiempo t
L: Cantidad de liquido en ebullicion en el tiempo t
Y: Composicion en el vapor
X0: Composicién molar inicial del liquido
Lo: Cantidad de liquido inicial

Definiendo la Volatilidad Relativa [a,5] como el cociente entre las volatilidades del
componente mas volatil y del menos volatil, se tiene:

14
a _ A/xA __YAXB
AB pB/x YBXA

(6)
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En términos estrictos la volatilidad relativa es funcion de la temperatura, sin
embargo, para algunas mezclas permanece practicamente constante en el intervalo
normal de operacion. Si se supone que la volatilidad relativa permanece
aproximadamente constante, es posible utilizar la siguiente ecuacion:

1 —
Ya = Qap (%) YB = AapXa 8:_2; = UypXy % (7)
_ AypX
A x(ap — 1) (8)

Sustituyendo el valor de y de la ecuacion (6) en la ecuacion (5), la ecuacion
integrada puede expresarse como:
)| ©)

In (LL_O) ~ aap-1 [ln (xo) + aypln (
Cap—1 | () + aanin (5 )] +inl (10)

Ly =exp {aA;_l [ln( ) + aypln (1_ 0)] + lnL} (11)

En la volatilidad relativa a4z, A es el componente mas volatil, se puede expresar
como

InL, =

P
dpap — LA; dap > 1 (12)
Pyp
En la ecuacion (9) se puede utilizar:
(aap)1t+(@aB)2
XapMm = > (13)

Donde:
Subindice 1: Condicion térmica inferior del proceso

Subindice 2: Condicion térmica superior del proceso
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asgy - Volatilidad relativa promedio

La presion de vapor para componentes puros se puede obtener de la ecuacion:

InP = A ——— (14)
T+C

Donde:
P: Presiéon de vapor en mm Hg
A, B, C: Constantes
T: Temperatura en K

Los valores de Presion y las correspondientes Temperaturas se pueden encontrar
en la literatura.

3. MATERIALES Y EQUIPO
3.1 MATERIAL

Para un sistema

1 kit de destilacion

2 Termometros de inmersion parcial
1 Probeta graduada de 100 ml

15 Tubos de ensayo

3 Pinzas de tres dedos con nuez
2 Tramos de manguera

2 Soportes universales

2 vasos de precipitados de 100 ml
1 Pipetas volumétricas de 5 ml

1 Pipetas volumétricas de 2 ml

1 Pipetas volumétricas de 1 ml

1 Cronémetro

1 Gradilla
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* Nota: Si se van a trabajar dos sistemas simultaneamente pedir el doble de todos
los materiales requeridos para un sistema.

3.2REACTIVOS

60 ml Tolueno
60 ml Heptano
60 ml Cloroformo
65 ml Acetona

3.3 HERRAMIENTAS

e En esta actividad no se utilizan herramientas.

3.4EQUIPO
Para trabajar 1 sistema

refractometro

canastilla de calentamiento para matraz de 250 mL
redstato

recirculador de agua

gato mecanico

parrilla de agitacion

*Nota: Si se trabajaran 2 sistemas simultdneamente pedir el doble de equipo

3.5SERVICIOS

e Electricidad
e Agua

L-3
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3.6 MATERIAL BASICO

1 Charola para contener agua
Barra de agitacidbn magnética
Lentes de seguridad

Algodoén

4. PROCEDIMIENTO
4.1 OPERACION DEL SISTEMA

1. Armar el equipo mostrado en la figura 1.

TERMOMETRO

TERMOMETRO

MANTILLA DE CALENTAMIENTO

Figura 1. Equipo de destilacion.

2. Cargar el matraz con uno de los siguientes sistemas:
Sistema 1: Tolueno - Heptano
Sistema 2: Cloroformo - Acetona

Empleando 50 ml de cada reactivo (componente).
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3. Tomar la temperatura inicial de la muestra.
4. Calentar hasta ebullicion suave adicionando unas piedras de ebullicién o grava.

5. A partir de las condiciones de ebullicion y obtencion de la primera gota de
destilado, se deben tomar lecturas de la temperatura cada minuto y el volumen de
destilado en mililitros. Cada dos minutos se debe tomar una muestra pequefia
(menos de 1ml) del destilado para analizarla.

6. El proceso se detendra cuando el volumen en el matraz de destilacién sea de 6

a 10 ml.

4.2 ANALISIS DE LAS MUESTRAS.

1. Curva de calibracion

Preparar las soluciones indicadas en las tablas 1y 2.

Tabla 1. Solucion Tolueno — Heptano (% vol.)

% V % V Vol. ml Vol. ml
Tolueno | Heptano | Tolueno | Heptano
0 100 0 5
20 80 1 4
40 60 2 3
60 40 3 2
80 20 4 1

100 0 5 0
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Tabla 2. Solucion Cloroformo— Acetona (% vol.)

% V %V Vol. ml Vol. ml
Cloroform | Aceton | Cloroform | Aceton
0 a 0 a
0 100 0 5
20 80 1 4
40 60 2 3
60 40 3 2
80 20 4 1
100 0 5 0

1. Determinar el indice de refraccion de cada mezcla a temperatura
ambiente y construir una grafica de composicién contra indice de
refraccion.

2. Para cada una de las muestras colectadas durante la destilacion,
determinar el indice de refraccibn y leer en la grafica (preparada
anteriormente) la composicién correspondiente.

5. TRATAMIENTO DE DATOS
Los datos colectados pueden presentarse de acuerdo con la tabla 3, donde:

tr. Tiempo medido en el crondmetro a partir de la obtencién de la
primera gota de destilado

Tr. Temperatura correspondiente al tiempo t
Vt. Volumen de destilado en ml colectado hasta tt

y: Composicién del destilado (componente mas volatil) en el momento
tr determinado mediante analisis de la muestra colectada en el
momento t

Ls: Volumen de liquido residual en el matraz, medido

xi: Composicion del liquido residual en el matraz, calculado
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Tabla 3. Tablas de resultados.

Volumen o .
: . Composicion | Volumen | Composicion
Tiempo | Temperatura | destilado . . .
destilado residuo residuo
acumulado
0 To 0 -- Lo Xo
1 - - - - --
2 - - -- -- -
T T \% y L X
tr Tt -- -- -- -
5.1 CALCULODE Lyx
Balance total del componente mas volatil
LOXO == LX + Vy (15)

Balance total de liquido (para mezclas ideales)

De las dos ecuaciones anteriores se obtiene:
L=Ly—-V (17)
X = (LoxoL_—VY) (18)

La ecuacion:

Loxg

Lo(1—x¢)
In== = a,pln [u

L(1-x) (19)
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Lo(1-x)
L(l—xo)

0X0

de donde, una gréfica de In (LL—x) contra ln[

] debe ser una recta con

ordenada al origen cero y pendiente a,g

El ajuste de la recta se puede hacer por regresion lineal, siendo el valor del
coeficiente de correlacién un criterio para valorar la validez del modelo. Por otra
parte, el valor de a,5 obtenido del ajuste de la ecuacioén lineal puede ser comparado
con el valor de la volatilidad relativa promedio.

6. MANEJO DE RESIDUOS

e Es obligacién de los alumnos revisar y conocer el manejo de los reactivos y
residuos sobrantes durante la practica de laboratorio

e Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de
acuerdo a la NOM-0O52-SEMARNAT-2005 gue establece las caracteristicas,
el procedimiento de identificacion, clasificacion y los listados de los residuos
peligrosos.

e Los reactivos sobrantes deberan regresarse al asesor con el fin de que sean
utilizados por otros equipos del grupo.

e Los residuos perfectamente etiquetados deberan colocarse en el area
dispuesto para residuos, asignada en el laboratorio.

7. BIBLIOGRAFIA

1. Doherty, M.F. & Malone, M.F. (2001) Conceptual desing of distillation system.
New york: McGraw-Hill.

2. Henley, E.J., Seader, J.D. (1988). Operaciones de Separacion por Etapas de
Equilibrio en Ingenieria Quimica. Barcelona: reverte.

3. Alzate Ibafiez, A. M. (2010). Modelado y control de una columna de destilacion
binaria (Doctoral dissertation, Universidad Nacional de Colombia-Sede
Manizales).

4. Geankoplis, C. J. (1998). Procesos de transporte y operaciones unitarias.
Compaifiia Editorial Continental.

5. Wankat, P. C., & y Pozo, V. G. (2008). Ingenieria de procesos de separacion.
Pearson Educacion.
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L-4
ESTUDIO DE UN SISTEMA DE EQUILIBRIO LIQUIDO — VAPOR

1. OBJETIVOS

1.1 Determinar experimentalmente los puntos en los que coexisten en equilibrio las
fases liquido y vapor, para un sistema binario que forma un azeotropo con punto
de ebullicibn méximo.

2. FUNDAMENTO TEORICO

Para un sistema binario formado por una solucién ideal que sigue la ley de Raoult,
la presion total Pt varia linealmente en funcion de la composicion del liquido,
cuando la temperatura T se mantiene constante, tal como se muestra en la figura
1. Sin embargo, la presion total en funcion de la composicion del vapor, es una
curva, como se muestra en la misma figura.

LIQUIDO Pa
o
Py

VAPOR

X

Figura 1. Variaciéon de PT en funcion de la Composicion, para una mezcla binaria
(solucioén ideal).

Si para esta misma solucion graficamos la temperatura de equilibrio en funcién de
las composiciones del liquido y el vapor, obtendra las lineas que se muestran en la
figura 2, este comportamiento se puede expresar matematicamente en términos de
la Ley de Raoult o de la Ley de Dalton:
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Ley de Raoult:

P; = Px; (D
Pr = (P — PR)x, + Pg (2)
Ley de Dalton:
P; =Py, 3
Ya = (pg—igffﬁpg (4)
Pr = Al 5)

~ (P9-PY)ya+P3

Dénde:
P; : Presién de vapor del componente i

x; : Fraccién molar del componente i en el liquido

P? : Presion de vapor del componente puro i a una temperatura dada
y; : Fraccién molar del componente i en el vapor

P; : Presion total del vapor

x4 . Fraccion molar del componente A en el liquido

y4 - Fraccion molar del componente A en el vapor

Una solucién ideal se define como aquella en que todos y cada uno de los
componentes obedecen la Ley de Raoult. Es decir, la presion parcial de un
disolvente sobre una disolucion Pi esta dada por la presion de vapor del disolvente
puro Pi®, multiplicada por la fraccion molar (xi) del disolvente en la disolucion.
(Ecuacion.l).
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En el caso de soluciones que no siguen el modelo ideal, encontramos desviaciones
respecto a los valores predichos por la Ley de Raoult. Si la presion de la solucion
es mayor que la predicha por la Ley de Raoult la desviacion es positiva, y para el
caso contrario, la desviacion es negativa. En muchos casos, las desviaciones son
tan grandes que originan maximos o minimos en las curvas de presion de la
solucion.

T VAPOR

LIQUIDO A

*A

Figura 2. Temperatura de equilibrio en funcion de las composiciones de liquido y
vapor.

Entre los sistemas en los que la presion de vapor de la solucion tiene un minimo y
consecuentemente un maximo en la temperatura de ebullicién, tenemos al sistema
acetona - cloroformo, cuyo comportamiento se muestra cualitativamente en la figura
3.

La presion total minima es inferior a las presiones de vapor de los
componentes puros, y en una operacion de destilacion el azedtropo se
concentrara en las colas.
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P VAPOR

LIQUIDO

LIQUIDO

VAPOR

Figura 3. Desviaciones de la ley de Raoult para el sistema Acetona —cloroformo

En un maximo o en un minimo, la composicion del liquido y la del vapor es la misma,
lo que conduce a la formacion de un azeotropo: (Hervir sin cambiar). Especialmente
para mezclas de especies con diferente estructura quimica, que tienen
temperaturas de ebullicién proximas. Si solamente hay una fase liquida se dice que
la mezcla forma un azed6tropo homogéneo; si hay mas de una fase liquida, el
azeotropo es heterogéneo. De acuerdo con la regla de las fases, en un sistema de
dos componentes a presion constante, no pueden coexistir mas de dos fases
liquidas.

La curva temperatura composicién puede construirse con los datos obtenidos en
las destilaciones en un aparato simple de una etapa. Se debe tomar directamente
del condensador y del residuo pequefias muestras a diferentes temperaturas (vea
secuencia de pasos). Las muestras se analizan y se construye el diagrama,
llevando al eje de las abscisas la composicion, y al de las ordenadas la temperatura
a la que fueron tomadas. En el caso del destilado, la temperatura para cada muestra
debe ser el promedio de los valores inicial y final durante la toma de la muestra. En
el caso del residuo, la temperatura debe ser la registrada en el momento en que se
interrumpe la destilacion para tomar la muestra del residuo.
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3. MATERIALES Y EQUIPO

3.1 MATERIAL

1 Matraz de tres bocas de 250 ml con entrada de 45°
2 Termémetro de -10 a 100 °C (inmersion parcial)
2 Adaptadores para termémetro

1 Condensador de tubo recto

1 Cabeza de destilacion

1 Cola de destilacion

1 Tapdn entrada 24/40

2 Tramos manguera de Latex

2 Soportes universales

2 Pinzas de tres dedos con nuez

30 Tubos de ensayo con tapén

1 Probeta graduada de 25 ml

1 Probeta graduada de 100 ml

4 Vasos de precipitados de 250 ml

2 Pipetas volumétricas de 5 ml

2 Pipetas volumétricas de 2 ml

2 Pipetas volumétricas de 1 ml

1 Pipeta graduada de 2 ml (para verter muestras al refractometro)

1 Perilla de succiéon
1 Gradilla

3.2 REACTIVOS

200 ml de Acetona
150 ml de Cloroformo

L-4
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3.3 HERRAMIENTAS
En esta actividad no se utilizan herramientas.

3.4 EQUIPO

1 Reostato

1 Canastilla para calentamiento
1 Refractometro

1 Gato

1 Recirculador de agua

3.5 SERVICIOS
e FElectricidad

3.6 MATERIAL BASICO

1 Charola para contener agua

Barra de agitacion magnética

Lentes de seguridad

Algodon

Hielo

Agua destilada para calibrar refractometro

4. PROCEDIMIENTO
1. Preparar una curva de calibracion de indice de refraccion en funcion del %
mol para la mezcla acetona - cloroformo, de acuerdo a la tabla 1.

2. Montar el equipo de destilacion mostrado en la figura 4. El montaje debe
hacerse de preferencia en el interior de una campana de extraccion. Como
precaucion se debe colocar un recipiente en la salida del condensador
mientras se realice la destilacion.

3. Etiquetar 10 tubos de ensaye para la fase liquida del 1L al 10L y 10 tubos

del 1V al 10V para la fase vapor. El volumen de muestra sera de 2 mi
aproximadamente.

L-4
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4. Cuando la destilacion proceda a una velocidad normal y a la temperatura de
ebullicion del componente mas volatil, se reemplaza con rapidez el matraz
receptor por uno de los tubos de ensayo y se lee la temperatura del vapor en
el termémetro. Se vuelve a colocar el recipiente y la muestra se tapa
perfectamente. Se apaga y retira la mantilla eléctrica por un momento,
interrumpiendo la destilacion. Cuando la temperatura comienza a descender,
se mide nuevamente la temperatura. Una vez que la solucién se ha enfriado
unos 10 °C, se quita el tapén del matraz de destilacion y se introduce una
pipeta de 2 ml con perilla de caucho. Se llena la pipeta y se vierte en el frasco
correspondiente y se tapa.

Termémetro Salida del
ua del

ag,
refrigerante

Mantilla de Calentamiento

Figura 4. Equipo de destilacién.
4.1 PROCEDIMIENTO DETALLADO

A. Colocar 90 ml de acetona pura en el interior del matraz. Determinar el
punto de ebullicibn destilando a temperatura constante (debe estar en
un rango de T1 =50 a 56 °C). Recoger las muestras 1L y 1V para analizar
y comparatr.

B. Se enfria el matraz de destilacion y se devuelve el destilado obtenido en
el inciso A, se agregan 10 ml de cloroformo y se inicia la destilacion.
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Cuando la temperatura se encuentre aproximadamente 2 °C arriba de la
temperatura del parrafo anterior, se colectan 2 ml de destilado 2V'y 2 ml
de residuo 2L.

C. Se continda con la destilacién y se toman muestras 3V y 3L cuando la
temperatura se encuentre 4 °C arriba de la temperatura de A.

D. Se prosigue con la destilacion hasta llegar a unos 5 °C arriba de la
destilacidon de la acetona. Se enfria un poco el matraz y se agregan 15
ml de cloroformo y 30 ml de acetona, se calienta nuevamente y se toman
las muestras 4V y 4L cuando la temperatura se encuentre a 6 °C arriba
de Tu.

E. Agregar 25 ml de acetona a 25 ml de cloroformo. Se reanuda la
destilacidén y se guarda el destilado para su empleo posterior. Se toman
las muestras No. 5 a temperatura 7 °C arriba de T1.

F. Se prosigue con la destilacion hasta que la temperatura no sufra cambio
significativo. Se toman las muestras No. 6. Se analiza la solucion residual
en el refractbmetro y se completan 50 ml de solucién correspondientes
a la composicion encontrada del residuo. Destilar hasta temperatura
constante y tomar las muestras. Juntar el residuo de esta parte y de la
anterior y guardarlo aparte.

G. Enjuagar el matraz con un poco de cloroformo. Colocar 40 ml de
cloroformo y determinar el punto de ebullicién de igual manera que para
la acetona (61 °C aprox.).

H. Se enfria el matraz, devolviendo el destilado (acetona) del inciso anterior
agregando 10 ml de la mezcla guardada en F, se continda con la
destilacion tomando las muestras correspondientes a 1 °C arriba de la
temperatura de ebulliciéon del cloroformo.
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I. Se enfria el matraz, devolviendo el destilado del inciso anterior,
agregando 25 ml de la mezcla guardada en F, se continda la destilacion
y se toman las muestras No. 9 cuando la temperatura sea de 2 °C arriba
de la temperatura a la que comienza la destilacion del cloroformo.

J. Para verificar el punto azeotrépico por el lado del cloroformo se reanuda
la destilacién y se continda hasta que la temperatura sea constante.
Tomar las muestras No. 10. En la siguiente hoja se encuentra la
secuencia de pasos en un esquema con la finalidad de seguir con mas
facilidad el procedimiento.

RECOMENDACIONES:

1.- Usar cloroformo y acetona previamente destilados.

2.- El cambio de temperatura es lento, no interrumpir la destilacion, pensando
errbneamente que ya no aumenta.

3.- Al tomar la muestra del liquido en el matraz, esperarse a que baje la temperatura
(menor a la de ebulliciébn del componente mas volatil, aproximadamente 10°C), de
lo contrario, habr& pérdidas de vapor al tomar la muestra, y con esto los datos de
composicién del liquido seran erréneos.

4.- Usar goggles de seguridad y mascarillas con cartuchos para vapores organicos.

5. TRATAMIENTO DE DATOS

5.1 PRESENTACION DE DATOS

Por interpolacion de los datos que se proporcionan en la tabla de la curva de
calibracion, se pueden convertir los indices de refraccion de las muestras a
fracciones mol.

5.2 TRATAMIENTO DE DATOS

Construir una grafica de temperatura vs fraccion mol del componente mas volatil y
trazar una curva suave entre los puntos del destilado V y del residuo L.

Construir la grafica de equilibrio liquido — vapor para el sistema, a la presion de 585
mm Hg. (presién atmosférica de la Ciudad de México).
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TABLA 1. Mezclas acetona - cloroformo para determinar la curva de calibracion
indice de refraccion - %mol

TUBO VOL. (ml) % VOLUMEN % MOL.
Acetona | Cloroformo | Acetona | Cloroformo | Acetona | Cloroformo
! 10 0 100 0
’ ° ! 90 10
3 8 2 80 20
4 7 3 70 30
5 6 4 60 40
6 5 5 50 50
7 4 6 40 60
8 3 7 30 70
9 2 8 20 80
10 1 9 10 90
11 0 10 0 100
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SECUENCIA DE PASOS
90 ml de acetona en
el matraz
—_— Calentar hasta
esiduo < . > :
ebullicién a Destilado
temperatura constante
Y T=T1
Enfriar (10°C)
y
Adicionar 10 ml
de cloroformo
y
. Destilar hasta -
R < —» D [
esiduo TomT142°C estilado
A\ 4
Resid P Continuar la o] Destilad
esiauo destilacion hasta estilado

A 4

Destilar hasta

A 4

Enfriar y agregar 15 ml de cloroformo+

30 ml de acetona

v

@
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Residuo 4L |« Destilar hasta »| Destilado
T4=T1+6°C VAV
Agregar 25 ml de acetona + 25 ml
de cloroformo
A 4
(D) GUARDAR
DESTILADO
A 4
Residuo 5L | Destilar hasta ,| Destilad
Ts=T1+7°C 03V
A 4
| (D) GUARDAR .| Destilad
"| DESTILADO | o6V
ANTES DE Ts
Si no se tiene T constante. |, 7' v
. < Destilar :
Enfriar, tomar muestra del Residuo 6L
. : hasta Ts
residuo. Analizar y

completar con acetona y
cloroformo hasta 50 ml de
solucién con la
composicion encontrada.
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Juntar este residuo con los
destilados (D) guardados
anteriormente 'y ponerlos
aparte. Etiquetarlos como
solucion S6

A 4
Enjuagar el matraz con un poco
de cloroformo.

\ 4
Poner en el matraz 40 ml de

cloroformo. Destilar hasta el

A 4

Destilado 7V

A

Residuo 7L

punto de ebullicién T~

Y
Enfriar

> Matraz P

v
Anadir 10 ml de soluciéon

v

Guardar el destilado
antes de Ts (D8)
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Destilar .
: Destilado
Residuo 8L [« hasta > g\
Ts=T7+1°C
A 4
Enfriar y
agregar 25 ml
de solucion S6
Y
Residuo 9L ¢ Destilar hasta »| Destilado
To=T7+2°C oV
A 4
Residuo f}:ontmuar destilacion Destilado
constante Tio

L-4




SISTEMA DE GESTION DE LA CALIDAD DE LOS
LABORATORIOS DE DOCENCIA

MANUAL DE LABORATORIO Y TALLER DE
PROYECTOS DE 7° SEMESTRE

ZARAGOZA

Cadigo Fecha de aprobacion Version Pagina

SGC-FESZ-1Q-ML02 23/07/2024 3 57/ 162

6. MANEJO DE RESIDUOS

e Es obligacion de los alumnos revisar y conocer el manejo de los reactivos y
residuos sobrantes durante la practica de laboratorio

e Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de
acuerdo a la NOM-0O52-SEMARNAT-2005 gue establece las caracteristicas,
el procedimiento de identificacion, clasificacion y los listados de los residuos
peligrosos.

e Losreactivos sobrantes deberan regresarse al asesor con el fin de que sean
utilizados por otros equipos del grupo

e Los residuos perfectamente etiquetados deberan colocarse en el area
dispuesto para residuos, asignada en el laboratorio.

BIBLIOGRAFIA
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L-5
ANALISIS DE UN SISTEMA DE SECADO

1. OBJETIVOS

1.1 Determinar el tiempo de secado de un sélido himedo por el mecanismo de
transferencia gobernado por la evaporacion del agua.
1.2 Determinar la rapidez de secado de un sélido humedo

2. FUNDAMENTO TEORICO

El secado de sélidos es un método que permite separar un liquido de un sélido
hamedo. Esta separacién generalmente se consigue evaporando el liquido en una
corriente gaseosa, por lo que en una operacion de secado deben considerarse
mecanismos tanto de transmision de calor como de transferencia de masa.

El secado puede llevarse a cabo por contacto indirecto o directo. En el contacto
indirecto, el calor requerido para la vaporizacién del liquido lo proporciona la
corriente gaseosa, en tanto que, en el contacto directo, el calor es proporcionado
por una fuente a través de una pared metélica que esta en contacto con el material
a secar.

La humedad del sélido puede expresarse en base humeda o base seca, siendo
ésta ultima la que generalmente se emplea debido a que permanece constante

durante el periodo de secado.

Es conveniente definir las siguientes cantidades:

X: Humedad. Es el peso del liquido por unidad de peso sélido seco (kg agua / kg
S.S.).

Xe: Humedad de equilibrio. Es la humedad alcanzada por el sélido en equilibrio con
el vapor del liquido, a determinadas condiciones; en otras palabras, es el limite al

L-5
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gue puede llevarse al contenido de humedad de un sélido por contacto con un vapor
a cierta temperatura y humedad. Se alcanzan las condiciones de equilibrio
cuando la presién parcial del agua que acompafia al sélido humedo es igual
a la presion de vapor del vapor de agua del aire. Ahora bien, para un vapor a
determinadas condiciones, la humedad de equilibrio es funcion de la naturaleza del
cuerpo, del tipo de superficie y de la temperatura.

Xc: Humedad critica. Es la humedad a la cual la rapidez de secado del solido deja
de ser constante.

dx
dt

Figura 2. Variacion de la velocidad de secado con respecto a la humedad

En la figura 1 se presentan la variacion de la humedad con respecto al tiempo en
un sélido himedo sometido al proceso de secado y en la figura 2 se presenta la
variacion de la rapidez de secado con respecto a la humedad.
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La rapidez de secado por unidad de area de superficie estd dada por la siguiente
ecuacion diferencial de variables separables:

En donde:

W: Velocidad de secado por unidad de area (kg agua / hr-m?)
M: Peso del sélido seco (kg s.s.)

S: Area de secado (m?)

X: Humedad del sélido (kg agua / kg s.s.)

T: Tiempo (hr)

A partir de la ecuacion (1) es posible determinar una relacion entre el contenido de
humedad de un solido y el tiempo necesario para reducir dicho contenido de
humedad hasta algun valor deseado. De la ecuacion (1) se obtiene:

g = M( dX) )
S\ w (2)
Condicion Inicial t =0, X = Xo,

Para obtener el tiempo necesario para disminuir la humedad a un valor X, se
integra la ecuacion (2), esto es:

M X/ dX
=5, (%) <
O aplicando la propiedad de anti simetria del operador integral, se tiene lo
siguiente:
M (%o /dX
=5 Gw) ®

De la figura 2. En el periodo en que la humedad del solido disminuye linealmente
con el tiempo de secado, W = constante (Periodo Antecritico). Por la ec. (1) por lo
tanto:
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M (Xo—X,
£=2 (R (5)
S w

En el periodo de velocidad decreciente (Periodo Postcritico): si no se conoce la
relacion analitica W=f(X) la integracion de la ecuacion puede hacerse
representando X frente 1/W, el valor de la integral sera el area limitada por la curva,
entre la humedad critica y la humedad final.

_ M XcdX
t_s Xe W (6)

La integracion de la Ec. (6) implica el conocimiento de W en términos de X, esto es,
W(X).

Si la variacion de X, es de la forma mostrada en la figura 2, la integracion de las
ecuaciones (3) y/o (4) se puede llevar a cabo en forma numérica utilizando, por
ejemplo, la regla de Simpson:

[ FOdX =2{fo+4f +2fs + =+ 2z +4fus + Sl (D)

Siendo:
H: Intervalo de integracién entre punto y punto
N: NUmero par
fo: f(a)
fn: f (b)

3. MATERIALES Y EQUIPO

3.1 MATERIALES

12 Vasos de 250 ml (acero inoxidable)
1 Probeta 25 ml

2 Vidrios de reloj chicos

1 Termdmetro -10°C a 150°C

1 Espétula mediana
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e 1 CronOmetro

e 1 Par de guantes de asbesto

e 1 Pinza de crisol
Equipo para tamizar, se sugiere incluir malla 40 con el de que el didmetro sea
uniforme

3.2 REACTIVOS
e 420 g de ladrillita (tamizar a malla 40)

3.3 HERRAMIENTAS
En esta actividad no se utilizaran herramientas

3.4 EQUIPO
e 1 Estufa
e 1 Balanza semianalitica
e 1 Balanza de humedad
3.5 SERVICIOS
e Corriente eléctrica
e Agua potable

3.6 MATERIAL BASICO
e Papel aluminio
e Agua destilada

4. PROCEDIMIENTO

1.- Prender el horno y ajustar a un temperatura de 95 a 100 °C.

2.- Tamizar la muestra de ladrillita hasta ajustar 420g de un mismo diametro de
malla (de preferencia malla nimero 40).

3.- Determinar la humedad de equilibrio en la balanza de humedad usando
aproximadamente 5g de ladrillita antes de humedecer.

L-5
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NOTA: Consultar el manual de operacion de la balanza de humedad para ajustar
los valores de temperatura y tiempo de secado.

4.- Preparar 12 muestras de 35 g cada uno en los vasos de secado y enumerar.

5.- Agregar 15 ml de agua a cada vaso y homogenizar, colocar todos los vasos
dentro del horno y empezar a registrar el tiempo.

NOTA: Los vasos con muestra deberan colocarse a una altura intermedia en el
interior de la estufa.

NOTA: calcular la humedad inicial (xo).
6.- Sacar un vaso del horno cada 15 minutos.

7.- Homogeneizar con una espatula el sélido himedo del vaso retirado, tomar una
muestra de aproximadamente de 5g y determinar su humedad en la balanza de
humedad.

5. TRATAMIENTO DE DATOS
1. Preparar la siguiente tabla de presentacion de datos.

Vaso Tiempo de d_X
. X dt w
namero secado

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12
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P ax . . .,
El céalculo de (E)- puede hacerse mediante una aproximacion de 20. orden:
l

(dX) _ Xi — Xi—l

dt) ” ti—tiy ®)

i=1,..,12

2. Construir las curvas

» Xvs't

= (- dx/dt) vs X
» Wyvs t

= Wyvs X

3. Proponer una funcién para W(X).

6. MANEJO DE RESIDUOS
Al finalizar la actividad deber& secar totalmente la ladrillita en el horno para que se
regrese al laboratorista.

e Es obligacién de los alumnos revisar y conocer el manejo de los reactivos y
residuos sobrantes durante la practica de laboratorio

e Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de
acuerdo a la NOM-O52-SEMARNAT-2005 que establece las caracteristicas,
el procedimiento de identificacion, clasificacion y los listados de los residuos
peligrosos.

7. BIBLIOGRAFIA
1. Walker Willian H. Lewis K. (1967).Principles of chemical Engineering. New
York: MacGraw-Hill
2. Mc cabe W. L. (1991). Operaciones Unitarias en Ingenieria Quimica,
(4°Ed.). Ed. McGraw-Hill.
3. Treybal, Robert, E. (1985) Operaciones de Transferencia de Masa. Mc Grall-
Hill.
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L-6
DETERMINACION DEL CALOR DE COMBUSTION
1. OBJETIVOS

1.1 Determinar el calor de combustion de materiales organicos
- Glicerina
- Etilenglicol

2. FUNDAMENTO TEORICO

El calor de combustion de una sustancia organica es la energia liberada al oxidar
hasta biéxido de carbono y agua una unidad de masa de tal sustancia.

Reaccion de combustion del acido benzoico:

—)
CsHs COOH + 15/,0, 7 COz + 3 H20 + calor

Reaccion de combustion del etilenglicol:

2 CH20HCH20H +5 02  =————mmp 4 CO2 + 6 H20 + calor
Reaccion de combustion de glicerina.
2 CH20HCHOHCH20H + 7 O2 =————ep 6 CO2 + 8 H20 + calor

La determinacion del calor de combustion se basa en la medicion del aumento de
la temperatura de una masa conocida de agua bajo condiciones adiabaticas. La
reaccion de combustion se lleva a cabo en una atmésfera virtualmente de oxigeno
puro, a una presion de 25 atm (367.5 psi) aproximadamente. En tales condiciones
se llevan a cabo reacciones laterales de oxidacion con sustancias de la muestra
(azufre, por ejemplo) y nitrégeno atmosférico (remanente dentro de la bomba
abierta a la atmésfera mientras se prepara la (muestra) que no se oxidarian a
presién atmosférica.
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Estas reacciones normalmente dan lugar a la formacion de acidos al reaccionar los
oxidos formados con el agua que se genera en la reaccion de oxidacion. El calor
generado en estas reacciones secundarias debe calcularse para hacer una
estimacion precisa del calor de combustion de la muestra de interés.

3. MATERIALES Y EQUIPO

3.1 MATERIAL

1 Matraz aforado de 2 litros

1 Matraz Erlenmeyer de 250 ml
1 Espétula chica

1 Cronémetro

10 cm de alambre de Ni-Cr

1 Vaso de precipitados de 50 ml

3.2 REACTIVOS
e 1 g Acido benzoico (en tabletas)
0.8 g Etilenglicol
1.2 g Glicerina
3.84 g Carbonato de sodio
Indicador anaranjado de metilo o rojo de metilo
litros de agua destilada

3.3 HERRAMIENTAS
En esta actividad no se utilizaran herramientas

3.4 EQUIPO
e 1 Balanza analitica
e 1 Bomba calorimétrica (cuidar que el termémetro empleado corresponda a
la grafica de correccion de temperatura).
e Parrilla de Agitacion
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4. PROCEDIMIENTO

4.1 DETERMINACION DE LA CONSTANTE DEL CALORIMETRO

Pesar aproximadamente un gramo de acido benzoico (en tabletas).

Colocar el alambre de Ni-Cr (10cm), segun se indica en la figura 1.

Colocar la muestra de &cido benzoico en la capsula de la bomba.

Colocar 1 ml de agua destilada en la bomba de oxigeno, evitando mojar a

pastilla de acido benzoico.

5. Cerrar la bomba de oxigeno y llenar con oxigeno el cilindro hasta que la
presién dentro de esta sea de 25 atm. NO DEBERA TRABAJARSE A UNA
PRESION MAYOR DE 30 atm.

6. Llenar la cubeta del calorimetro con 2 litros de agua destilada que tenga
temperatura ambiente

7. Colocar la cubeta en el calorimetro y la bomba en el interior de la cubeta,
manejandola con cuidado para que la muestra no vaya a voltear en el
interior.

8. Agitar el agua de la cubeta con la propela para homogenizar la temperatura
del sistema.

9. Conectar los alambres de ignicién en las terminales de la bomba de
oxigeno.

10.Poner la cubierta con el termémetro sobre la cubeta y mover manualmente
la propela para asegurarse de que gire libremente.

11.Conectar el motor del agitador integrado al equipo y operarlo, a partir de
ese momento, empezar a registrar la temperatura durante 5 minutos.

12.Oprimir el botén de ignicién para iniciar la combustion de la muestra.

13.Registrar la temperatura en intervalos de 1 minuto hasta que ya no se
observe un cambio significativo.

14.Proceder a quitar la cubierta, desconectar las terminales de ignicién y sacar
la bomba de oxigeno. Abrir la valvula de seguridad lentamente para liberar
la presion y finalmente abrir la bomba.

15.Medir el alambre que no se haya quemado.

16.Colectar el agua acumulada dentro de la bomba de oxigeno, enjuagando
la capsula y las paredes de la bomba con agua destilada.
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17.Titular la solucién colectada con una solucién de Na2COs 0.0725N, (3.84 g
de Na2COs por litro de solucion) utilizando como indicador anaranjado de
metilo o rojo de metilo.

Nota: se sugiere preparar 100 ml de la solucién de Na2COgs para cuatro equipos

'y

(2 L1 (19

[ e -

\

A \ V)
/@ﬂ)j/’@‘?(f) —“Q%’\%@ -—M"\i%(h)

7

)

Figura 1. Pasos para colocar el alambre de Ni — Cr.
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4.2 TRATAMIENTO DE LAS MUESTRAS

1. Pesar preferentemente dentro de la capsula, aproximadamente 1.2 g de
glicerina y tratar la muestra cémo se describe en la seccién 4.1

2. Pesar preferentemente dentro de la capsula, aproximadamente 1.2 g de
etilenglicol y tratar la muestra como se describe en la seccion 4.1

5. TRATAMIENTO DE DATOS
Los datos para cada muestra pueden presentarse de la siguiente forma:
Tabla 1. Resultados obtenidos.

Tiempo Temperatura
min observada °C

Realizar una gréafica de Temperatura contra tiempo, se obtiene una curva como la
gue se muestra en la figura 2. Identificar los puntos a’, a, b, b’ y c.

b* c

a’: Tiempo inicial de la prueba (tiempo cero)

a: Tiempo que ha comenzado la ignicién (5 min)

Comegica b b: Incremento de temperatura en un 60%

- b’: Tiempo de inicio de estabilizacion de la temperatura
c: Tiempo de estabilizacion de la temperatura

Tiempe Minutos

Figura 2. Gréafica de aumento de temperatura (T) en funcion del tiempo (t)
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A. Determinacion de la constante del calorimetro
Utilizando la grafica de acido benzoico

Hm +e; + e;

W=—: )

W: Constante del calorimetro (cal/° C).
H: Calor de combustién del acido benzoico (6 318 cal/g)
m: masa del &cido benzoico.

Volumen de soluciéon de Na,(CO4

e; = | 0.0725 N utilizado en la titulacion |x (1 C—all) (2)
colectada en ml) "
Longitud del alambre cal
e; = <de Ni — Cr consumido )x (2.3 _l) (3)
en la combustion en cm m

T = Tc’ - Ta' - rl(tb - ta) - rz(tc - tb) (4)

Célculo de temperatura corregida (T)

1. Calcular el 60% del aumento total de la temperatura a lo largo de la prueba
utilizando la expresion (Tc” — Ta’) * 0.6

2. Calcular (To) con la siguiente expresion (Tp) = Ta” + 60% del aumento total
de la temperatura.

3. En la gréfica ubicar (Tb) en el eje de las ordenadas, interpolar al eje de las
abscisas y obtener el tiempo (tb) a dicha temperatura.
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4. Calcular la tasa de cambio de la temperatura con respecto al tiempo del
pre-periodo. (rl)

Ta' — Ta )
rH=—-"
17 ta' —ta
— OC
=] min
5. Calcular la tasa de cambio de temperatura con respecto al tiempo de
post- periodo (r2).
Tc—Tc ¢
Yty = ——
1 tc — tC, ( )
— OC
=] min
6. Calcular el aumento neto de la temperatura corregida (T)
T=T:—Ty — rl(tb - ta) -1 (tc - tb) (7)
T =°C
B. Determinacion del calor de combustion de las muestras.
H, =DW-a-e (8)

m
Dénde:

Hm: Calor de combustién de la muestra (Cal / g)
W: Constante del calorimetro (cal / °C
T, e1y es3 son las mismas definidas anteriormente, pero ahora calculadas con
base a la grafica de Temperatura contra tiempo de la muestra.
e2 = Correccion para el calor de formacion del acido sulfarico en calorias
(Estos valores generalmente son pequefios y se desprecian)
m: masa de la muestra
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. MANEJO DE RESIDUOS

Los reactivos sobrantes deberan regresarse al asesor con el fin de que sean
utilizados por otros equipos del grupo

Los residuos perfectamente etiquetados deberan colocarse en el area dispuesto
para residuos, asignada en el laboratorio

Es obligacion de los alumnos revisar y conocer el manejo de los reactivos y
residuos sobrantes durante la practica de laboratorio

Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de acuerdo a
la NOM-O52-SEMARNAT-2005 que establece las caracteristicas, el
procedimiento de identificacion, clasificacion y los listados de los residuos
peligrosos.

. BIBLIOGRAFIA

1. Smith, J.M., (2003). Introduccién a la Termodinamica en la Ingenieria
Quimica. MEXICO, D.F: McGraw-Hill.

2. Palmer, W. G. (1966). Quimica fisica experimental (No. QD453 P3e).

3. Hoare, D. E. (1974). Introduccion a la quimica general y fisicoquimica (No.
QD455. 3. E4. H62.).

4. NORMA MEXICANA NMX-AA-33-1985. Proteccibn al ambiente-
contaminacion del suelo-residuos sélidos municipales-determinacion de
poder calorifico superior.
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L-7
DETERMINACION DE VOLUMENES MOLARES
PARCIALES

1. OBJETIVOS

1.1 Calcular los volumenes molares parciales, en funcién de la concentracion,
para los componentes de una solucion binaria formada por un electrolito sencillo y
agua.

2. FUNDAMENTO TEORICO

La mayor parte de los fenbmenos que poseen interés desde un punto de vista
quimico tienen lugar, normalmente, a una presion y temperatura determinadas. Por
esta razon es indudable que el conjunto de variables independientes elegidas para
especificar el estado de un sistema quimico debe estar integrado por la
temperatura, la presion y, si se trata de un sistema abierto, por las cantidades de
los diversos constituyentes presentes en el mismo.

El volumen es una propiedad extensiva cuya dependencia del nimero de moles se
puede expresar como (consultar el apéndice para comprender la simbologia).

V=V(nyn,, .., n) 1)

A Presion y Temperatura constantes (en base al teorema de Euler para funciones
homogéneas)

oV oV ov ov
— — — cee —_— 2
n16n1+nzan2+n3 + -+ 1y V (2)

6n3 anl
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A las cantidades

~

3)

(6V) _
ani T,P,njii

Se les denominan volimenes molares parciales. De esta manera el volumen total
de una mezcla se puede calcular en términos de los volimenes molares parciales
de la siguiente forma:

V=n, Vi +n,V,+n3Vs3+- +n;V, (4)

Obviamente, las propiedades molares parciales son funciones homogéneas de
grado cero (magnitudes intensivas) y fisicamente representan la variacion que sufre
la propiedad extensiva del sistema cuando, a temperatura y presion constantes, se
adiciona un mol del componente i a una cantidad tal del sistema que esta adicion
no modifica practicamente su composicion.

Para soluciones binarias la ecuacién se reduce a:
V=TL1 V1+n2 VZ (5)

En el caso de soluciones cuyo soluto es un electrolito simple, se ha encontrado
conveniente definir un nuevo término, que se denomina volumen molar aparente &.
Es decir, considerando un sistema binario de composicion definida por n1y n2 y
sea X la determinacién de una propiedad extensiva cualquiera del mismo. Si X1 es
el valor de la propiedad por mol del constituyente puro 1, entonces el valor molar
aparente @ de la propiedad dada para el componente 2 viene dado por:

X -nX
Q= o (6)
Este concepto queda definido por la expresion:
V=n, V) +n,0 )




SISTEMA DE GESTION DE LA CALIDAD DE LOS
LABORATORIOS DE DOCENCIA

MANUAL DE LABORATORIO Y TALLER DE
PROYECTOS DE 7° SEMESTRE

ZARAGOZA

Cadigo Fecha de aprobacion Version Pagina

SGC-FESZ-1Q-ML02 23/07/2024 3 75/ 162

Donde V;? es volumen molar del agua pura a la Temperatura y Presion del
sistema.

Para el célculo de los volumenes molares parciales puede utilizar las ecuaciones
(3) y (6) de la siguiente manera:

Ae(@), meT e
— =0 o9
Vl = Vlo +n, (6_111) (9)

Cuando se trabaja con electrolitos resulta conveniente expresar la composicion en
términos de la molalidad.

__ 11000
= My (10)
6n1) __n,1000
(am T om2M, (11)
Donde M, : Peso molecular del solvente.
i=W 1000 \om (12)
Para el soluto tenemos:
— ov d =0
V=(—) =—(n,V2+n 13
2 M2/ rpm, N2 ( 17 ZQ) (13)
7o = (22
v, =n, (anz) +0 (14)
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O bien, en términos de la molalidad

ony _ np
™ (15)
V=m(22) +¢ (16)

De esta manera se podrian calcular los volimenes molares parciales V; y V,
haciendo una grafica de @ contra m y obteniendo las pendientes de las lineas
tangentes a la curva a las concentraciones deseadas, sin embargo, en el caso de
los electrolitos sencillos se ha encontrado que @ varia linealmente con m hasta
concentraciones moderadas. Por lo tanto, resulta conveniente reformar las
ecuaciones obtenidas para calcular los volumenes molares parciales en términos
de m.

. a0 i -
El valor de la derivada o se puede poner en términos de v/m utilizando la regla
de la cadena como sigue:

09 _ 09 avm
om  9vm am (7)
80 1 a9 "
am  2ymavm (18)
Sustituyendo la ecuacion (17) en (11) y (15):
> _ 50 M1 o1 10}
Vi=W 1000 (2%) (a\/ﬁ) (19)
7 o= y0 _ M, (Ym) (90
Vi=W 1000m( 2 )(GM) (20)
7 — 1) (99
n=0+m(=) () @
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= vm [ 99
n=0+7 (%) @2)
Pero @ varia linealmente con vm
0 =0°+Vm (> =) (23)
ovm
T _ 40 4 3Ym ( 09 )
V,=0"+ = \avm (24)

Donde @° es el volumen molar aparente extrapolado a concentracion O.

En funcion de lo discutido, podemos hacer una gréafica de @ contra vm y trazar
una recta de ajuste a los valores obtenidos experimentalmente de @, V,,V,

La determinacion de @ se hace de acuerdo a la ecuacion de definicion (ec. 6),
esto es:

V—mn W
Q) — ( 1 1) (25)
np
O bien, en términos de la molalidad:
1000 [V -0
El volumen total de la solucién se define como:
m
V= 7t (27)
mq+m
V= 172 (28)
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En donde m; y m, son las masas individuales de los componentes 1y 2
respectivamente.

Con base en la ecuacion (28) se puede escribir:

mqi+n,M
V=—""2=2 (29)
p
M
m1+(n110010m) M2 _my mM,
= = — (30)
p p 1000
—  m
1 = F (31)
Sustituyendo en (26) se obtiene finalmente:
M
b = 1000 m1(1+11r100§) M, 32
- mMy pny p° (32)
_ 1 1000 . 1000p]
¢ = 5 [M2 + - o0 (33)
_1 _1000(p )]
¢ = p[Mz — (po (34)
_1 _ 1000 p—p°)]
¢ =7 [Mz — ( 0 (35)
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Esta ultima expresion se puede poner en términos de los pesos medidos del
picnbmetro como sigue:

¢ _ %[M . 1000 (W—WO )] (36)

m WO_We
Dénde:

W: Peso del picnbmetro con la solucion
W,: Peso del picndmetro con agua pura

W, . Peso del picndmetro vacio

3. MATERIAL Y EQUIPO

3.1 MATERIAL

1 vidrio de reloj

1 Matraz aforado de 200 ml

4 Matraz aforado de 100 ml

1 vidrio de reloj mediano

1 Pipeta volumétrica de 50 ml

1 Pipeta volumétrica de 25 ml

1 Pipeta volumétrica de 10 ml

1 Pipeta volumétrica de 5 ml

1 Pipeta volumétrica de 2 ml

5 Picnémetros de 20 ml

1 Termémetro con escala de -10 a 100 °C
1 Embudo tallo corto

2 Vaso de precipitados de 100 ml

1 Espatula mediana con mango de madera
1 perilla

L-7
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3.2 REACTIVOS
e 35.1 g cloruro de sodio grado reactivo
3.3 HERRAMIENTAS
e En esta actividad no se utilizan herramientas

3.4 EQUIPO
e 1 Balanza analitica
e 1 Bafo de temperatura constante

3.5 SERVICIOS
e Electricidad

3.6 MATERIAL BASICO.
Piseta

Etiquetas

Papel filtro

Agua destilada (1 litro)

4. PROCEDIMIENTO

4.1 PREPARACION DE LA SOLUCION 3M DE CLORURO DE SODIO.
Se pesa la cantidad requerida de soluto en la balanza analitica y se disuelve en
agua destilada, aforando en un matraz a 200 ml.

4.2 DILUCIONES
Se coloca el volumen correspondiente para preparar soluciones de concentracion
1/2,1/4,1/8, 1/16 M cada una en un matraz aforado de 100 ml.

4.3 CALIBRACION DEL PICNOMETRO

Se debe pesar el Picnbmetro vacio y seco, y se debe obtener el peso del picnémetro
lleno con agua destilada a 25 °C, repetir We y Wo como comprobacion, ya que los
resultados del experimento dependen de ellos.

L-7
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4.4  CALCULAR VOLUMEN REAL DEL PICNOMETRO
Con la ecuacion 3.6
Tabla 1. Resultados a partir de la ecuacion 3.6

Nam. del o Densidad H20
picnémetro Picnometro a 25°C Vol. Real (ml)
Vacio Con
[d] agua
(We) [a]
(Wo)

4.5 DETERMINACION DE LA DENSIDAD DE LAS SOLUCIONES:
1. Se llena el picnébmetro con el liquido.
2. Se coloca en el bafio de temperatura constante a 25 °C con el cuerpo
principal bajo la superficie de agua. Se deja en esa posicion por lo menos
quince minutos para alcanzar el equilibrio térmico. Ajustar volumen a la

marca del menisco.

3. Se saca el picnémetro del bafio, secando bien su superficie externa con
una toalla y papel filtro.

4. Pesar en la balanza analitica (W), repetir 3 veces, llenando en cada
ocasion el picnémetro.
5. TRATAMIENTO DE DATOS

5.1 PRESENTACION DE DATOS
Se debe reportar la siguiente Tabla:
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Tabla 2. Resultados obtenidos
SOLUCION MOLARIDAD (M) W(g)
1

a|hwN

Para poder presentar las tablas que se pide en la seccion anterior es necesario
hacer los siguientes célculos. El volumen del picnémetro lo podemos calcular
utilizando:

 Wo-W,
V=0 (37)

Donde p° es la densidad del agua pura a 25 °C. Cuyo valor es 0.997044 g
cm3,

La densidad de las diferentes soluciones se calcula mediante la ecuacion:

w-w,
=—= 38
p== (38)

Las molalidades necesarias para los calculos de @ se pueden obtener mediante la
ecuacion:

i (39)

p_
M 1000

m =
Con la informacion anterior, estamos en posibilidad de calcular @ con la ecuacion:

o= o - 22 ()

m WO —We

L-7




SISTEMA DE GESTION DE LA CALIDAD DE LOS
LABORATORIOS DE DOCENCIA

MANUAL DE LABORATORIO Y TALLER DE
PROYECTOS DE 7° SEMESTRE

Cadigo Fecha de aprobacion Version Pagina

SGC-FESZ-1Q-ML02 23/07/2024 3 83/ 162

Empleando papel milimétrico se procede a graficar @ vs vm. (Se traza la recta
gue mejor ajuste los puntos y se obtiene de ella tanto la pendiente % como la
ordenada al origen @°.

Con las ecuaciones (19) y (23) se calcula los volumenes molares parciales.

7=V = (5) (5 )
=0+ 22 () “2)

Finalmente se puede construir una gréafica de V> vs my de V1 vs m para observar
el comportamiento.

SIMBOLOGIA

m: Molalidad

mi: Masa de solvente

m2: Masa del soluto

mT: Masa total my + my

M: Molaridad

M1: Peso molecular del solvente
M2: Peso molecular del soluto

V: Volumen total de la solucién
V; = Volumen molar del solvente

V,= Volumen molar del soluto
V: Volumen molar del agua pura a Ty P del sistema
n, : Numero de moles del solvente

n, : Numero de moles del soluto

L-7
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p: Densidad de la solucion
p°: Densidad del agua pura a T y P del sistema
@ : Volumen molar aparente del soluto

@°: Volumen molar aparente del soluto extrapolado a concentracion cero.

6. MANEJO DE RESIDUOS

Los residuos generados se enviaran al drenaje.
e Es obligacion de los alumnos revisar y conocer el manejo de los reactivos y
residuos sobrantes durante la préactica de laboratorio
e Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de
acuerdo a la NOM-O52-SEMARNAT-2005 que establece las caracteristicas,
el procedimiento de identificacion, clasificacion y los listados de los residuos
peligrosos.

7. BIBLIOGRAFIA

1. Anthony F. Fucaloro. (7 de julio del 2002). Partial Molar Volumes from
Refractive Index Measurements. (vol. 79) Journal of Chemical Education.
P.867

2. Shoemaker, C. Garland, J.Steinfeld, and J. Nibler, Experiments in
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L-8
DETERMINACION DEL CALOR DE SOLUCION

1. OBJETIVOS

1.1 Determinar el coeficiente de actividad de una substancia sélida disuelta en
agua, por medio del modelo de Debye Hickel

2. FUNDAMENTO TEORICO
La solubilidad de un solido depende de la temperatura de la solucién, del punto de
fusion del solido y de su entalpia molar de fusion, AH.

Se denomina calor diferencial o parcial de solucion, a una concentracion dada, al
incremento de entalpia cuando una mol de disolvente o de soluto se disuelve en un
volumen de solucién tal que no se produce un cambio apreciable en la
concentracion de ésta.

En una solucién ideal, el calor diferencial de solucion es igual al calor de fusion, el
cual se supone que es una constante independiente de la temperatura.

También se define el calor diferencial o parcial de solucién (AH,) como el calor
absorbido cuando un mol de sélido se disuelve en una solucion practicamente
saturada.

La ecuacion de Schroeder relaciona el calor diferencial de solucibn con la
temperatura y la constante de equilibrio del sistema:

Solido «———* Sdlido en solucién (1)

De acuerdo a:
R

In(K;) = ( ) (1) + constante 2)

T

O alternativamente
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Ks(Ty) AHg[ 1 1
ln(s— = ——|=== A3)
Ks(T2) R IT; T

En donde K; es la constante de equilibrio de disolucion:
a
K. == 4
s = (4)
as = Actividad del soluto en solucion saturada

a’s = Actividad del soluto sélido

Se sabe que:
a’s =1 parafase soliday
as = ysm para soluto en solucion
¥s = coeficiente de actividad del soluto en solucién
m = molalidad del soluto en solucién saturada.

Entonces:

K (T) = ysm (5)

De acuerdo a la teoria de Debye-Hickel, el coeficiente de actividad para soluciones
de electrolitos esta dada por la siguiente ecuacion:

s
logys = A ﬁ + Bm (6)

En donde:
A, = Constante que depende del tipo de solvente y de la temperatura

B = Constante que depende de la molalidad y de la temperatura
m = Molalidad de la solucion saturada

Cuando la concentracion de la solucion es relativamente baja, el coeficiente de
actividad se puede estimar como:

L-8
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vm
lo = —A 7)
9Ys Y 1+vm

En la tabla 1 se presentan los valores de 4, para el agua. *

Tabla 1. Temperatura vs
Concentracion
A, PARA EL AGUA

Temperatura (°C) A
0 0.492
10 0.499
20 0.507
30 0.511
40 0.517
50 0.524

Tabla 2. Temperatura vs molalidad.
TEMPERATURA (°C)

m 0 10 20 25 30 40 50
0.01 0.0767 0.0860 0.0953 0.1000 0.1046 0.1139 0.1232
0.1 0.0642 0.0733 0.0824 0.0870 0.0915 0.1009 0.1097
1.0 0.0199 0.0263 0.0327 0.0359 0.0391 0.0455 0.0518
15 0.0164 0.0221 0.0278 0.0307 0.0335 0.0392 0.0449
2.0 0.0153 0.0205 0.0258 0.0284 0.0310 0.0423 0.0414
3.0 0.0151 0.0195 0.0239 0.0261 0.0283 0.0327 0.0371
4.0 0.0157 0.0196 0.0234 0.0253 0.0272 0.0310 0.0348
5.0 0.0165 0.0198 0.0231 0.0248 0.0246 0.0297 0.0330

NOTA: LOS VALORES DE B SE HAN CALCULADO EN ESTA TABLA, TOMANDO
COMO REFERENCIA LA TEMPERATURA DE 25 °C Y LAS MOLALIDADES
CORRESPONDIENTES.

1o En la tabla 2 se presentan los valores de B como funcién de la temperatura y la molalidad.
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La formula empleada para los calculos es:

dB

Ten°C

Para informacion adicional consultar el apéndice 4 del libro "Thermodynamics” de
Lewis y Randall, Ed. Mc Graw Hill-Kogakusha, 2nd. Edition.

Tabla 3. Parametros para cada corrida

KCI EN CADA ENFRIAR A TEMPERATURA
MATRAZ MATRAZ CHORRO DEL BANO:
DE AGUA A:
1 222 30 °C 25 °C
2 24.0 40 °C 35 °C
3 25.6 50 °C 45 °C

3. MATERIALES Y EQUIPO

3.1 MATERIAL

3 Matraces Erlenmeyer de 100 ml
6 Matraces Erlenmeyer de 25 ml
Matraz aforado de 100 ml
Pipeta volumétrica de 5 ml
Pipeta volumétrica de 1 ml
Probeta de 100 ml

Varilla de agitacion

3 Vidrios de reloj medianos
perilla de succion

Soporte universal

Pinza para bureta

Pinzas de tres dedos
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e Termdmetro de -20 al00 °C
e Bureta de 50 ml
e par de guantes de asbesto

3.2 REACTIVOS
e Solucion de AgNOs 0.1 N (1.6987 g en 100 ml)
e 72.2 g de cloruro de potasio
e Soluciéon de cromato de potasio (solicitar solo el volumen)

3.3 HERRAMIENTAS
e En esta actividad no se utilizan herramientas

3.4 EQUIPO
e Balanza analitica
e Barfo de temperatura constante
e Parrilla de calentamiento

3.5 SERVICIOS
e Electricidad

3.6 MATERIAL BASICO
e Agua destilada
e Piseta

4. PROCEDIMIENTO

4.1 PREPARACION DE SOLUCIONES SATURADAS DE KCI

Lavar y secar perfectamente los tres matraces Erlenmeyer de 100 ml, etiquetarlos
con los numeros 1, 2y 3.

A cada matraz se le adiciona 60 ml de agua destilada medida con la bureta y KCI
previamente pesado en la balanza analitica de acuerdo a la tabla 3.
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4.2 DETERMINACION DE LA MOLALIDAD DE LAS SOLUCIONES SATURADAS
DE KCI

El matraz 1 se calienta a ebulliciébn por 5 minutos y se enfria al chorro de agua hasta
la temperatura indicada en la tabla 3. Se coloca en el bafio de temperatura
constante a la temperatura indicada en la tabla 3 y se deja que llegue al equilibrio
térmico agitando de vez en cuando (aproximadamente 30 minutos) se toma una
muestra de 1 ml con una pipeta volumétrica por medio de un pedacito de tubo de
hule con lana de vidrio para impedir que el solido entre en la solucién. La muestra
se coloca en el matraz aforado de 100 ml y se afora con agua destilada hasta la
marca. Se toma una alicuota de 5 ml de la solucién del matraz aforado y se titula
con nitrato de plata 0.1 N utilizando cromato de potasio como indicador (el vire de
color va de un amarillo palido a un anaranjado permanente en el punto final de la
titulacion). Se toman otros 5 ml de la soluciéon del matraz aforado y se repite la
titulacion. Una vez determinada la molalidad de la solucién del matraz 1, se procede
en forma similar con el matraz 2 y finalmente con el matraz 3.

5. TRATAMIENTO DE DATOS
5.1 PRESENTACION DE DATOS

Se preparard la siguiente tabla de datos:
Tabla 4. Resultados obtenidos.

Matraz Titulacion ml AgNOs titulacion m Ys

1

1
2
1

2
2
1

3 2

Calcular valores promedio de my y, para cada matraz.
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5.2 TRATAMIENTO DE DATOS

La molalidad de la solucion saturada se calculara como:

M = N Viagno3)Nagnos)V(aforado) ©)
Neq Viaticuota)NeqV (muestra)
Para la disociacion del cloruro de potasio se tiene que Neq =1, entonces:
N Viagnoz)Nagnos)V d
m=M = — _(AgNO3) " (AgNO3)” (aforado) (10)
Neq V(alicuota)V (muestra)

ys Se estimara con la ecuacion (7)

Las constantes Ks (T) se evaluaran con la ecuacion (6) y se preparara la tabla
siguiente:
Tabla 5. Resultados obtenidos

171
Temperatura Ks =y, m InkKs T [E]

25°C
35°C
45 °C

Finalmente, con los datos obtenidos se grafica 1/T vs In K(s), se hace un ajuste
lineal de acuerdo a la ecuacion (2) y se determina el calor de solucion (AH,) del
cloruro de potasio y la constante (ecuacion 2) de la ecuacion de Schroeder.
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6. MANEJO DE RESIDUOS

e Las soluciones de KCI desechar al drenaje y las muestras de titulacion reunir y
almacenar perfectamente identificadas en el sitio dispuesto.

e Es obligacion de los alumnos revisar y conocer el manejo de los reactivos y
residuos sobrantes durante la practica de laboratorio

e Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de acuerdo a
la NOM-O52-SEMARNAT-2005 que establece las caracteristicas, el
procedimiento de identificacion, clasificacion y los listados de los residuos
peligrosos.
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L-9
DETERMINACION DE COEFICIENTES DE DIFUSION

1. OBJETIVOS

1.1 Familiarizar al estudiante con una de las operaciones de transferencia de masa.

1.2 Determinar experimentalmente el coeficiente de difusion de liquidos en aire.

1.3Determinar la variacion del coeficiente de difusibn con respecto a la
temperatura.

1.4Comparar los resultados experimentales con los obtenidos a partir de
correlaciones tedricas.

2. FUNDAMENTO TEORICO

2.1  INTRODUCCION

En muchos de los procesos que se realizan en la industria quimica, intervienen
operaciones de transferencia de masa, tales como destilacion absorcién, etc. Una
operacion de transferencia de masa se presenta cuando se ponen en contacto dos
0 mas fases.

L ]
Figura 1. La difusion de A en B en estado pseudoestacionario

Las sustancias fluyen de una fase a otra. Esto se debe a que la composicion de las
fases tiende al equilibrio. La difusibn molecular consiste en el movimiento de

L-9
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moléculas independientemente de cualquier movimiento de conveccion. Resulta
particularmente interesante en este caso, considerar el sistema de difusion
mostrado en la figura 1. El liquido A se esta evaporando hacia el gas B, y el sistema
es tal que el nivel del liquido se mantiene a una altura z = z1. Perpendicularmente
a la interfase liquido - gas, la concentracion de A en la fase vapor, expresada como
fraccion mol, es xa1. Se considera que esta es la concentracion en la fase gas de A
correspondiente al equilibrio con el liquido en la interfase, esto es, xa1 es la presion
de vapor de A dividida por la presién total, Pa ~3)/P, suponiendo que A y B forman
una mezcla de gas ideal. Consideramos ademas que la solubilidad de B en el
liquido es A es despreciable. En la parte superior del tubo (en z = z2) pasa
lentamente una corriente de una mezcla de gas A-B de concentracion xaz; por lo
cual la fraccién mol de A en la parte superior de la columna se mantiene en xaz. Se
considera que el sistema completo se mantiene a temperatura y presion constantes,
y que los gases A y B son ideales. Cuando este sistema de evaporacion alcanza
un estado estacionario, hay una remocioén neta de A de la superficie de evaporacion
y el vapor B estacionario. Por lo tanto, podemos emplear la siguiente expresiéon para
Naz:

axA

Nyz = —cDyp 3z

+ x4(Naz + Npz) 1)

Dénde:

N,,= Flujo molar de A con respecto a ejes fijos (g mol de A/ s cm?)
Ngz= Flujo molar de B con respecto a ejes fijos (g mol de B /s cm?)
x, = Fraccion mol del componente A

D, = Coeficiente de difusién de A en B (cm?/s)

¢ = Concentracion molar de la mezcla gaseosa (g mol / cm?)

—cDyp x4 Flujo molar resultante de la difusion
9z
x4(Nyz + Ngz) = Flujo molar debido al arrastre

En la ecuacion (1) Ng; = 0, porque B no se difunde en A.
Tomando esto en consideracion y despejando Naz se tiene:
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cDygp dxgy
N AZ — — e (2)
1-x4 dZ

Un balance de masa sobre un incremento de altura diferencial Az (ver fig. 1)
determina que en estado estacionario

SNaz1z — SNaz|z4az = 0 (3)
Dénde:

S = Area de seccion transversal de la columna. Dividiendo por S Az y tomando
como limite Az — 0 se tiene:

dN 4z
dz

=0 (4)

La sustitucion de la Ec. (2) en la Ec. (4) nos da:

i(CDAB dxA) —0 (5)
dz \1-x,4 dZ

Para mezclas de gases ideales a temperatura y presién constantes, ¢ es una
constante, y Das es practicamente independiente de la concentracion. Por esto,
CDas se puede sacar fuera de la derivada para tener:

“(==4)=0 ©

E 1-x4 dZ

Esta es una ecuacién de segundo orden para el perfil de la concentracién
expresando como fraccion mol de A. La integracion con respecto a Z nos da

1 dxgy _
1-x4 dZ — Cl (7)
Una segunda integracion daria
— ln(l - xA) = Clz + C2 (8)
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Las dos constantes de integracion se pueden determinar mediante el empleo de
condiciones en la frontera (el calculo detallado puede verse en R.B.Bird, W.E.
Stewart,E.N. Lighfoot, "TransportPhenomena”, Wiley, 1960). Las cuales pueden ser
expresadas de la siguiente manera:

C.F.1: Xqg = Xyq1, 2= Z4 9)
C.F.2: Xpg = Xgp, Z = Zyp (10)
Una vez que se obtienen las constantes, estas se pueden sustituir en la Ec. (8) para

obtener las expresiones correspondientes a los perfiles de concentraciéon. Al
sustituir en la solucion general, se tiene lo siguiente:

—11’1|1 - xA1| == C1Z + Cz (11)
—lnll - xAzl == C122 + Cz (12)

Este sistema de ecuaciones algebraico se resuelve para obtener:

|1-x41|
1—x
Cl — | A2| (13)
Z2—Z1
Y la constante C:2 esta dada por:
|1-x41] 2z
C, = —In|1 — x45| — In —2- 2 (14)
|11-x42| Z2—21
Finalmente, la solucion general del perfil de concentraciones toma la forma:
[1-%0] 1-xar\ (o7
—-X —-X -
ln—Az = [n (_Al) Z2771 (15)
|1-x 4l 1-Xx4a2

O en forma equivalente:
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( YA )
1-X4 1-X4,\\Z2-2Z4
= (16)
1-X4, 1-X4,

Aunque los perfiles de concentracién son de gran ayuda para apreciar en forma
gréafica el proceso de difusion, en los calculos de ingenieria es de mayor interés la
determinacién de la concentracion promedio, o el flujo masico en la superficie que
se estudia. Asi, la concentracion promedio de B en una regidon entre z=z1y z = 22
es:

__ XB2—XB1
xB,promedio - In (sz) (17)
XB1

Esto es, el valor promedio de xs es la media logaritmica de los valores extremos
(xs)n. La velocidad de transferencia de masa en la interface liquida - gas, o sea, la
velocidad de evaporacion se obtiene mediante la ecuacion (2)

N — _ cDygp dxg _ cDy4p dxp _ cDap In XB, (18)

xBl

Las Ecs. (9) y (10) se pueden combinar para dar una expresion alternativa para la
velocidad de transferencia de masa:

cDyp dxgy _ cDap

1_xA1 az Z=2Z4 (ZZ_Zl)(xB)ln

NAZ |lz=z1 —

(xA1 _xAZ) (29)

Esta expresion muestra como la velocidad de transferencia de masa esta
relacionada con una concentracion caracteristica (fuerza impulsora) xa1 -xaz. Las
Ecs. (10) y (11) se pueden expresar también en términos de la presién total y de
las presiones parciales:

PD PD
AB/RTlnPBz_ ( AB/RT)

Z3—2q Pp, (z2—z1)(PB)in

Naz|z=2, = (PA1 — PAZ) (20)
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En la cual (Ps) in es la media logaritmica de Ps1 y Ps2 definida analogamente a (Xs)in
en la Ec. (11). En la parte experimental de esta actividad se determinaran las
difusividades de diferentes liquidos en aire. La secuencia de calculos consiste en
el siguiente. Se terminara primero el flujo molar de la sustancia, a partir de la
velocidad de evaporacion, y posteriormente se determinard la difusividad con la Ec.
(12).

2.2 CALCULO DE LA ALTURA EVAPORADA EN FUNCION DEL TIEMPO DE
PROCESO

D x A q D x
Nyz, = —22 ln( BZ) e ln( BZ) (21)
Zy—2Z1 XBq M, dt Zy—21(t) XB,
Las alturas estan definidas como:
h(t)=21(0)—z,(¢) _
{ e 212_21(01) } = H + h(t) =z, — z.(t) (22)
Separando variables se tiene la siguiente expresion:
7 (1 +h(®) dh(e) = || tp“’/AB In <x32>dt (23)
My

Finalmente, sustituyendo las variables definidas anteriormente e integrando:

_ CcDgp By _ PDAB/
2Hh(t) + (h(t))? = 22 /ijl <x31> t = 2—”A/MjT In (xBl) t (24)

La dltima expresion puede ser calculada como:
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PDAB/RT Xp
2Hh(t) + (h(t)? —2—F—EIn(=2)t =0 (25)
p /M XB,
A

Resolviendo la ecuacién cuadratica para la h (t), se tiene lo siguiente:

PDAB x
—2H+ |4H?+4| 2 /RTln “B2) )¢
pA/ XBq
Mgy

h(t) = > (26)
Simplificando se tiene lo siguiente:
PO _ |1 4| —LRE ) (PE2) 1 27)
H pA Pp, HZ/
My Dap
Finalmente,
P
MO = 14 2k(T) () - LK) = pA//RT In (i‘?) (28)
D My B1
En donde K (T) ha sido definida como:
P
K(T) = pA/RT In (iBZ) (29)
/MA F1

Por lo tanto, la tltima expresion nos da informacion acerca de como cambia la altura
como funcion del tiempo. Nétese que ésta, depende de la temperatura a través de
Ky del tiempo tp asociado a los mecanismos difusivos. En término de variables
adimensionales la Ec. (20) toma la forma:

() = J1-2K(T)t* —1 (30)
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A tiempos cortos, se tiene la siguiente simplificacion:
h*(t) = K (T)t* (31)

Finalmente, el problema basico de esta practica es que el alumno no tiene una
vision clara de como se calcula el coeficiente de difusion y cuales son las ventajas
de este sistema.

2.3 CORRELACIONES PARA LA DETERMINACION DE COEFICIENTES DE
DIFUSION

Cuando no es posible determinar experimentalmente el coeficiente de difusion, se
emplean correlaciones las cuales dan como resultado valores aproximados.
Algunas de las correlaciones mas empleadas son las siguientes:

2.3.1. CORRELACION DE GILLILAND
La ecuacion de Gilliland deducida mediante la teoria cinética, proporciona medios
razonablemente precisos para predecir los coeficientes de difusion.

=3 13/2 fi 1
4.3x107° T/% oty

P(VA1/3+V31/3)2

Dyp = (32)

D,z = Coeficiente de difusion, cm?/s

T =Temperatura absoluta, K

P = Presion absoluta, atm

M; = Peso molecular, g/gmol

V; = Volumen molar en el punto de ebullicion normal, cm3/gmol
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Tabla 1. Volimenes atdmicos y moleculares en el punto de ebullicion normal*.

Volumen atémico, V, cm3/gmol

Bromo 27 Oxigeno 7.4
Carbdn 14.8 | Oxigeno en ésteres metilicos | 9.1

Cloro 24.6 Oxigeno en ésteres 11

superiores

Hidrogeno 3.7 Oxigeno en acidos 12

lodo 37 Oxigeno en éteres metilicos 9.9
Nitrégeno 15.6 | Oxigeno en éteres superiores | 11
Nitrégeno en aminas primarias | 10.5 Azufre 25.6
Nitrégeno en aminas 12 Anillo de benceno -15
secundarias Anillo de naftaleno -30

Volumen molecular, V, cm3/gmol
Aire 29.9 H2S 32.9
Br2 53.2 2 71.5
Clz 48.4 N2 31.2
CO 30.7 NHs3 25.8
CO2 34 NO 23.6
COS 51.5 N20 36.4
H2 14.3 O2 25.6
H20 18.9 SO2 44.8

Fuente: A. L. Hines, “Transferencia de masa, fundamentos y aplicaciones”.
Prentice - Hall, México, 1987.

2.3.2. CORRELACION DE FULLER, SCHETTLER Y GIDDINGS

La correlacibn empirica recomendada por Fuller y colaboradores, permite la
evaluacion de la difusibn cuando no se disponen parametros de Lennard-Jones
confiables, se puede utilizar para mezclas de gases polares, no polares y para
mezclas de ambos.
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= (33)
P(Eva+Evs?)

1x1073 7175 | 24—
D My Mp
4

Donde:

D,z = Coeficiente de difusion, cm?/s

T =Temperatura absoluta, K

P = Presion absoluta, atm

M; = Peso molecular, g/gmol

(X v); =Suma de incrementos de voliumenes estructurales (Tabla 2),
cm3/gatomo

Tabla 2. Volimenes atémicos de difusion para el método de Fuller,
Schettler y Giddings*.

Volimenes de difusién atémico y estructural, v, cm3/gatomo
C 16.5 Cl 19.5
H 1.98 S 17
@] 5.48 Anillo aromatico -20.2
N 5.69 Anillo heteciclico -20.2
H2 7.07 CO 18.9
D2 6.70 COz2 26.9
He 2.88 N20 35.9
N2 17.9 NH3 14.9
O2 16.6 H20 12.7
Aire 20.1 CClz2F2 114.8
Ar 16.1 SFe 69.7
Kr 22.8 Clz 37.7
Xe 37.9 Brz2 67.2
Ne 5.59 SO2 41.1

Fuente: C. J. Geankoplis, “Procesos de transporte y operaciones unitarias”.
Editorial CECSAI, México, 1998.
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2.3.3. CORRELACION DE CHAPMAN-ENSKOG

Las expresiones tedricas para el coeficiente de difusion en mezclas gaseosas de
baja densidad en funcién de las propiedades moleculares del sistema fueron
deducidas por Jeans, Chapman y Stherland. Para gases no polares a presiones
moderadas y temperaturas hasta 1000 K.

15 [T, 1
_0.001858T /MA+MB

D —
AB P(0aB)?Qp

(34)

En la expresién anterior se han definido los siguientes parametros:

Oap = aAzﬂi Qp =f (%)FEA?B = <\/6A/T) <\/EB/T> (35)

donde:
D,p = Coeficiente de difusion, cm?/s
T =Temperatura absoluta, K
M; = Peso molecular, g/mol
P = Presion absoluta, atm
o,z = Diametro de colision, A
N, = Integral de colisién para difusion (Tabla 3), f (kT/eag)

En la Ec. (15), g45 €S un parametro empirico relacionado con el potencial de

Lennard — Jones. La integral de colision 2, es una funcion de la temperatura y del

grupo de constantes EK—T Por otra parte, las Ecs. (26a-c) tienen las siguientes
AB

unidades:

Eﬁ[
K

€,5= Energia de la interaccion molecular, erg

=]K (36)
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K =1.38x10%, erg/K (Constante de Boltzman)

Cuando no se cuenta con datos experimentales, los valores necesarios pueden
estimarse mediante las siguientes ecuaciones empiricas.

~ 0.33
o, = 2.44 (g—i) 37)
Y
% =0.77 T¢; (38)
Doénde:
€ _
= [=] K

Tc; = Temperatura critica, K
Pc; =Presidn critica, atm
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Tabla 3. Constantes de Lennard — Jones*.

KT /€ap 0, KT /€pp 0, KT /s 0,
0.3 2.662 1.65 1.153 4 0.8836
0.35 2.476 1.7 1.14 4.1 0.8788
0.4 2.318 1.75 1.128 4.2 0.874
0.45 2.184 1.8 1.116 4.3 0.8694
0.5 2.066 1.85 1.105 4.4 0.8652
0.55 1.966 19 1.094 4.5 0.861
0.6 1.877 1.95 1.084 4.6 0.8568
0.65 1.798 2 1.075 4.7 0.853
0.7 1.729 2.1 1.057 4.8 0.8492
0.75 1.667 2.2 1.041 4.9 0.8456
0.8 1.612 2.3 1.026 5 0.8422
0.85 1.562 24 1.012 6 0.8124
0.9 1.517 2.5 0.9996 7 0.7896
0.95 1.476 2.6 0.9878 8 0.7712

1 1.439 2.7 0.977 9 0.7556
1.05 1.406 2.8 0.9672 10 0.7424
11 1.375 2.9 0.9576 20 0.664
1.15 1.346 3 0.949 30 0.6232
1.2 1.32 3.1 0.9406 40 0.596
1.25 1.296 3.2 0.9328 50 0.5756
1.3 1.273 3.3 0.9256 60 0.5596
1.35 1.253 3.4 0.9186 70 0.5464
14 1.233 3.5 0.912 80 0.5352
1.45 1.215 3.6 0.9058 90 0.5256
15 1.198 3.7 0.8998 100 0.513
1.55 1.182 3.8 0.8942 200 0.4644
1.6 1.167 3.9 0.8888 400 0.417

Fuente: James R. Welty, “Fundamentos de transferencia de momento, calor y

masa”. Editorial Limusa, México.
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2.3.4 CORRECCION DEL COEFICIENTE DE DIFUSION

Al simplificar la correlacion de Champan puede predecirse el coeficiente de difusion
a cualquier temperatura y a cualquier presion inferior a las 25 atmosferas, a partir
de un valor conocido. Y queda de la siguiente manera:

P\ (T2 QplT
ABT, P, 48T:P \p, ) \7,) Qplr, (39)

Donde:

D,pr,p, = Coeficiente de difusion, cm?/s

P; = Presion absoluta, atm

T; = Temperatura absoluta, k

Qp |7, = Integral de colision para difusion (Tabla 2)

Existen otros modelos para obtener el coeficiente de difusién a los cuales se les
conoce como métodos empiricos, semiempiricos y predictivos. De entre ellos es
conveniente considerar.

2.3.5 TEORIA CINETICA Y DE ESTADOS CORRESPONDIENTES

Dy = ]b (40)

P

(Pea Peg)/3(Teq Teg)s12(a L)’
TcyTcp

Dénde:
D,z = Coeficiente de difusion, cm?/s
a, b =Constantes
T =Temperatura absoluta, K
Tc; = Temperatura critica, K
P = Presion absoluta, atm
Pc; = Presion critica, atm
M; = Peso molecular, g/gmol
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Generalmente, las constantes para bajas presiones y mezclas de gases no polares
son:

a =2.745 x10*4

b= 1.823

Para mezclas de agua con gases no polares:

a = 3.640 x10*
b= 2.334

2.3.6 TEORIA CINETICA DE ENSKOG-CHAPMAN.
Esta ecuacion describe una mezcla de dos solutos A y B (sistema binario).

Dyp = %(Lka)l/Z (;) fo;Myp =2 [MLA + MLB]_l (41)

2
Map nnosgflp

Donde:
D,z = Coeficiente de difusion, cm?/s
k =1.38 x 1018, erg/K (Constante de Boltzman)
T =Temperatura absoluta, K
M, = Es una funcién de los pesos moleculares de los componentes Ay
B.
fp =Término de correccién, generalmente es igual a 1.
n = Numero de moléculas en la mezcla.
o,z = Diametro de colision, A
Np = Integral de colision para difusion (Tabla 3)
M; = Peso molecular, g/gmol
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2.4 COEFICIENTE DE DIFUSION EXPERIMENTAL* (Welty)

Para el calculo del coeficiente de difusion experimental, a partir de los datos
experimentales en una celda de Arnold, se tiene la siguiente ecuacion:

PAYBIm /M
A

z3 —Zf)

- c(YAl—YAZ)t( 2 (42)

Dypp

Donde:

D,z = Coeficiente de difusion, cm?/s

p4 =Densidad, g/cm?

Yz 1m = Concentracion media

M; = Peso molecular, g/gmol

¢ = Concentracién, gmol/cm?3

Y,, =Composicion

t = Tiempo, s

Z; = Altura, cm (Z2> Z1)

Yo, —» Z,

LIQUIDO A

Figura 2. Celda de difusion de Arnold.
*Ejemplo detallado en James R. Welty, “Fundamentos de transferencia de

momento, calor y masa”. Capitulo 26. Difusién molecular en estado permanente.
1998.
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3. MATERIAL Y EQUIPO

3.1

MATERIAL

(Para un sistema)

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

Mangueras de hule latex
Vasos de precipitado de 100 ml
1 Cronémetro

1 Termometro

1 Embudo de tallo corto

1 Pinza de Mohr

REACTIVOS
50 ml Acetona
50 ml Etanol

HERRAMIENTAS

e En esta actividad no se utilizan herramientas

EQUIPO
e 1 Bafo de temperatura constante

e 1 Aparato para determinacién de coeficientes de difusion (equivalente a

celda Arnold)
e 1 Recirculador

SERVICIOS
e Electricidad
e Agua

e Aire

MATERIAL BASICO
e Papel milimétrico
e Regla

o Tijeras
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PROCEDIMIENTO

4.1 DESCRIPCION DEL APARATO
Es una celda de vidrio en forma de U que tiene en una de las ramas un tubo
capilar graduado. En la parte inferior de la celda se encuentran dos valvulas, de
las cuales una sirve para permitir el paso del liquido entre las ramas de la U, y la
otra sirve para limpieza del equipo. El capilar se encuentra rodeado de una
chaqueta de vidrio por la cual fluye agua para mantener la celda a temperatura
constante. Ver la Figura 3.

Tubo de limpieza

Bulbo
Pinza de Mohr

<

aire —4

Embudo de llenade

/
S

5 J

Tem]

BTSN

Tubo de vidrio s—

Llave de paso
—

Llave para drenar

™~

Agua

Figura 3. Equipo para determinacién de coeficientes de difusion.

4.2 MANEJO DEL EQUIPO
a) Verificar el correcto funcionamiento del recirculador del bafio de
temperatura constante.
b) Asegurarse de que la celda de difusividad esté perfectamente seca.
c) Si fuese necesario, lubricar la llave de paso y la llave para drenar con
vaselina o grasa de silicon para tener un sellado adecuado entre las dos
ramas del equipo.
d) Llenar el capilar de la celda a la mitad de la celda del fluido empleando
el embudo y el vaso de precipitados, manteniendo cerrada la llave para
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drenar y abierta la llave de paso, para eliminar practicamente todas las
burbujas que se hayan formado. Continuando el llenado.

e) Cuando el nivel del liquido en el capilar se encuentra aproximadamente
a 1 cm de la salida del agua cerrar la llave de paso.

f) Mantener constante la temperatura del bafio (temperatura ambiente para
la primera determinacion). Posteriormente conectar las mangueras para
iniciar el flujo de agua en las entradas correspondientes, esperando el
tiempo necesario para alcanzar el equilibrio térmico (20 min
aproximadamente).

g) Anotar la altura del nivel del liquido en el tubo capilar en las condiciones
iniciales.

h) Conectar la manguera de aire a la entrada correspondiente, la manguera
debe estar perfectamente seca.

i) Abrir la valvula de aire regulando el flujo con ayuda de la pinza Mohr
evitando la compresion del nivel liquido en el capilar.

j) Observe la altura del liquido en el capilar cada 30 minutos por un periodo
de 2.5 Horas y registre. Si el nivel del liquido permanece constante explique
el fendmeno.

k) Hacer otra determinacién a una temperatura mayor o menor a5 °C de la
temperatura ambiente.

[) Una vez terminada la experimentacion, se debe drenar el agua de
recirculacion y el fluido de trabajo.

5. TRATAMIENTO DE DATOS
5.1 PRESENTACION DE DATOS

Para cada sustancia presentar los datos de acuerdo a la tabla.
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Tabla 4. Datos experimentales obtenidos

TEMPERATURA (K) t(s)+0.5 Z(cm)0.5

1. Determinar los coeficientes de difusibn para cada sustancia a las
diferentes temperaturas.

Tabla 4a. Resultados obtenidos

TEMPERATURA (K) | Das(cm?/s) Te6rico | Das(cm?/s) Experimental | % Error

2. Graficar

a) La correlacion de Gilliland,

b) La correlacion de Fuller, Schettler y Giddings.

c) La correlacion de Chapman-Enskogy

d) La correlacién de la teoria cinética y de estados correspondientes para
las sustancias manejadas a las temperaturas de operacion del equipo.

3. Graficar Das experimental de cada sustancia con respecto a la
temperatura (K).

4. Comparar las gréficas de los puntos 2 y 3 y discutirlas.

5. Graficar log Das experimental en funcion de log T. A partir de la gréfica,
determinar el exponente al cual esta elevada la temperatura. Comparar
este resultado con los exponentes de las correlaciones expuestas
anteriormente.
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6. MANEJO DE RESIDUOS

Los reactivos sobrantes deberan regresarse al asesor con el fin de que sean
utilizados por otros equipos del grupo

Los residuos perfectamente etiquetados deberan colocarse en el area
dispuesto para residuos, asignada en el laboratorio.

Es obligaciéon de los alumnos revisar y conocer el manejo de los reactivos y
residuos sobrantes durante la practica de laboratorio

Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de
acuerdo a la NOM-0O52-SEMARNAT-2005 gue establece las caracteristicas,
el procedimiento de identificacion, clasificacion y los listados de los residuos
peligrosos.
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P-1

ANALISIS HIDRODINAMICO DE UNA TORRE DE BURBUJEO

1. OBJETIVOS.
1.1 Analizar la hidrodinamica de una torre de burbujeo.
1.2 Determinar la fraccion de volumen en gas en una torre de burbujeo.

2. FUNDAMENTO TEORICO
2.1 DEFINICIONES
La transferencia de masa a través de la interfase gas - liquido depende de los
factores siguientes:
- Coeficiente de transferencia de masa.
- Area de contacto gas — liquido.
- Volumen de gas en el equipo de contacto gas - liquido.

- T "
A— ransferencia de

masa del gas
al Liquide

fag —"

T BURBUTA

- -

Figura 1. Torre de burbujeo

Por ejemplo, en una torre de burbujeo se tiene el fenbmeno presentado en la figura
1. Suponiendo que la transferencia de masa de una especie A en la fase gaseosa
es de interés, se tienen las siguientes ecuaciones de transporte, de acuerdo a la
Teoria de Resistencia de Pelicula (Henley&Seader 1988; Bates &Schaefer 1977).
En la fase gaseosa:

molde A
r, = k a(C* - C ); r,| = 1
9 9 Ag Ag [g] hr m3 de gas (1)

P-1




SISTEMA DE GESTION DE LA CALIDAD DE LOS
LABORATORIOS DE DOCENCIA

MANUAL DE LABORATORIO Y TALLER DE
PROYECTOS DE 7° SEMESTRE

Cadigo Fecha de aprobacion Version Pagina
SGC-FESZ-1Q-ML02 23/07/2024 3 115/ 162

En la fase liquida:

molde A

Tg = kga(CZL - CAL)i [r.] = 2

hr m3 de gas
Donde:
kg a: Coeficiente de transferencia de pelicula en el gas en base al
volumen del gas o al volumen del liquido.
KL a: Coeficiente de transferencia de pelicula en el liquido en base al
volumen del liquido.
CaL: Concentracion de A en el liquido.
Cag: Concentracion de A en el gas.
Ca": Concentracion de A en el equilibrio.

T 2]
o 0, )
[+]
o © AVg;: elemento de volumen de
o o Z+ AZ gas
O Q AV o
o
L8] o i AV1: elemento de volumen de
o © (o] _ 1Tquide
O ©
o] o ©

Figura 2. Elemento de volumen para el balance de masa en la torre.
2.2 BALANCE DE MASA EN UNA TORRE DE BURBUJEO.
Para establecer el balance de masa de la especie A, en una torre de burbujeo, se
toman en cuenta las caracteristicas de la Figura 2. El liquido puede estar

estacionado o moviéndose en flujo paralelo o a contracorriente. Para el caso de
liquido estacionario, el balance de masa de A es el siguiente:

|(@6Cag)l, = (@6Cag)l, ,,, | At = kga(Cag = Cig)aV 0t = AV,AC,, (@)
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Si kga esta referido a la unidad de volumen del gas, por ejemplo:

2d
[kyal = [k ]la] = 5555

[(Q6Cag)| = (QcCag)l, | At — kga(Cag — Cig)AV,AL = AV,AC,,  (5)
Sikya esta referido a la unidad de volumen de liquido, por ejemplo:

m m2de contacto

[kga] = [k,]lal = (6)

h m3 de liquido

Con respecto al volumen total de gas y liquido, se denomina H, a la fraccion de gas
de la mezcla gas - liquido, de donde:

AV, = HAV (7)
Y
AV, = (1 — H)AV (8)

El balance de A en el gas, en términos de H y AV queda entonces como:

(Q6Cag)|. = (QcCag)l., | At — kga(Cag — Cig)HAVAL = HAVACG,, (9)
Para kga en términos del volumen de gas.

|(Q6Cag)l = (QsCag)l_,, | At — kga(Cag — C;g)(1 — H)AVAE = HAVAC,,(10)
Para kza en términos del volumen de liquido.
Como:
AV = A Az (11)
Y
Q¢ = AtUg (12)
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Donde:
A, : Area de seccion transversal de la torre
U, : Velocidad lineal del gas en base a la torre sin liquido (velocidad superficial del

gas)
Las Ecs. (9) y (10) quedan como:

ac . ac
—Uy—2— (kga)g(cAg — Cig)H =H— (13)
Y
0 0
—Uy 222 — (kya) (Cag — Cag)(1 — H) = HZ22 (14)

Para el caso de régimen permanente en donde las variables dinamicas o
intrinsecas del sistema no dependen del tiempo.

dCy " .
—Uy =% — (kga) (Cag — Cig)H =0 (15)
Y

U, 249 _ (K a) (Cpy — Cia)(1—H) = 0

Y952 —( ga)l( ag — Cig) (1 —H) = (16)
El valor de H esta dado por:

— _Ys 17
T UL+U (17

Donde:
H: Fraccion de gas en el sistema gas - liquido dentro de la torre.
Se ha encontrado que H depende basicamente de las siguientes
variables:
Uy: Velocidad superficial de gas.
p: Densidad del liquido
o: Tension superficial del sistema gas - liquido
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d.. Diametro de la torre
u: Viscosidad del liquido
U.: Velocidad superficial del liquido (si éste se mueve)

Por ejemplo, para una torre de burbujeo, con flujo de liquido en paralelo, se ha
encontrado la siguiente correlacion:

73.3—0
74.1-0

H=(1—ttn0)"" + 1612222 104y, 05 18)
La determinacion de H es entonces fundamental para manejar adecuadamente el
balance de masa del gas en torres de burbujeo con fines de analisis y disefio de
equipo. Si hacemos uso de las propiedades de grupos adimensionales se propone
una correlacion de la forma i = Km22ms? donde a, b y K = constantes, dichas
constantes se determinan con los valores obtenidos experimentalmente de cada
propiedad, asi como del valor de H, sustituyendo se tiene:

@)l

Aplicando logaritmos a cada miembro se llega al planteo de 3 ecuaciones y 3
incégnitas, aplicando un procedimiento similar se determinan las correlaciones para
todos los sistemas.

3. MATERIALES Y EQUIPO
3.1 MATERIALES
e 5 Vaso de precipitados de 250 ml
1 Matraz Erlenmeyer de 600 ml
1 Probeta graduada de 2 L
1 Probeta graduada de 500 ml
1 Picnémetro de 10 ml
1 Pipeta graduada de 5 ml
1 Soporte universal
10 Tubos de ensayo
1 Gradilla metalica
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e 1 Pinzas de tres dedos con nuez
e 1 Embudo de plastico de 18 cm de diametro

3.2 REACTIVOS
No se necesitan

3.3 HERRAMIENTAS
e Cinta métrica
e [Escalera

3.4 EQUIPO
e Torre de burbujeo
e 1 Crondmetro
e 1 Refractdmetro
e 1 Viscosimetro de Ostwald 200

3.5 SERVICIOS
e Aire de lalinea

3.6 MATERIAL BASICO
e Piseta
e Agua destilada
e logarrafbnde5L

4. PROCEDIMIENTO
Se determinara la fraccion del volumen de gas (H) en una torre de burbujeo
utilizando:

- Agua destilada

4.1 MANEJO DE LA TORRE DE BURBUJEO.
- Abrir valvula 4 para evitar que al llenar la columna el liquido pase a los
conductos de aire

- Abrir totalmente V-3
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- Abrir V-1 poco a poco al inicio para permitir el paso de aire al sistema

- Abrir V-2 poco a poco hasta que la presion en el mandmetro no exceda a
1Kg/cm?

- Regular el flujo de aire (5, 7.5, 10 L/min); utilice como referencia la figura 3
- Llenar la columna con una altura maxima de 110 cm.

- Una vez que esté llena columna se cierra la valvula 4 y se abre la valvula 5

1100
1000
900
800
700
600
500
400
300
200
100

0
0 10 20 30 40 50 60 70 80
Lectura del Rotametro

Gasto de aire (ml/s)

Figura 3. Grafica del comportamiento (Lectura del Rotametro vs. Gasto de Aire)

- Permitir la transferencia de masa en un lapso de 30 minutos, registrar la variacion
de la altura de la columna.

- Tomar una muestra de aproximadamente 30 ml para medir viscosidad, densidad
e indice de refraccion. Regresar la solucién al sistema.

- Con V-3regqular el flujo de gas a la velocidad de flujo siguiente y repetir lo realizado
anteriormente.

- Para drenar cerrar totalmente V-5.

- Abrir totalmente V-6.

NOTA: El liguido que quede estancado en la columna extraerlo mediante
succion, para evitar dafos al equipo.

P-1
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Figura 4. Sistema hidrodindmico de [a tarre de burbujeo.
: V1 Vilvula 1 (apertura del flujo de aire) Wa: Vilvula 6 (purga de |a linea de aire)
| Wa: Valvula 2 (linea de aire) | Wi Malvula 7 (drenado de la columna)
| Va: Vahula 3 Vi v Vo Valvulas B v 9 (toma de muestra)

| Va: Vélvula 4 (vélvula de aguja para regulacién del flujo de aire) My, Mz y Ma: Mandmetres 1, 2 v 3 (medicidn de presidn)
We: Valvula 5 (valvula check para evitar el paso del liquido a la
Llinea de aire)

Figura 4. Torre de burbujeo

4.2 DETERMINACION DE LA TENSION SUPERFICIAL
La tension superficial se determina con base a mediciones del indice de refraccion
utilizando la siguiente ecuacion.

4

Psolucién 772_1
Osoluciéon — [Rds;lucién (U2+2)] (20)
Dénde:
Psorucion = 4'2-6XH20 + 126.4X ot anor (21)
Rdo1ucion = 3.725XH20 + 12.961X ¢t 0101 (22)

En dondeXy,o Y Xetanor SON las fracciones mol de los componentes de la

solucion y n es el indice de refraccion de la solucion, el cual se
determinara en el refractometro.
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4.3 DETERMINACION DE LA DENSIDAD
La densidad se calculara con base a la determinacion de la masa de un
volumen conocido de solucion, con ayuda de un picnémetro.

4.4 DETERMINACION DE LA VISCOSIDAD
La viscosidad de las soluciones se determinara en un viscosimetro de
Ostwald a temperatura ambiente.

5. TRATAMIENTO DE DATOS

Medir las caracteristicas de la torre de burbujeo:
d,. Didmetro interno (Medirlo con Vernier)

- Calculo de ug:

Qg Qg
U =26 - __ =G _ 23
9 A 0.785d;2 (23)
- Célculo de H:
1% AAZ AZ
_ _Yg _ t _ (24)

VLtV Al+ADZ T L+AZ

Dénde:

L : Altura de la columna de liquido
AZ: Aumento de la altura de la columna con liquido — gas
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5.1 PRESENTACION DE RESULTADOS.

Tabla 1. Resultados obtenidos

Flujo Tension | Velocidad H
Volumétrico | Densidad | Viscosidad | superficial | superficial | AL | Fraccion
de gas P U o del gas ug volumen
Qa(m3/h) (m/h) de gas
(Qo) (Ug) (H)
(QG)n (Ug)n (H)n

Para cada sistema construir una curva de H vs ug y H vs Qa.

Tomando en cuenta las variables siguientes: ug, p, 4, 0 y dt, aplicando el Teorema
de Buckingham para el andlisis dimensional, proponga una correlacion entre H'y
las variables antes mencionadas, determine los parametros de la correlacion
utilizando los datos obtenidos experimentalmente.

6. MANEJO DE RESIDUOS

No se generan residuos, el agua destilada utilizada puede almacenarse para usos
posteriores.
e Es obligacidon de los alumnos revisar y conocer el manejo de los reactivos y
residuos sobrantes durante la practica de laboratorio
e Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de
acuerdo a la NOM-0O52-SEMARNAT-2005 que establece las caracteristicas,
el procedimiento de identificacion, clasificacion y los listados de los residuos
peligrosos.

P-1
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P-2
ANALISIS DE UNA TORRE DE ENFRIAMIENTO

1. OBJETIVOS.

1.1  Analizar la operacion de una torre de enfriamiento a distintas condiciones,
de alimentacion de agua y aire, evaluando los efectos de operacion.

1.2 Investigar los tipos de torres de enfriamiento e identificar con qué tipo de
torre cuenta la facultad.

2. FUNDAMENTO TEORICO
2.1 CONCEPTOS

2.1.1 MEZCLAS VAPOR - GAS
En lo siguiente el término vapor sera aplicado a aquella sustancia denominada A,
en el estado vapor, la cual esta relativamente cerca de su temperatura de
condensacion a la presion existente. El término gas sera aplicado a la sustancia B,
la cual es un gas sobrecalentado.

2.1.2 HUMEDAD ABSOLUTA
La relacién (masa de vapor/masa de gas) es la humedad absoluta Y: Si la cantidad
se expresa en moles, la relacion es la humedad molar absoluta Y, esto es:

, P My ,masade A
Y =—~—="A(—70) (1)
Pr—Pgy Mp “Masa de B
Va Py Py masa de A
YB PB PT_PA Masa de B
@)
M
y=v-2 ©)
Mp
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Donde:
Y’: Humedad absoluta
Y: Humedad molar absoluta
Pa: Presion parcial de A
Ps: Presion parcial de B
Pt: Presion total del sistema
Ma: Peso molecular de A
Ms: Peso molecular de B
ya: Fraccion mol de A

ys: Fraccion mol de B

2.1.3 MEZCLAS DE VAPOR - GAS SATURADAS

Si un gas seco insoluble B, se pone en contacto con suficiente liquido A, el liquido
se evaporara en el gas hasta que finalmente, en el equilibrio, la presion parcial de
A en la mezcla vapor - gas alcanza su valor de saturaciéon, que es la presion de
vapor de A (pa) a la temperatura del sistema, esto es:

__ My ,masadeA

— ba
YS — —
Pr—pa Mp “Masa de B

) (4)
Ddénde:

Ys: Humedad molar absoluta de saturacion

pa : Presion de vapor de A a la temperatura del sistema

Pt: Presion total.

P-2
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2.1.4 MEZCLAS VAPOR - GAS NO SATURADAS

Si la presion parcial de vapor en una mezcla de vapor - gas es, por alguna razén,
menor que la presion de vapor en el equilibrio del liquido a la misma temperatura,
la mezcla no esta saturada.

2.1.5 TEMPERATURA DE BULBO SECO
Es la temperatura de una mezcla vapor - gas determinada en forma ordinaria por
inmersion de un termometro en la mezcla.

2.1.6 TEMPERATURA DE BULBO HUMEDO (TbH)

Es la temperatura que alcanza una pequefia cantidad de liquido cuando se evapora
en una gran cantidad de mezcla vapor — gas no saturado.

2.1.7 SATURACION RELATIVA

También llamada humedad relativa expresada como un porcentaje de la humedad
de saturacion. Se define como 100 pa /Pa, donde pa es la presion de vapor de A a
la temperatura de bulbo seco de la mezcla.

2.1.8 % DE SATURACION

Es la relacién entre la humedad absoluta (Y’) y la que tendria en condiciones de
saturacion (Ys') a la misma temperatura, multiplicado por 100.

2.1.9 CALOR HUMEDO
Es el calor que se requiere para aumentar una unidad de masa de gas y su vapor
acompafante en un grado centigrado. Para una mezcla con humedad absoluta Y’:

CS = CB + Y,CA (5)
Doénde:

Cs : Calor humedo
Cs : Capacidad calorifica del gas
Ca : Capacidad calorifica del vapor

P-2
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2.1.10 ENTALPIA
La entalpia relativa de una mezcla vapor - gas es la suma de las entalpias relativas
del gas y del vapor, esto es:

H = Cp(ts —to) +Y'[Ca(ts —to) + Aol = Cs(ts —to) + YAy (6)
Donde:

H’: Entalpia de la mezcla

Lo: Calor latente de vaporizacion del vapor a to

tc : Temperatura de bulbo seco de la mezcla vapor - gas
to : Temperatura de referencia

2.2 ENFRIAMIENTO DE AGUA CON AIRE

El enfriamiento se lleva a cabo poniendo el agua en contacto intimo con una
corriente de aire, cuya temperatura de bulbo himedo sea inferior a la del agua. En
estas condiciones el agua se enfria por evaporacion, y también por transmision de
calor sensible al aire si la temperatura de bulbo seco de éste es inferior. La
diferencia entre la temperatura de entrada y salida del agua en la torre se conoce
como Rango = (t.z — tL1). La diferencia entre la temperatura de salida del agua y la
temperatura de bulbo himedo de entrada del aire se conoce como Aproximacion al
Bulbo Himedo o simplemente Aproximacion = tii-tbh.

La Figura 1 muestra la relacion entre H' y H'* en la representacion grafica de la
curva de equilibrio y la linea de operacion.

Z,

ENTALPIA DE LA MEZCLA GAS-VAPOR

: ! !
tL1 tL tLZ
TEMPERATURA DEL LIQUIDO

Figura 1. Grafica Entalpia vs Temperatura
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2.3TIPOS DE TORRES DE ENFRIAMIENTO

2.3.1 TORRES DE TIRO NATURAL

El tiro se debe a la diferencia de densidades entre el aire saturado que sale de la
torre y el aire que entra (ya que a menor humedad del aire es menor la densidad).
El flujo de aire es inducido por una chimenea de grandes dimensiones colocada
encima del relleno de la torre.

2.3.2 TORRES CON TIRO MECANICO

En estas torres la cantidad y velocidad del aire tienen un control absoluto.
Presentan ademas un buen control de la temperatura del agua de salida, pero su
costo de operacion es elevado debido a la energia necesaria para los ventiladores.
Las torres de tiro mecanico se clasifican en torres de tiro inducido y torres de tiro

forzado.

a)

b)

Torres de tiro forzado.

Estas torres tienen uno o varios ventiladores colocados a la entrada
del aire, estos impulsan al aire a través de la torre.

En estas torres la velocidad de salida del aire es baja, ocasionando
una recirculacién de aire caliente y humedo, en caso de que haya
vientos favorables, se puede reducir la capacidad de la torre.

Torres de tiro inducido.

Este tipo de torres tienen los ventiladores colocados a la salida del
aire de la torre y pueden ser de flujo cruzado o contra flujo.

* Torres de flujo cruzado. El aire viaja en forma horizontal, mientras
gue el agua cae verticalmente, lo cual requiere de mayor superficie y
consumo de potencia de ventiladores, aunque la carga de bombeo es
reducida.

* Torres a contraflujo. El agua de menor temperatura estara en
contacto con el aire mas seco y por consiguiente el aire mas humedo
estara en contacto con el agua de mayor temperatura, lo cual
representa una gran ventaja en los procesos de enfriamiento. Por otro

P-2
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lado, este tipo de torres requiere de un mayor consumo de potencia
en los ventiladores y en el bombeo ya que estas torres son altas.

2.3.3 TORRES ATMOSFERICAS
Este tipo de torre utiliza el movimiento natural del aire, el cual ocurre
horizontalmente, cayendo el agua verticalmente por gravedad.

Estas torres presentan la ventaja de ser econdmicas en su operacion y
mantenimiento, aunque presentan las desventajas de un elevado costo inicial,
longitud alta, localizacion especial y que la temperatura de salida depende de la
velocidad y direccién del viento.

3 MATERIALES Y EQUIPO
3.1EQUIPO
e 1 Higrometro
e 2 Termdmetros 0-100 C

3.2SERVICIOS
e Agua de enfriamiento
e Vapor

3.3 EQUIPO AUXILIAR
e Sistema de flujo de fluido de metal
e |ntercambiador de metal

3.4 MATERIAL BASICO
e El definido por el profesor

P-2
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4 PROCEDIMIENTO
4. 1MANEJO DE LA TORRE DE ENFRIAMIENTO (Figura 2)

Familiarizarse con el equipo e identificar las valvulas.

La primera etapa del experimento consiste en modificar el flujo de agua a la entrada
de la torre de enfriamiento y mantener constantes las demas variables de acuerdo
a lo siguiente:

1. Abrir V-1 y V-3 para permitir llenar la torre con agua de la red.

2. Abrir V-2 para permitir el paso del agua de retorno.
3. Mantener abiertas totalmente las dos entradas de aire.
4

. Alinear tuberias y valvulas necesarias para enviar agua de enfriamiento al
equipo de transferencia de calor que el asesor defina.

(2]

. Encender la bomba BA-1 y con V-5 regular flujo de agua maximo.
6. Encender el motor del ventilador.

7. Esperar a que se alcance el régimen permanente y tomar lecturas de
temperatura del agua en la tina de la torre, temperatura de bulbo seco y
hamedo a la entrada y salida del aire (higrémetro) y velocidad del aire a la
salida (anemoémetro).

8. Madificar el flujo de agua con V-5 y repetir lo indicado en el inciso 7.
9. Cuando se tengan datos para 3 flujos de agua, se termina la primera parte
del experimento.

La segunda etapa del experimento consiste en modificar el flujo de aire a la entrada
a la torre de enfriamiento y mantener constantes las demas variables.

10. Realizar lo mismo que para la primera parte del experimento
considerando los siguientes flujos de aire:

a) Flujo total (rejillas abiertas)
b) Flujo medio (cerrada una rejilla)

c¢) Flujo minimo (semicerradas ambas rejillas)
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11. Para cada flujo de aire realizar lo establecido en el inciso 7.

12. Al finalizar el experimento cerrar las entradas de aire, cerrar todas las
vélvulas, y apagar la bomba BA-1 y ventilador.

=
= 2
g = w
(L]
2|2 ¢
= o
VENTILADOR 2 <
@ S S
V=2 H
> AGuA >—6<
CALIENTE DE
PROCESO
ENTRADA € DA
DE AIRE
AGUA DE
RED :> B
ALMACENAMIENTO
DE AGUA FRIA
V-3
r—oo—' TE=1
TE-1 TORRE DE ENFRIAMIENTO P1 INDICADOR DE PRESION
BA-1 BOMBA CENTRIFUGA F1INDICADOR DE FLUJO

T1 INDICADOR DE TEMPERATURA VVALVULAS
L INDICADOR DE NIVEL

Figura 2. Diagrama de una torre de enfriamiento.

4.20BSERVACIONES Y RECOMENDACIONES IMPORTANTES

1. Para la realizacién de esta actividad se requiere que el equipo de
transferencia de calor esté trabajando, por lo que el asesor debera indicarles
a los alumnos como trabajarlo, ademas de cémo coordinar las dos
actividades.

2. Cuidar que el equipo de transferencia de calor y torre de enfriamiento
estén bien alineados, para que siempre retorne el agua de enfriamiento.

3. En la medicién de las temperaturas de bulbo seco y humedo del aire de
salida, tener cuidado con los higrometros.

P-2
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5 TRATAMIENTO DE DATOS
5.1PRESENTACION DE DATOS.

Se presentaran unas tablas de datos para cada opcion de trabajo, con el formato
siguiente:

TABLA 1. Datos de la torre de enfriamiento modificando flujo de agua

No. |Gasto tL tL tc te toH toH Velocidad

. , B . . de aire
Corrida | agua |entrada |salida |entrada |salida | entrada |salida

TABLA 2. Datos de la torre de enfriamiento modificando flujo de aire.

No. |Flujo tL tL te te toH ton | Velocidad de

) ) . i i aire
Corrida | Aire |entrada |salida | entrada |salida | entrada |salida

Dénde:

tL: Temperatura del agua
tc : Temperatura de bulbo seco del aire
ton : Temperatura de bulbo hiumedo de aire

5.2TRATAMIENTO DE DATOS.

a. Construir la curva de saturacion o curva de equilibrio en el rango 32 °F Stf212
°F, utilice la ecuacion

Py My
Pr—P4 Mp

H = Cp(ts — tp) + [ ] [Cate — to) + Ao] (7)

Doénde:

P-2
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to : Temperatura de referencia32 °F=0°C

Pa : Presion de vapor de agua a la temperatura tc

Pt : Presidon de operacion de la torre 585 mm Hg

Cs : Capacidad calorifica promedio del aire entre tc y to
Ca : Capacidad calorifica promedio del vapor entre tc y to
Mo : Entalpia de vaporizacion del agua a to

b. Evaluar los datos siguientes para cada caso:

- Entalpias de entrada y salida del aire (Linea de Operacion) (ver fig. 1)

- Gasto de aire G ‘s (a partir de la pendiente de la linea de operacion).

c. Haciendo uso de la carta psicométrica elaborada para P=585 mmHg, analizar y
explicar como afectan las modificaciones de flujo de aire y agua en la operacion
de la torre de enfriamiento.

6. MANEJO DE RESIDUOS

Los reactivos sobrantes deberan regresarse al asesor con el fin de que sean
utilizados por otros equipos del grupo

Los residuos perfectamente etiquetados deberan colocarse en el area
dispuesto para residuos, asignada en el laboratorio.

Es obligaciéon de los alumnos revisar y conocer el manejo de los reactivos y
residuos sobrantes durante la practica de laboratorio

Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de
acuerdo a la NOM-0O52-SEMARNAT-2005 gue establece las caracteristicas,
el procedimiento de identificacion, clasificacion y los listados de los residuos
peligrosos.

7. BIBLIOGRAFIA

1.

Henley, E.J., Seader, J.D. (1988). Operaciones de Separacion por Etapas
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P-3
DESTILACION BINARIA EN UNA TORRE EMPACADA

1. OBJETIVOS

1.1 Familiarizarse con el sistema de destilacion de metal.

1.2 Operar el sistema de destilacion de metal para separar una mezcla de etanol -
agua.

1.3 Analizar la pureza de los productos de domos y de fondos.

2. FUNDAMENTO TEORICO

La destilacion es un proceso que consiste en separar los distintos componentes de
una mezcla mediante la adicion de calor. Para ello se calienta esa sustancia,
normalmente en estado liquido, para que sus componentes mas volatiles pasen a
estado gaseoso o de vapor y a continuacion volver esos componentes al estado
liquido mediante condensacion por enfriamiento.

El principal objetivo de la destilacion es separar los distintos componentes de una
mezcla aprovechando sus distintos grados de volatilidad. Otra funcion de la
destilacion es separar los elementos mas volatiles de los no volétiles de una mezcla.

Si la diferencia entre las temperaturas de ebullicion o volatilidad de las sustancias
es grande, se puede realizar facilmente la separacion completa en una sola
destilacién, no obstante, en ocasiones los puntos de ebullicion de todos o algunos
de los componentes de una mezcla no difieren considerablemente entre si por lo
que no es posible obtener la separacion completa en una sola operacion de
destilacion.

En la industria quimica y petroquimica es comun encontrar columnas empacadas
en procesos de separacion, tales como: destilacion, absorcidbn-agotamiento y
extraccién liquido-liquido.
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2.1 EQUILIBRIO LIQUIDO-VAPOR

Los calculos de una columna de destilacion estan basados en los datos de equilibrio
liquido - vapor. La determinacion experimental, y en particular la estimacion de
dichos datos, es un campo que se encuentra en continuo desarrollo.

2.2 METODOS DE DESTILACION

En la practica, la destilacién puede llevarse a cabo por dos métodos principales. El
primero implica la produccién de un vapor por ebullicion de la mezcla liquida que
se quiere separar, condensando enseguida estos vapores, sin llevar ninguna
porcion del liquido condensado como reflujo al re hervidor para que se ponga en
contacto con el vapor que se desprende. En el segundo método se envia una parte
del condensado al re hervidor de tal forma que este retorno se encuentra en intimo
contacto y en contracorriente con los vapores que se desprenden y van hacia el
condensador. Este ultimo método tiene una gran importancia y ha recibido el
nombre de rectificacion. La rectificacion ha recibido un gran desarrollo y es el mas
utilizado en la practica como método de separacion, ademas de que generalmente
es un proceso continuo.

Existen dos tipos importantes de destilaciéon que no implican rectificacién, el primero
de ellos es denominado destilacion de equilibrio o destilacion flash, y el segundo es
el de la destilacion diferencial. La destilacion de equilibrio implica la vaporizacion
de una fraccién determinada de una carga de liquido, manteniendo tanto el liquido
como el vapor formado, en intimo contacto hasta el final de la operacion, de manera
que el vapor esta siempre en equilibrio con el liquido, retirando el vapor y
condensandolo. En la destilacion diferencial o destilacién sencilla, el vapor que se
genera al hervir el liquido se va separando a medida que se forma y enseguida se
condensa.

Este tipo de destilacion se aproxima a los procesos comerciales discontinuos o
intermitentes, también se le conoce como destilacién Rayleigh

P-3
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2.3 EQUIPO

Hay una variedad considerable de dispositivos para hacer que el contacto entre las
dos corrientes se lleve a cabo y que pueden dividirse en dos tipos principales:
columnas de platos y columnas empacadas o de relleno.

Las columnas de platos se subdividen a su vez en columnas de campanas
burbujeadoras y columnas de platos agujereados, existiendo en la actualidad gran
variedad de ambos.

En las columnas empacadas los platos se sustituyen por materiales que presenten
una gran superficie de contacto. Se han utilizado una gran variedad de materiales
de relleno, tanto en forma como en composiciéon. En la forma tenemos que las mas
comunes son: anillos Raschig, anillos Pall, silletas Berl, silletas Intalox, etc. En la
composicion tenemos que existen materiales como ceramica, madera, acero al
carbon, acero inoxidable, etc.

2.4 TORRES EMPACADAS

Una columna de destilacion empacada consiste de un recipiente cilindrico que
contiene una o mas placas que soportan el material de empaque, accesorios para
distribucion y entrada y salida de fluidos.

El vapor fluye a contracorriente con el liquido a través de la seccion empacada, y
el empaque proporciona una gran area de contacto entre las fases.

Las columnas empacadas tienen las siguientes ventajas:

- Mayor capacidad y con diametros menores de 0.6 m son mas baratas que
las columnas de platos, excepto si se usan aleaciones.

- Los fluidos corrosivos pueden manejarse con materiales resistentes tales
como ceramica o carbon.

- El empague normalmente tiene baja caida de presién por etapa tedrica, lo
cual es importante en destilaciones al vacio.

- Los liguidos espumantes pueden manejarse mas facilmente debido a la baja
agitacién del liquido por el vapor.

P-3
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Unidad de transferencia.

El concepto de unidad de transferencia se basa en la idea de dividir la seccion de
relleno en varias unidades de contacto llamadas unidades de transferencia. A la
altura de relleno necesaria para una unidad se le llama altura de la unidad de
transferencia, y se representa por HTU.

Los cambios de concentracién con la altura producida por las torres empacadas
son continuos en lugar de por etapas como sucede en las columnas de platos, por
lo que el procedimiento de calculo debe tomar esto en consideracion.

N
G2 Ly o
Y2 X
) % Pendiente = —ky /4’,'
G L -
] “"”]),,
I E“Z- linea @ —a
Ze (x, 5]
' y
F y {J'a‘ J"a}
el
’F
X. — x
14 |
|
| |
X'w X Ze x Xp=la
(6)

Figura 1. Fraccionamiento en una torre empacada [
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En la figura la se muestra un dibujo esquematico de un fraccionador de torre
empacada, mientras que en la figura 1b se presenta el diagrama de operacion de
la torre.

En este tipo de torres el flujo estd basado en el area transversal.

N, = —Nj, el flux de transferencia de masa es:
A= a.dz y(yl ) adz x(x - xi) (1)

Dénde:

Na : Flux de transferencia de masa del componente A.
k'y: Coeficiente de transferencia de masa fase gas.

k'x: Coeficiente de transferencia de masa fase liquida.

por lo tanto

_ (Ze (Gy), d(Gy) (Lx), Ly
Ze = fo dz f(GZV)a Ky ayi-y) f(Lx)a Ky a(x x;) )

donde Ze : altura de empaque para la seccién de enriguecimiento, m.

Para la secciébn de agotamiento Zs, se tendra una expresion similar con sus
respectivos limites de integracion.

Para cualquier punto (X, y) en la linea de operacién, el punto correspondiente (xi,
yi) en Ia curva de equilibrio se obtiene en la interseccion con una linea de pendiente
K’ Kx _
Ky k ya

figura 1. Cuando k' x > k' y, la resistencia principal a la transferencia de masa esta
en el vapor, yi - y se lee con mas exactitud que x - xi. La integral intermedia de la
ecuacion (2) es la mas usada, evaluada graficamente como el area bajo la curva
de 1/k'y a(yi-y) como ordenada, Gy como abscisa. Cuando k'x < k'y es mejor utilizar
la dltima integral.
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Con la suposicion de que G y L son constantes dentro de cualquier seccién de la
torre, las alturas de las unidades de transferencia

H.. = G 3
L
Hyp = — (4)
k'xa

Son lo suficientemente constantes, de manera que la ecuacion (2) puede escribirse:

y, dy
Ze = Hug yaz o) Hi6Nig ()
d
Ze = Hy f;j _(x_fci) = Hy Ny, (6)

Con expresiones similares para Zs. El niumero de unidades de transferencia Nic y
N estan dados por las integrales de las ecuaciones (4) y (5). Debe considerarse
qgue el area interfacial a y los coeficientes de transferencia de masa dependen de
los flujos masicos, los cuales, debido al cambio de pesos moleculares promedio
con la concentracién, pueden variar considerablemente aun si los flujos molares
son constantes. La consistencia de Hic y Hu por lo tanto no debe suponerse sin una
revision.

Normalmente la curva de equilibrio para cualquier seccion de la torre varia en la
pendiente lo suficiente para que los coeficientes de transferencia de masa y las
alturas de las unidades de transferencia sean usadas. Sin embargo, si la curva es
esencialmente recta, se puede escribir:

y2 dy

Ze = Hypg yaz - = HioNtog (7)
X dx

Ze = H;qy, fxaz G—x") = HorNtoL 8)
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Dénde:
Hiog = ©)
toG = 77~
K'ya
H L (10)
tOL — 7~
K ,a

y* -y es el gradiente en términos de las composiciones del vapor y x — x* para el
liquido (ver Figura 1). En estos casos, pueden utilizarse las siguientes ecuaciones
para determinar el nimero de unidades de transferencia sin integracion grafica.

N — Yi—Y2 11
t0G = 5y (11)

Donde (Y — ¥*) s es el promedio logaritmico de la diferencia de concentracién
en los extremos.

=-y)1—--y")2

O =yIm =" 557 (12)
o2
Para soluciones diluidas donde aplica la ley de Henry, tenemos
y1—-mxz)(, _1),1
i A
_ (y2-mx3) Al A
Niog = 2 12 T (13)
A
x, YL
ln< 2 m>(1 —A)+A
Y1
N (1) 14
toL = -4 (14)
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Donde A = L/mG, m es la pendiente de la linea de equilibrio. Las K' se definen
como:

§%==E%~+£% (15)
Hio = Heg + mTGHtL 17)
Hiop = Hy + %Hw (18)

3. MATERIALES Y EQUIPO
3.1 MATERIALES

e 1 Termdmetro de -10 a 100 °C. Graduacioéon de 1°C.
e 5 Matraces Erlenmeyer de 500 ml

3.2 REACTIVOS
No se utilizan reactivos.

3.3 HERRAMIENTAS
No se utilizan herramientas.

3.4 EQUIPO

Sistema de destilacion de metal.
1 conductimetro

P-3
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3.5 SERVICIOS

La operacion del sistema de destilacion requiere del suministro de varios servicios
antes de iniciar el arranque.

Agua de enfriamiento

El sistema de destilacion utiliza los servicios de un circuito cerrado de agua de
enfriamiento con el objeto de disminuir la demanda de agua fresca. Para la
utilizacién de este circuito es necesario seguir el siguiente procedimiento.

- Llenar el tanque de la Torre de Enfriamiento abriendo la valvula de
alimentacion.

- Una vez que esté lleno el tanque, verificar que los electrodos de paro
automatico se encuentren en posicién correcta.

- Accionar los interruptores tanto de la bomba como del ventilador para poner
en servicio el circuito.

- Verificar que las valvulas que suministran agua de enfriamiento a otros
equipos estén cerradas, con el objeto de utilizar el mayor caudal posible en
la Torre de Destilacion.

Vapor

El vapor utilizado como medio de calentamiento proviene del Generador de Vapor
que se encuentra en el Cuarto de Maquinas del Laboratorio de Ingenieria. Este
servicio debera solicitarse a los Técnicos del Laboratorio, al inicio de la actividad.
Energia Eléctrica

Todos los motores eléctricos instalados en el Laboratorio cuentan con un sistema
de proteccion contra sobrecargas, el cual se encuentra en el Cuarto de Maquinas y
es necesario solicitar a los Técnicos la conexidén de estos equipos.

Los botones de arranque y paro se encuentran en area de la Torre de Destilacion.

P-3
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4. PROCEDIMIENTO

4.1 DESCRIPCION DEL SISTEMA.

El equipo puede ser utilizado en operaciones de destilacion tipo intermitente y
continuo. A continuacién, se da una breve descripcion del equipo y los accesorios
con que cuenta.

- Torre de destilacion (TA-01).

Tipo empacada de 0.2027 m de didmetro interno por 3.42 m de altura de
empaque con 3 distribuidores de liquido, construida en acero inoxidable tipo
304. Empacada con anillos Pall de 5/8" de acero inoxidable tipo 304.

- Rehervidor (EA-01).

Tipo marmita (Kettle) de 16 tubos de 3/4" calibre 16 BWG, 0.91 m (3 pies)
de longitud en arreglo en cuadro de 1 pulgada, construido en acero
inoxidable tipo 304. Area de transferencia de calor 0.8744 mZ.

- Precalentador (EA-02).
Tipo intercambiador de doble tubo de 1x1/2" de tubo IPS cédula 40 de acero
inoxidable tipo 304. Area de transferencia de calor 0.453 m2,

- Condensador No. 1 (EA-03).

Tipo intercambiador de tubos y coraza 1-1, 26 tubos de % de pulgada
calibre 16 BWG, en arreglo en cuadrado de 1 pulgada, construido con acero
inoxidable tipo 304.

Area de transferencia de calor 1.56 m2.

- Condensador No. 2 (EA-O4).

Tipo intercambiador de tubos y coraza 1-1, 16 tubos de % de pulgada
calibre 16 BWG, en arreglo en cuadro de 1 pulgada, construido en acero
inoxidable tipo 304. Area de transferencia de calor 0.96 m2.

- Enfriador de destilado (EA-05).

P-3
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Tipo intercambiador de doble tubo de 1x1/2 pulgadas de tubo IPS cédula
40, construido en acero inoxidable tipo 304. Area de transferencia de calor
0.725 m?.

- Enfriador de fondos (EA-06).

Tipo intercambiador de doble tubo de 1x1/2 pulgadas de tubo IPS cédula
40, construido en acero inoxidable tipo 304. Area de transferencia de calor
0.6342 m2.

- Tanque de reflujo (DA-04).
Horizontal, longitud tangente a tangente 0.718 m construido con tramo de
tubo de 12 pulgadas cédula 40 de acero inoxidable tipo 304.

- Tanque de alimentacion (DA-01).

Vertical, longitud tangente a tangente 1.524 m, diametro interno de 0.914
m y tapas ASME Flanged & Dished, construido en placa de 1/4 de pulgada
de espesor de acero inoxidable tipo 304.

- Tanque recibidor de destilado (DA-02).
Igual al anterior.

- Tanque recibidor de residuo (DA-03).
Igual al anterior.

- Bomba de alimentacién (PA-10).

Bomba dosificadora de diafragma marca m ROY, con motor de 1/2 HP.
- Bomba de alimentacién (PA-09).

Bomba centrifuga marca Sentinel con motor de 1/2 HP.

- Bomba de reflujo (PA-06).

Bomba centrifuga marca Sentinel con motor de 1/2 HP.

- Bomba de residuo (PA-07).
Bomba centrifuga marca Sentinel con motor de 1/2 HP.

P-3
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- Bomba de residuo (PA-08).
Bomba dosificadora de diafragma marca m ROY con motor de 1/2 HP.

- Bomba de trasiego (PA-19).
Bomba de turbina construida en teflon con motor marca Paramount de 1/4
HP.

- Indicadores de presion.
Manometros de tubo Bourdon tipo caratula de reloj diferentes rangos y
marcas.

- Indicadores de temperatura.
Termometros bimetalicos tipo caratula de reloj diferentes rangos y marcas.

4.2 OPERACION
Antes de iniciar la operacion del equipo es necesario verificar que todas las valvulas
del sistema estén cerradas.

1. Llenar el tanque de alimentacién DA-01.
a) Si se trabaja con agua de la red, verificar que se encuentre colocado el
cartucho del filtro FA-02, abrir V2 y V1 que actuara como venteo, V3, V4,
V20 y V30 permanecen cerradas. Colocar la manguera de agua de
servicio y llenar hasta un 80 - 90 % de la capacidad de DA-01.

b) Si se trabaja con algun solvente diferente al agua es necesario utilizar la
bomba de trasiego PA-19, para lo cual se colocaran mangueras para
conectar los tambores o garrafones en los que se encuentre el solvente.
Revisar que se encuentre colocado el cartucho de FA-01, abrir V1y V2
gue actuaran como venteo V3, V4, V20 y V30 de la bomba permanecen
cerradas. Accionar el boton de arranque de la bomba y llenar hasta un
80-90 % de la capacidad de DA-01.

P-3
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Puesto que la capacidad de los tambores o garrafones es pequefia, sera necesario
cambiarlos cada vez que se vacien, se debe parar la bomba en cada cambio.

2. Alinear la alimentaciéon desde el tanque DA-01, hasta el rehervidor EA-01,
de acuerdo al flujo con el que se va a trabajar y al punto de alimentacion a
la torre.

a)

b)

Para Flujos entre 0 y 2 I/min, utilizar la bomba dosificadora PA-10.
Consultar las instrucciones de operacion de esta bomba que se
encuentran colocadas en el cuerpo del motor.

Para flujos entre 2 y 10 I/min utilizar la bomba centrifuga PA-09. El
control de flujo en la linea puede hacerse de la siguiente forma: abrir
completamente V6 y V3, accionar el arrancador de la bomba, abrir
lentamente V7 hasta el flujo seleccionado; si no es suficiente el caudal,
cerrar lentamente V8 hasta obtener la lectura correcta.

3. Si es necesario precalentar la alimentacion, proceder de acuerdo a lo
siguiente:

a)
b)

c)

d)

e)

Abrir V42 y V44 en la linea de alimentacion de vapor.

Regular la presion de vapor por medio de la valvula reguladora de
presion V43.

Abrir lentamente V49 dando tiempo para estabilizar la temperatura en
la linea de alimentacién. La lectura de temperatura en la linea de
alimentacion. Se hara en el tablero de control por medio del indicador
multipunto.

Al abrir V49 la presion puede variar por lo que sera necesario un
reajuste.

La temperatura de salida del precalentador en la linea de alimentacion
a la torre deberd ser como maximo, 5 o 10 °C abajo del punto de
ebullicion.

4. Comprobar que llega alimentacién al rehervidor EA-01, por inspeccién
visual en el indicador de nivel LI No. 3.

P-3
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10.

Cuando se observe liquido en el indicador de nivel LI No. 4, arrancar el
equipo de bombeo de fondos, previa alineacién de valvulas. El retiro de
fondos se hara ya sea por PA-07 o PA-08, dependiendo de los flujos
manejados y observando las indicaciones de operacion para cada bomba,
establecidos en el punto No. 2. Previamente debe revisarse que al
enfriador EA-06 llegue agua de enfriamiento. Llevar los fondos a DA-03 o
DA-01, segun las indicaciones del instructor.

Alimentar vapor al rehervidor abriendo V48 y comprobar que la trampa de
vapor colocada en la linea de salida del condensador funciona
adecuadamente. En caso de un mal funcionamiento, reportar a los
Técnicos. En este punto sera necesario un reajuste en la presion del
vapor.

Observar el aumento de temperatura en el interior de la Torre por medio
del indicador - registrador de temperatura, instalado en el tablero de
control.

Alimentar agua a los condensadores, alineando valvulas y comprobando
gue se encuentren instalados los cartuchos de FA-03 y FA-04. Revisar
que la valvula de venteo V70 esté abierta para operar a presion
atmosférica.

Cuando se compruebe visualmente que hay destilado en el tanque de
acumulacion DA-04, por medio de LI No. 6, empezar a retirarlo por medio
de V-16. Previa alineacion de valvulas y alimentacién de agua EA-05.

Llevar el destilado a DA-02 o a DA-01, en caso de una operaciéon
repetitiva.

4.3 OPERACION CON REFLUJO
Si se desea una operacion con reflujo se procede a operar la Torre hasta llegar a
las condiciones establecidas en el punto 8. Enseguida continuar con el punto 11.

11.
12.

Seleccionar el punto de alimentacion de reflujo, V40 o V41.
Alinear valvulas haciendo pasar el reflujo por PA-06 y V36, dejando
cerrada V31.
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13. Cuando el nivel en LI No. 5, esté aproximadamente a la mitad accionar el
arrancador de PA-06, observando las indicaciones dadas en el punto 2.

14. En caso de ser necesario realizar un ajuste en los flujos de alimentacién
y fondos.

15. Ya sea que la operacién sea con o sin reflujo, se recomienda que el nivel
indicado en LI No. 4 se mantenga constante y aproximadamente a la mitad
para evitar inundaciones en el rehervidor.

4.4 PARO

16. Suspender el suministro de vapor, cerrando Unicamente V42.

17. Continuar la alimentacion por aproximadamente 15 minutos mas y parar
la bomba de alimentacion.

18. Si se estd operando con reflujo, continuar hasta vaciar la seccion del
tanque DA-04, correspondiente al reflujo. Controlar por medio de
inspeccion visual de LI No. 5. Cuando se vacie parar la bomba.

19. Sila operacién no es con reflujo sera necesario efectuar lo indicado en los
puntos 11, 12, 13y 18.

20. Retirar la mayor cantidad posible de fondos hasta que no se tenga nivel
visible en LI No. 4. Parar la bomba.

21. Suspender el suministro de agua de enfriamiento parando la bomba y el
ventilador de la torre de enfriamiento.

22. Cerrar todas las valvulas de las lineas de suministro de vapor y agua de
enfriamiento.

23. Drenar el rehervidor.

24. Cerrar todas las valvulas del equipo.

5.5 PROCEDIMIENTO DE EMERGENCIA

4.5.1 Falla de Energia Eléctrica.

En caso de que se suspenda el suministro de energia eléctrica, los motores de las
bombas del sistema de destilacion dejan de funcionar en forma automatica, asi
como también el suministro del agua de enfriamiento, y el vapor se seguira

operando por unos cuantos minutos mas, lo que puede ocasionar un
P-3
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sobrecalentamiento principalmente en el precalentador EA-02 por lo que es
necesario cerrar inmediatamente después de que se detecte este tipo de falla, la
vélvula de alimentacion de vapor V42. Cuando se reanude el servicio es necesario
restablecer en primer lugar el agua de enfriamiento, en segundo lugar, las
corrientes de proceso y por ultimo el servicio de vapor.

4.5.2 Falla de Agua de Enfriamiento.

El suministro de agua de enfriamiento puede fallar por dos causas:

Utilizacidn excesiva en otros equipos, en cuyo caso sera necesario suspender las
actividades en los otros equipos o reducir el consumo, cuando menos hasta que el
sistema de destilacion pare.

Falla en el equipo de enfriamiento (bomba o torre de enfriamiento), en este caso se
debe suspender la alimentacién de vapor y reportar la falla a los Técnicos, los
cuales determinaran si es posible continuar o es necesario suspender la actividad
utilizando el procedimiento de PARO.

4.5.3 Falla en el Suministro de Vapor.

En caso de falla en el suministro de vapor, ésta debera reportarse a los Técnicos
para que restablezcan el servicio, o bien, si se trata de una falla en el equipo, éstos
determinaran si el desperfecto amerita la suspensién de la actividad.

5. TRATAMIENTO DE DATOS

Determinar la conductividad eléctrica de las muestras de destilado tomadas a
diferentes tiempos una vez que el sistema se encuentra a régimen permanente.
Después de realizar las determinaciones, depositar las muestras en el garrafon de
recoleccion en caso de no trabajar con agua de la red.

6. MANEJO DE RESIDUOS

e Los reactivos sobrantes deberan regresarse al asesor con el fin de que sean
utilizados por otros equipos del grupo
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e Los residuos perfectamente etiquetados deberan colocarse en el area
dispuesto para residuos.

e Es obligacidon de los alumnos revisar y conocer el manejo de los reactivos y
residuos sobrantes durante la practica de laboratorio

e Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de
acuerdo a la NOM-0O52-SEMARNAT-2005 gue establece las caracteristicas,
el procedimiento de identificacion, clasificacion y los listados de los residuos
peligrosos.
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P-4
DESTILACION DIFERENCIAL CON RECTIFICACION EN UNA COLUMNA
EMPACADA
1. OBJETIVOS

1.1 Operar adecuadamente una columna de destilacion empacada con anillos
Raschig de vidrio.
1.2 Analizar la pureza del destilado.

2. FUNDAMENTO TEORICO

La columna empacada es un dispositivo utilizado para el contacto continuo del liquido
y del gas tanto en flujo a contracorriente como a corriente paralela, que consiste en
un envolvente cilindrico que se ha llenado con empaque o con dispositivo de
superficie grande que contiene un plato de soporte y un dispositivo de distribucion de
liquido, disefiado para proporcionar la irrigacion eficaz del empaque. El liquido se
distribuye sobre estos y escurre hacia abajo, atreves de un lecho empacado, de tal
forma que expone una gran superficie al contacto con el gas.

El flujo en contracorriente en un sistema de destilacion, es que el producto de cabeza
esta considerablemente mas enriquecido en componente mas volatil, que lo que
corresponde al equilibrio con el producto de fondo; por lo que es posible utilizar
dispositivos para conseguir el flujo en contra corriente con la finalidad de obtener
producto de alta pureza.

El vapor fluye a contracorriente con el liquido a través de la seccion empacada, y el
empaque proporciona una gran area de contacto entre las fases.

La columna empacada es un dispositivo simple que consiste en un envolvente en
forma de cilindro que tiene en su interior un plato de soporte para el material de
empaque, un dispositivo de distribucion de liquido, con un disefio tal que proporcione
una irrigacion eficaz al empaque. Es posible implementar otros dispositivos para
lograr una redistribucion del liquido que se puede encauzar hacia abajo de la pared.

P-4
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Los anillos de Raschig (lamados asi en honor a su inventor,
el quimico aleman Friedrich August Raschig) son piezas de geometria tubular cuyo
diametro es aproximadamente igual a su longitud y que se emplean como relleno
para columnas en procesos de destilacion y en otros procesos quimicos ingenieriles.

Generalmente se fabrican con material ceramico o metdlicoy poseen una
elevada superficie especifica, o que facilita la interaccidn entre una fase liquida
estacionaria y una fase movil gaseosa.

Los anillos de Raschig conforman lo que se conoce como relleno aleatorio, y el propio
Friedrich Raschig logro llevar a cabo con ellos destilaciones mucho mas eficientes
gue las que se conseguian empleando columnas de platos para destilacion
fraccionada.

FUNCIONAMIENTO DE UNA COLUMNA EMPACADA

Probablemente la mayor influencia en el funcionamiento de la columna este dada por
la distribucién de liquido. Una mala distribucion de este traerd como consecuencia
variaciones en la caida de presion esperada.

Las columnas altas necesitaran re-distribuidores. El espacio entre estos dependera
del tipo de empaque.

La distribucion del gas es menos critica que la distribucion del liquido. Los platos que
soportan el empaque deben tener una fraccion de espacios vacios semejante a la de
la columna.

La relacién entre didmetro de la columna y diametro del empaque es importante, ya
gue si los empaques son muy grandes se pueden producir efectos sobre la caida de
presidén con respecto a los espacios cercanos a la pared de la columna. Para anillos
Raschig esta relacion debe ser al menos de 20:1, pero preferiblemente de 30:1. Otros
empaques mas modernos pueden funcionar hasta de 10:1. Sera necesario seguir las
recomendaciones del fabricante. Esta relacion es importante cuando se hacen
trabajos scale-up (escalamiento), es decir cuando se pasa de una operacion de
laboratorio a una de nivel industrial.

Ventajas de una columna empacada:
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. Mayor capacidad y con diametros menores de 0.6 m son mas baratas que

las columnas de platos, excepto si se usan aleaciones.

. Los fluidos corrosivos pueden manejarse con materiales resistentes tales
como ceramica o carbon.

. El empaque normalmente tiene baja caida de presion por etapa teorica, lo
cual es importante en destilaciones al vacio.

. Los liquidos espumantes pueden manejarse mas facilmente debido a la baja
agitacion del liquido por el vapor.

3. MATERIALES Y EQUIPO
3.1 MATERIALES

20 vasos de precipitados de 50 ml.

1 pipeta graduada de 1 ml

1 pipeta graduada de 5 ml

1 pipeta volumétrica de 1 ml

1 pipeta volumétrica de 5 ml

2 probetas de 2 L

2 Termometros de inmersion totales de -20 a 100 °C graduacion de 1°C
1 embudo de plastico de 18 cm de diametro

3.2 REACTIVOS
e 16 L de disolucion etanol — agua (EI profesor decidira proporcion, se
recomienda 2 L etanoly 14 L agua).

NOTA: Otros compuestos, a juicio del profesor, pueden utilizarse para la
destilacion, tales como: acetato de etilo, acetona, benceno, butanol, cloroformo,
hexano, propanol, tolueno o xileno, dado que el sistema es lo suficientemente
flexible para manejarlos. La capacidad de destilacién, asi como la pureza del
producto depende de las caracteristicas de la mezcla de alimentacién

P-4
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3.3 HERRAMIENTAS

e Escalera
e Casco

3.4 EQUIPO

e Refractometro.
e Sistema de destilacion de la columna empacada de vidrio.

3.5 SERVICIOS

e Agua de enfriamiento
e Energia eléctrica.
e Vacio

3.5MATERIAL BASICO
e El definido por el profesor

4. PROCEDIMIENTO

4.1 DESCRIPCION DEL SISTEMA

El equipo puede ser utilizado en operaciones de destilacion tipo intermitente y
continua (Ver figuras 1y 2)

Torre de destilacion de TA-01

Condensador EA-01

Refrigerante de destilado EA-01

Matraz de alimentacion DA-01

Matraz receptor de destilado DA-02

Vélvula de reflujo VP-03

Termopozo en parte superior de la torre

Mantilla de calentamiento

Indicador de vacio P-4
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e Rotametros para agua de enfriamiento
e Indicadores de temperatura para agua de enfriamiento

AGUA DE ENFRIAMIENTO

El sistema de destilacion utiliza los servicios de un circuito cerrado de agua de
enfriamiento, para la utilizacion de este circuito es necesario seguir el siguiente
procedimiento:

e Llenar el tanque de la torre de enfriamiento abriendo la valvula de
alimentacion.

e Una vez que esté lleno el tanque verificar que los electrodos de paro
automatico se encuentran en posicion correcta.

e Accionar los interruptores tanto de la bomba como del ventilador para poner
en servicio el circuito.

e Verificar que las valvulas que suministran agua de enfriamiento a otros
equipos estén cerradas, con el objeto de utilizar el mayor caudal posible de
la torre de destilacion.

SUMINISTRO DE AGUA DE ENFRIAMIENTO

1) Abrir VA-01 de alimentacion de la torre

2) Mantener cerrada VA-02 de desfogue

3) Dirigir y regular el flujo con las valvulas VA-03, VA-04, VA-05 y VA-06

4) Mantener cerrar VA-06, para la alimentacion del condensador abrir VA-05
5) Para retornar el agua a la torre de enfriamiento abrir VA-07.

P-4
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Figura 1. Sistema de destilacion empacada (frente)
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VA-04 | Valvula de agua WA-0O7F
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VA-06 | vilvula deagua — /
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Figura 2. Sistema de destilacion empacada (parte trasera)
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4.2 OPERACION DE LA TORRE

1) Identificar los componentes, instrumentos y valvulas del sistema de destilacion
de la columna empacada de vidrio.

2) Verificar que todas las valvulas del sistema estén cerradas.

3) Corroborar que se encuentre totalmente vacio y limpio el matraz de alimentacion
DA-01, de lo contrario drenar y limpiar.

4) Llenar el matraz DA-01, con 16 L una mezcla etanol-agua. En ambos

procedimientos a utilizar para este punto, se debe revisar que la valvula VP-01

permanezca cerrada y que la valvula de venteo se encuentre abierta.

a). Llenado en forma manual: quitar el tapon del matraz DA-01, para poder
utilizar un embudo para el llenado cargando el contenedor de la solucién y
verter.

b). Llenado por bomba: Utilizar la bomba peristéltica PA-01, para lo cual se
colocara la manguera en el recipiente con solucién hacia la succién y la
otra manguera en la descarga hacia el matraz. Accionar el boton de
arranque de la bomba y llenar con la solucién etanol-agua.

5) En este punto, se debe de activar el medio de calentamiento (mantilla) y el
sistema de agua de enfriamiento, abriendo las valvulas para permitir el paso a
través del condensador y del enfriador del sistema.

6) Colocar el termometro de inmersion total en el tapon de hule de la boquilla del
matraz, verificando que todas las demés boquillas se encuentren cerradas.

Si se operara a vacio:

IMPORTANTE: Para proceder en vacio, se debe cuidar que todas las
valvulas de proceso (VP) estén cerradas, incluidas las superiores de los
matraces DA-02 y DA-03 hasta el final de la operacion del vacio.

Se regulara la presion de vacio por medio de la valvula V-01 si es requerida.
Abrir lentamente PV-01 dando tiempo para estabilizar la temperatura en la
linea de alimentacion. La lectura de temperatura, se hara por medio de un
termometro.

P-4



SISTEMA DE GESTION DE LA CALIDAD DE LOS
LABORATORIOS DE DOCENCIA

FES
ZARAGOZA

MANUAL DE LABORATORIO Y TALLER DE
PROYECTOS DE 7° SEMESTRE

Cadigo Fecha de aprobacion Version Pagina

SGC-FESZ-1Q-ML02 23/07/2024 3 159/ 162

= Al abrir PV-01 la presion puede variar por lo cual sera necesario un reajuste
con la VP-02.

7) Observar el aumento de temperatura en las partes superior e inferior de la torre,
tomar muestras de temperatura cada 20 minutos.

8) Mantener cerrada VP-03, hasta que se alcance la temperatura de ebullicion del
etanol, una vez alcanzada, se abrira la valvula hasta el nivel de reflujo requerido
para favorecer la purificacion del etanol. Se recomienda entre 25-50% de
apertura.

9) Llegado este punto, empezar a retirar muestras puntuales por medio de VP-
06; al abrirla se debe retirar el acumulado para poder tomar muestra cada 10
min. aproximadamente y recabando los datos de temperatura y presion si fue
requerido.

10) Medir indice de refraccion, recolectar y medir el volumen del cuerpo y cabeza
del destilado.

11) Finalizar la destilacién cuando quede aproximadamente 5 L, dejar enfriar sin

drenar el matraz, medir el volumen del residuo y del destilado obtenido.

4.3 PARO DE LA TORRE

1) Detener la alimentacion eléctrica de la mantilla, cuando la relacion de la
disolucién a destilar llegue a la cola del destilado (cuando la temperatura de
la solucién se acerca a la temperatura de ebullicion del componente menos
volatil).

2) Abrir el venteo del matraz del destilado

3) Suspender el suministro de la torre de enfriamiento, apagar la bomba y el
ventilador de la torre de enfriamiento, cerrar todas las valvulas en caso de
gue nadie mas la ocupe cerrar rejillas.

4) Cerrar todas las valvulas de las lineas de suministro de vacio y agua de
enfriamiento.

5) Cerrar todas las valvulas del equipo.

4.4 PARO DE EMERGENCIA

En el caso de manejar sustancias quimicas toxicas, inflamable, explosiva o que
provoca quemaduras en los ojos o piel.

P-4
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Es muy importante que todos los usuarios estén preparados para identificar
accidente o el manejo de las sustancias qué van a trabajar, de acuerdo a su hoja
de seguridad en donde se describe las propiedades de la sustancia quimica, los
contenedores de las materias primas y destilado deben estar tapados y contar con
una etiqueta que los identifica para facilitar su uso posterior.

CAUSAS DE FALLAS

v/ Fallo de Energia Eléctrica
Despresurizar la torre, recuperar destilado y residuos, cerrar valvulas y apagar
interruptores de la energia eléctrica

v/ Fallo de Agua de Enfriamiento
El suministro de agua de enfriamiento puede fallar por dos ocasiones:

a. Utilizacion excesiva en otros equipos, en cuyo casO sera necesario
suspender las actividades en los otros equipos o reducir el consumo, cuando menos
hasta que el sistema de destilacion pare.

b. Falla en el equipo de enfriamiento (bomba o torre de enfriamiento) en ese
caso se debe suspender la alimentacion de agua de enfriamiento.

5. TRATAMIENTO DE DATOS
5.1 PRESENTACION DE DATOS
1. Construir experimentalmente la curva de calibracion mediante la tabla siguiente.
Usando etanol grado de alta pureza.
Tabla 1. Resultados obtenidos.

% etanol | % agua Vol. ml ETANOL Vol. ml AGUA
0 100 0 5
20 80 1 4
40 60 2 3
60 40 3 2
80 20 4 1

P-4
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2. Construir una curva de calibracién de composicion contra indice de refraccion y
comparar con la gréafica, el indice de refraccion de cada una de las muestras
colectadas durante la destilacion.

3. Analizar y discutir los resultados

6. MANEJO DE RESIDUOS

e Los reactivos sobrantes deberan regresarse al asesor con el fin de que sean
utilizados por otros equipos del grupo

e Los residuos perfectamente etiquetados deberadn colocarse en el area
dispuesto para residuos, asignado.

e Es obligacion de los alumnos revisar y conocer el manejo de los reactivos y
residuos sobrantes durante la practica de laboratorio

e Los residuos generados son identificados como residuo peligroso de
acuerdo a la NOM-O52-SEMARNAT-2005 que establece las caracteristicas,
el procedimiento de identificacion, clasificacion y los listados de los residuos
peligrosos.
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ANEXOS

e Link del aula virtual con informacion relacionada a planta piloto como es el
uso y manejo de los equipos mas detallada como material complementario:
https://tuaulavirtual.educatic.unam.mx/course/view.php?id=515.

Para ingresar al aula virtual la contrasefa es: LTP

e Link del Blog de informacion que es de interés para la realizacion de las
actividades en laboratorio:
https://www.ltpig.info/



https://tuaulavirtual.educatic.unam.mx/course/view.php?id=5153
https://www.ltpiq.info/

