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INTRODUCCTION



El principal objetive de este trabajc es egtudiar_
el comportamiento de un reactor tubular on forma dea espi-
ral mediante una Reaceifn de Psoudo-primer Orden.

Los.reactivos utilizadoe para dicha reaccisn son
violéta cristal e hidrdxido de sodio, estando en cxcesec -
este Gltimo para asegurar una cindtica de reaccifn de - ~
pseudo-primer orden.

El violeta cristal es un recacktivo muy c¢oloreado, -
que al rcaccionar con el NaQH, el producto de la reacein
tiene una menor itensidad de color; por lo queo en el es—-
pectrofotbmetro 8¢ le midi6 la abosrbancia antes y des- -
pués de la reaccibn, y por medio doe una relaciSn hecha =~
previamente de abosrbancia de wvioleta cristal a diferen--
tes concentraciones, se pudo conccer el grado de reac~ --
cidn.

De osta manera, s¢ obtuvieron datos de conversifn_
a diferentes flujos, efectudndose cada corrida con rala--
ciones de reactantes, presifn y temperatura constantes,

Luego, se hize una griéfica utilizando el Método =~
Intcgral de anflisis de datos eXperimentales para compro-
bar la ecuacién cin&tica gue so habfa supuesto; en esta
grafica los datos se deben distribuir sobre una recta gue

parte del eorigen.

8¢ utilizé el MGtodo de Minimos Cuadrados para co-
nocer el valor del coeficiaenta cinftico y el Coeficientea
do Correlacisn Lineal para calcular el grado dea disper- -
sin de los puntos.

Despu€s se hizo un estudio comparative de las con-



II

varsiones experimantales con las predichas por los mode--
los teSricos de fluje de pistén ideal y flujo laminar,

Estudics pm{rios a @ste, fucron realizades por -
cayrol y Nudgins (2), Marfa do leos Angelaes Vazquez Olvera
{14) y Thelma Patricia Coello Alvaraez {3); qguienes anali-
zaron ol comportamiento dec un reactor tubular helicoidal.

Paralelamente a aste ostudic Se realizé otro en el
‘cual ge analiz6é ol comportamiento de un reactor tubular -
longitudinal (10).
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Constante de orificio en el manémetro difarencial‘

ICDnstante de or;f;cio en elnamhmtn:difercncial
concentraciﬁn dc v;olota cxishal mol/ 1

Concentracisn do v;olota cristal en la entrada -
del rca:tor, mol/ 1

toncentracibn de violuka eristal en la salida -
"del reactor, mol/ 1

Concentracitn de NaQH, mol/.1

Error en el MEtodo de Minimos Cuadrados

Integral expenencial en el Modelo de Flujo Laminax
Constante do psoudo~primer orden, min~1

Longitud dol reactor, m

Lectura de absorbancia, nm

Lectura de absorbancia medida en la entrada del
reactor, nm

Lectura de’ absorbancia medida en la salidadel ==
reactor, nm

Iniciales de Reactor Tubular de Fluje Laminar
Logaritmo de la Reclacifn de Concentraciones'.
Pendiente en ¢l M&todo de Minimos Cuadrados
Nfimero de corridas

Coeficiente de Correclacifn Lineal

,Relacisdn de Concentraciones

velocidad de rgoaccisn, mol/ l-min

Radio del reactor tubular, m

Volumen del reacter, ml



T xi

vi
¥s

Ah

£o

-

”Gasto valumétrico, ml/min

v

Flujo- de violeta cristal, mllmin
Flujo de NaOH, ml/min

i Flujo Total, ml/min

chversion promodio on el Modalo de Flujo Laminar

Fracciﬁn de violeta cristal, convertida en pro=--
ducto.. ' ‘

“variable expurimental

Unidade; en la oscala del rotdmetro
Variable experimental ‘

Valor calculado

Varjiable en el Modelo de Flujo Laminar
Diferencia do prositn manométrica
Tiempo Espacial, min~}

Tiempo Espacial en el Modelo de Flujo Laminar.



CAPITULCGQ I

FUNDAMENTOS TEORICOS



1.A) REACTOHES TUBULARES (9, 11, 15)

Hay 3 tipos-de ronctorans ideales para reacciones ho
moglngas con un . s0lo fluido reaccionante; tstos son: el -
reactor discontinuo, el reactor de flujo tubular idoal Yy
el reactor de mezcla:completa.

'El toma gue nos intoresa gue as dol cual se va a -
tratarg al bfcseﬁhéfestudio es el reaetor tubular ideal, -
el cual os conocido con distintos nombres coms son: reac-
tor de fluio en.tap6n, de flujo en pistén y de flujo uni-
forme. : _

El reactor tubular se denomina asi porgue general-
mente sc construye on forma de un tubo ¢ilindrico y en —-
ocasionas de varios tubos on paralelo; en este tipo da —-
reactor la corrienteo de alimentacifn entra por un extremo
y la corriente de producto sale por el otro, no existien-
do mezclado en la direceifbn del flujo, Este tipo de ope-
racifn generalmente sc lleva a cabo en estado establa (ex
cepto al inicio y al fimal) peor lo que las propiedades -
son constantes con respceto al ticmpo.

El Ingeniero Quimico al trabajar con reacciones —-
quimicas, tiene que seloccionar el tipo de reactor entro
muchas alternativas de disefio; las cualidades por las gque
en muchas ocasiones elige el reactor tubular con las si--
guientes: facilidad de econtrol, economia cn la mano de -
obra, soncillez mecénica, adaptabilidad a la transmisidn_
de calor y altas presiones, calidad invariable del produg
to y clevada capacidad,

En el laboratorio, sSe utilizan mucho los reactores
tubulares, principalmente en el estudio do reacciones ra-



pidas, debido .a que una veor que sec han alcanzado las con-
diciones ostacionarias on una experiencia, puede conocer-—
se frecuentemente el grado de conversibn por medios f£isi-
cos 8in perturbar el curse de la reageién., Por otra par-
te, ol grade de conversidn so ragula por la longitud dol
reactor © por la velocidad de carga.

El comportamiento del fluido dentro de los reacto-
res hunca se ajusta exactamente al de los modelos ifdea~ -
'103, pero on muchas ocasiones so aproxima tanto qQue se -~
pucde admitir aste comportamiento ideal sin incurrir en -
un error apreciable, pero on otros casos las desviaclones
dol £fluido son bastante grandes gque no se puede tomar el
comportamiento ideal sin incurrir on un grave errox.

Hlay 2 modclos de flujo ideales gue tratan de des—-
cribir el comportamiento del fluido dentro del reactor tu
bular, el cual es importante ceonoccrle ya que de este com
portamiento depende el grade de conversifn que se puecda -
obtener da las reacciones. Estos modolos son: ol Modele_
de Flujo de PistSn Ideal y ol Modele de Flujo Laminar.



1.B) MODELO DE FLUJO DE PISTON (2, 13)

En el Modelo do'F;ujo_aa_Pis;Gn Ideal, sa hacen -~
las'siguichtés':upoaicionus:'

' fij6Thay5ﬁ6;ciad6 en la direccién axial (la direce
" _eibn dol flujo).
 2§ Elihdiéiadp s complato.on la direccibn radial.

'f3i Existe una velocidad uniforme a lo largo del ra
© -dio. : .

Como resultado do ostas suposicionos los perfiles_
de valocidad, temperatura y composicién son planos cn - =
'_cualquier Erea transversal perpondicular al flujo, pero -
la compasicién varfa a lo largo do la trayectoria del flu
jo.

Para un Modelo de Flujo do Pistén y reaccifn do ---
primer orden, Levenspicl (9) ha desarrcllade la siguiente
relacibn:

{1-1)

& = ¥ ;‘ln S ! Cag kﬁln(l X



I.C) MODELO DE FLWJO LAMIMAR (5, 15}

El flujo laminar axiste cuando hay gradientes de -
velocidad normales a la dircceién dol flujo de fluido, o
sea que enh las prokimidados de las paredes del roactor tu
bular, la velocidad del fluido g@s menor que en el centra
del reactor; el flujo de este sistema se pucde imaginar -
come un ntmerc infinito de anillos coaxiales del fluido =~
en movimiento toniendo un perfil de velocidades de forma_
parab8lica, con un miximo con el centro igual al doble del
valor medio, que disminuye gradualmente hasta anularse en
las paredes.

El mayor tiempo d¢ permanencia de las moléculas an
las cercanfas de las paredes del recactor, no siempre com-
pensa el menor ticmpo qQue permanecen otras,por lo gue - -
afacta el grado de conversién de una reaccidn.

. Para un Modelo de Flujo Laminar y reaccién de pri-
mer orden, la conversin promedic fue desarrollada per ~-
Cleland y Wilhelm (2): '

oD
S - o=vE
qf1~2) X = 1 - 2 S 4z
. ’ B} 1 -
{1-3) x-1-v233(v1+e“’(v—1)-
Donde:

©{1=4) ‘v = k& o



{1-s) =z = t } & o

" (1-6) Bo= L FIRE / 2 v

B T

Eq (vl: EE una intogral exponencial facilitada
manualegs matemiticos (Apfndice V).

an



I.D) CINETICA DE LA REACCION { 2 )

Los reactivos utilizados son violeta cristal e hi-
dréxido de sodio; la reacci6n tieno una cinfitica de reac-
cifn de segundo orden poro utilizando un gran exceso en -
la cencoentracibn de la baso, da tal mancra gue al reaccip
nar con gl violeta cristal, la concentracitn de hidrb6xido
varfe tan poco gque pricticamente sc puede tomar comoe cong
,tante, entonces la cingdtica de roaccidn se convierte en -

psecudo-primer orden,

{1-7) - ry = k cA <y
X CB t En axceso; por lo tanto: k' = k CB
{1-8) -, = _k CA

k" 1 constanto de psudo-primer orden

. La reaccién transcurre isot6rmicamente, asf gque el
sistema no experimenta cambios de temperatura durante el
transcurse de la misma.

En la referencia bibliogr&ifica (2), nos proporcio-

nan la informacion del valor do laz constante de pscudo-pri

- mor oxrden k'=1,35 min~t para una concentracisn de hidréxi-
do de sodio igual a 0.1 M ; a partir do esta informacidn
s¢ calculd dicha constante para una concentracidn de - ~-
0.0909 M de NaOH en la entrada deol reactor; va quae se tra
bajd con una ralacidn de flujos de 1:10 (ver tabla 3-1) ,
encontrindose un valer de k' = 1,23 min_l.



I.E)_ESTRUCTURA ¥ REACCION QUIMICA DEL VIOLETA CﬁISTAL (4)

La f6rmula condensada del violeta cristal es - -—-
Cé5u3DC1N3,'con peso molecular de 408,00 y tiene la si- -
guiente estructura de hibrido de resonancia:

H( CHy

J“ﬂ

II(CH3)2 —

|_siteas),

H(CH,)p Tt

+ -
c:@:-r(czi3)2 el

H(CH3)2 11

El vicleta cristal presenta resonancia y se puede
_representar su estructura por las ffSrmulas limite I y II,
el par de glcctroncs libres deol nitrégeno entra en reso--

nancia con los olectrones T del anilleo heneénico tra--

tando de compensar la deficiencia electrénica del carbo--
no; es debido a esta deficiencia gue el carbono pucde su-
frir un atague por pavto de roactivos nucleofilicos (reag

tivos ricos con clectrones), Al reaccionar el violeta



cristal con un i6n hidréxilo (0OH } se forma un carbinol -
- menos caloreado.

R™= c1” '+ Naon g==2 r*- o~ + wnac1



CAPITULO II

DESCRIPCION DEL EQUIPO EMPLEADO



El equipo utilizado on este estudio, consta prin-
cipalmont;: de un reactor tubular on forma de espi- -
rai, ademds: tangques de almacenamiento de reactives, medi
dores dé flujo, v&lvulas do paso, tiberfa de transporte -

de ﬁanguera litex, ospoctrofotémotro y tubos de ensayo -

Baush & Lemb, Diche oquipe se muestra en la Fig. 2«1,

Para mayores detalles ver el apdndice 1.
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DESCRIPCION DE LA FIGURA _2-1

Tahéuefaefélmadénamiehto'da-200-1itr05

Taﬁéue ae:élmacénqminntd de 20 litros

. Vilvula ﬁﬁ-ﬁaéb.do 4 mm de didmetro

Vilvula de paso des 3 rwn de difmetro

Rotimotro -

-

‘Manémetro Diforencial
xpapei'Milimﬁt:ico

. Mezelador |

Conexién _Y

- Poactor Tubular en Espiral

Tabla para sujetar ol rcactor

Conexién T

Tuberia hacia el drenaje,



CAPITULOC ITZX

DESAROLLO EXPERIMENTAL
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‘Be. raaliznron 11 co:ridaa a diferentes £lujos; la

relaciﬁn de cllos Eue dn 1 104 ostandu on excese la solu-

~Enm todas las corridas ae mantuvieron constantes -

.1a concentraclﬁn "e 103 rcactivos, siendo de 0,1 Molar -~

.para la”soluciﬁn de ‘hidréxide de sodio y de 0.9 x 10"

_Molar para la aoluaiﬁn dn vielota cristal.
_ ) En la siguionto hoja { tabla 3-1 )}, se muestra ~-
una relacitn do los f£lujos utilizados y el tiempo espa~ -

cial (Z ) de cada uno de ellos.

Para mayox informacidn ver el aptndice II.



TABLA 2-1

RELACION DE FLUJOS

No. da ¥y vy Ah v,
corrida . {mﬁ@) {mm}  (ml/mdn)
1 44 849.73 44 85.45
2 49 959.91 54 96.38 .
k! 54 1070.09 €5 10747
a 59 1180.27 76 ii?.é; L
5 64 - 1200.45 ;39' ‘i#iegz{
6 69 _1405;53:‘:": By
T 1510,5;':Tf:
g 152”9 '_ 1o 2.
5 'T 84 ;j51;i71_i@g;c',:i?é;éblr
10 - a9 f.; 1é&1;$§i-@éif'::.ia4.47_'
n e 395L.54 180 195,54

Vo
(ML /i)

935,18

11056.29 -

1298.08 -

1419.72

1504.07

2025,82

2147.08

13

© 11786

1.52

“1.43

1,35



CAPITULO Iv

RESULTADOS EXPERIMENTALES OBTENIDOS
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Los resultados experimentales obtenidos se resu- -
" men en la Tabla 4-1 ¥ on olla se muestran los siguientes_

valores:
LAE: 'Lgctura de absorbancia en la entrada del reactor

LAS: Lectura de absorbancia en la salida del reactor

Crpt cohccnt:ncién de violeta cristal correspondiente a
’ LAE

Ast Concentracifn de¢ vicleta cristal correspondiente g
LAS

R = {;AE 7 CAS)= Rolacidén de concentraciones

in R = 1n {CAS / CAS); Logaritmo de la relacifn de concen

traciones,

La Fig., 4-1 os la roprescntaci®n de los valores
promediados de 1n ICop / Cns) de cada corrida frento al -

tiempo espacial.

Las conversiones obtonidas en este estudio del - -
reactor tubular en espiral so encucntran en la Tabla 4-2_

y en la Fig. 4-2,



CORRIDA

¥

. RESULTADOS EXPERIMENTALES
LAE
0.070.
.. 0.070
0.068
10.070 0.012
" 0.070

" .0.068 -
" 0.069.

0.068

0.068

0.069 -

0.0EQ

0.062°

0.061
0,060
0,060

0.06&2
0.083

"0.062

0.063
0.064

TABLA 4-1

LAS

0,012
©0.011
0.012

- 0.012

6.014

0.015
0,015

0,013
0.015

0.012

0.013
0.013
0,012
0.013

0.015
0.015
0.015
0.015
0.016

AE

0. cag29
0089708
f 0.087757
0.089798
. 0,089728

0.0687757

- 0,088778

0, 087757
0.087757
0.088777

0.079594
0. 081635
0, 080614
0, 079594
0,079554

0.081635
0. 082655
0.081635
0.032655
0,083676

. ¢

AS

. 0.024750

0. 023204
0,024750
0,024750
0, 024750

0.027744
0,029199
0,029199
0.026262
0.029199

0.024750
0, 026262
0.026262
0,026262
0, (26262

0,029199
0,029199
0.02919%
0.0291%5
0, 030629

R

3.6282
3.8699
3.5458
3.6282
3.6282

3.,1631
33,0404
3.0055+
3.391¢
33,0404

3,2159
3.1085
33,0696
3.0308
3.0308

2.7958
2.8307
2,7958
2.8307
2.7319

1nR

1.2887
1.3532
1.2658
1.2887
1.2887

15

1.1516

1.1120
1.1004
1.2064
1.1120

1.1681
1.1341
1.1215
1.1088
1.1088

1.0281
1.0405
1.0281
1.0405

- 1,0050



CORRIDA

5

LAE

0.080
0.059
0.060
0.060

0.05%

0,052

0.055 -
0.053
0,055

0.055

0.063
0,065

. 0,064
0.065 -
0.065

0,055
0.053 -
0,053

0,055

0.055

0.018 . ;079594

ThBIA 4-1
{ CONTINUACION )

LAS . ’ ,CAE.:-

~0.029199
0,029199

0, 033422
0.033422

0,072451  0.020199

0,016 -~.0,074492  0.030629
0.018° 0,074492  0,013422

0.020 ~ 0,082655 0.036136
' 0.020 ' [0,084686  0,036136
0023 " 0.083676  0.040078

0.040078
~ 0,038780

0,019 -0,074432  0,034788

0.019 - 0,072451  0,034788
0.018 ° 0,072451  0,033¢22
0,020 0.074492  0,036136
0.019  0.074492  0.034788

2.3818
2,6910
2,2026
2.7359
2.6910

2.1372
2.2288
2.4813
2.4321
2,2288

2.2873
2,3438
2.0878
2.1133
2.1840

2.1413
2.0826
2.1678
2.0614
2,1413

16

in R

0.8677

0.9829

0.7896
1.0029
0.9899

0.7595
0.BOLS
0.9088
0.8887

0.8015

0.8274
0.8518
0, 7361
0.7482
0,7812

0,7614
0.733%
0,7737
0,7234
0.7614



CORRIDA

210

"11

LAE

0.050
0,055

0.055

0.052

0.052 -

_..0.058

0.060
0.05%
0.059
0.060

TABLA  4-1
(CONTINUACION)
LAS CAE
0.020  0.069390
0.022 1 0.074492
0,020 - 0.074492
8. 0.071431

0,024

0.025
0.025
0,024
0.024

S 0.072431

T 0,071431
. 0.074492
"0.069390

0.069390
0.071431

0.077553
0.0735%4
0.078574
0.078574
0.077553

Cas

0. 036136
0.0?8780
0.036136
0. 036136
b.033422

0.036136
0.036136
0.036136
0.036136
0,036136

0.041362
0.042632
0.042632
0.041362
0.040078

R

1.9202
1.9209
2,0614
1.9767
2,1372

1.9767
2,0614
1.9202
1,9202
1.9767

1.8750
1.8670
1.8431
1.8997
1.9351

17

in R

0.6525
0.6528
0.7234
0.6814
0.7595

0.6814
0.7234
0.6525
0,6525

0.6814

0,6286
0.6243
0.6114
0.6417
0.6614



TABLA 4-2

CONVERSION EXPERIMENTAL DEL VIOLETA CRISTAL

No. DE
CORRIDA

1

1o

11

2.23

2.04

1.63

1.52

-ln(l-xh)

1,2970
1’1365
i.1283
1.0?84
0,9280
0,8320
0,7889
0,7507
0.6939
0.6782

0.6335

I

0.7266

0.6791

0,6764

18

0.6424

0.6047
D.Sﬁdé
0.5457

0.5280

" - 0.50028

0.4225

© 0.4693



1.4~

o -

-1n (1-xn) -

GRAFICA DE -la { 1-X,) vs &
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Para obtener la grifica de la figura 4-2 se co--
rrelacionaron los datos oxperimentales de conversisn - -

{Tabla 4-2) a una ecuacifn del tipo:
X, = a (Z)P (4-1)

Y para linealizarla se aplican logaritmes obtenifndose -

la siguiente ecvac¢ién:
inXp= 1lna+hblnd {4-2)

Los valores encontrados son: a = 0,4052 vy b = 0,5361, -
por lo gue la ecuacién de la Xp correlacionada queda re-

presontada de la siguiente forma:

Xa = 0.4052 ( Z 30+5361

(4-3)

En la tabla 4-3 sc mucstran los resultados obteni
dos aplicando la ccuacifn (4-3) de la conversldn corrola
cionada, asi como tambifn los valores promedios dec las -

conversiones expoerimentales,
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TABLA 4~3

CONVERSION EXPERIMENTAL DE VIQLETA CRISTAL

No.DE CORRIDA z Xp Xa
. REAL CORRELACICNADA
1 3.10 0.7266 0.7432
2 2.75 0. 6791 0.6969
3 2.46 0.6764 " o.6s6s
4 2.23 0.6424 0.5229
5 o 208 6. 6047 0.5938
6 las 6.5648 0.5684 |
7 , | izvs.}l;_.f'o.sﬁﬁi_: _ 6.5470
8 -;;;, Iféé h.:i{f D;;éb0 ‘ f '; 0.5265
s o _i3§é.‘;:i}lj§?5odé“ ':  0.5072
w0 ;;33-_ Ef"::ﬁ;§92§; © 0.4308

1. 1.38 - 0.4693 0.4759
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. pania 4md
APLICACION DEL. METODO DE MININOS CUADRADOS

No. DE b

CORRIDA .- 2 vi?
1 i ) 02 o -1.6822
2 1013685 7302254 " S1.2016°
e
5
7 0.6324
-8:: :b;Sﬁg
) . _ 04815, .
10 . o "2;“ . “_0.46p6r:-‘
1, 10,6335 . 0.8548. 1.8225 . 0,4009

T9.,8981 21.1558 47.7502  9.3863 .-

'_'Los-datos que se cncucentran on la tabla 4-2 son -
;afépiicaciﬁn del M&todo de Minimos Cuadrados (Apéndicé_
 iii); para obtencr-la mejor rocta posible gque se ajusto
-a los datos ¥y gue pasa por el origen (ver figqura 4-1}); -

los valores qua a conktinuacifn sSo presentan se obtuvia--

ron aplicando lam ecuacdiones IV-1 y VI-2,

Constante de pscudo-primer ordon: k' = 00,4430 min-l

Corralacibn: r = (3.99867



CAPITULO v

COMPARACION CON LOS MODELOS IDEALES
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Para comparar los rosultados experimentales ocbhte-
nidos con los modelos ideales de flujo de pistdn y 1ami—
‘nar, se realizaron cdleulos de conversién utilizando la_
constante de pséuéO—prime: orden encontrada experimental
mente y la de la refeorencla bibliogrdfica. '

A continuacldn se doscribor.. _cada una de 1as ta=- -
blas presentadas en asta capftulo:

En la tabla 5-1 sc muestran los valores de tiempo
espacial empleados y las conversionas del modelo de flu-
jo de pistén; para calcular dichas conversiones se utili
zaron la constante de pseudo-primar orden k'= 0,443 min-?
obtenida experimentalmente, y la ocuacidn {1-1} en la —--
cual se despejb la Xp.

En la tabla 5-2 se presentan tambié&n los valoros_
de les tiempos espaciales empleados en este estudio y --
los resultados de las conversiones del modelo de f£lujo -
de Pistdn, emplecando para ecalcularlas la constante do --
pseudo-primer orden obteonida de la roferencia bibliogri-
fica {2) k' = 1.23.mj.:|1“1 y aplicando la ecuacifn {1-1).

Paosteriormenta Ee encuentra la tabla 5~3, gue - -
rnuestra los valoraes de tiempo espacial para un flujo la-
miﬁar, tambi&n nos muestra los wvalores de la integral --
exponencial, calculada utilizando las tablas de inteocgra-
les exponenciales (apGndico V) y los valores de las con-
versiones del modele de fluje laminar, los cuales fueron
calculades utilizando las ecuacicnes ([1-2) a {(1-6) ¥y 1la
constante cindtica experimental k' = 0.433 min-l.

Despuss se encuentra la tabla 5-4 que se diferen-
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cfa de la tabla anterior an que loa valores de las conver
siones fueron calculados utiliznndo la constante cinGtica
da la referencia bibliogr&fica k'.- 1 23 min_l.i'

Por dltimo sae encuentran las;@qblnB_STS_y'S-G an _
las cuales podomos comparar la cohveréidn'ékpefimahtal -
obtenida de violeta cristal con las predichan por '1gs ==
modelos tebSricos de flujo de Pistén 'y Lamlnar; esta compa
raci6n sc puede observar tambidn en la gr&fica do la rig..
5-1. ; :
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TABLA 541.
'RESULTABOS DE LAS couvsnsxonss DEL MODELO DE FLUJO DE - -
PISTON, UTILIZANDO X! = 10,433 min” 1.

- Ne. DE CORRIDA ’ C.(:g\in) _. ' . X,

.-1 3.10 ‘0.1467?

i_gi- f ::'j;?f‘z'?:fsl.i" f;Oﬁfodi.
PR :  17-_;ifé;;;_: ,fio.;évér
s o '.2;94 _ ' "?ic;5§g9ﬁf_
5 R 1;ssff; * :-0.5555 .
7 Coiurs e 0.5394
g S '-i.sﬁ ' 0.5143
s 1 .52 0.4960

10 ST b 0.4893

T 1,35 " 0.4501
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TABLA 5-2

RESULTADOS DE LAS CONVERSIONES DEL MODELO DE FLUJO DE -
PISTON, UTILIZANDO k' = 1,230 min~'*

No.DE CORRIDA Z (min) xp
1 3,10 © 0,9779
2 2.75 0,9660
3 2.46 0.9515
4 2,23 0.9356
5 2,04 ' 0.9187
.6 _ 1.88 0.9010
7 1.75 ' 0.8838
8 _ 1.63 0.8653
"9 1.52 . 0.84s8
10 | B i.43 0.8278

i1 - 1.38 0.8100
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TABLA 5-3

RESULTADOS DE LAS CONVERSIONES DEL MODELO DE FLUJO LAMI-

NAR, UTILIZANDO k' = 0.443 min~1:

No.DE CORRIDA &, . v Ey(V) X
1 1.5239 - 0,6751 - 0.1720 - . 0,6559

2 192 0.5977 .

3, "1.2102 | 0.5361"
4 1.0979 0. 48

5 v 1,0038

6 . 0.9250" Sa0e8 X 0.4930
'0. 4685
© 6.4480

0.4286

10 . .. 0.7035 0.4108

11 0.6637. 02940  0.3029  0.3942
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TABLA 5-4

RESULTADOS DE LAS CONVERSIONES DEL MODELO oE’ PLUJO LAMI- -
NAR, UTILIZANDO k' = 1.23 min I' )

No.DE CORRIDA . N

1.8744;

1 1.5239
2 © -1.3492

3 . 1.2102

8 0.7992 . 0,9830°

9 0.7484  0.9205 - . 0,1222 10,7556 .
10 0.7035  0.8653 0.1318 " 70,7363 . ..

11 0.6637  0.816a  0.1411 - 0.7179
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' raﬁnhj 5-5
COHPJ\RACION DE LRS CONVERSIQNES EXPERIMENTALES CON LAS
PREDICHAS POR LOS MODELOS IDERLIZADOS DE FLUJO DE PIS~--
TON Y E'LUJU LRHINAR, UTILIZANDD k' = 0,443 min .

| NO.DE'CORRIDA . - o= L Xy X,
' EXPERDMENTAL  PISTON LAMINAR

1 3.0 0.7432  0.4767  0.6559

2 2,75 0.6969  0.7043  0.6156

3 2.46 . 0.6565  0.6637 ;. [0.5797

4 \ 2,23 o)si#Q;
5 2,04 : ‘_gﬂééér
6 108 05534
7 | 1;%5._ 2 f}éi%;?o’
a 1,63 _:fgu."sz'ﬁ';'{'E
9 Cas2 05072 "0,

10 143 ' 6;496é : o.i?éa.“f.ﬁl4i§§;;'7;

11 1.35 0,4759  0.4501 . ..0.3942 ...
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TABLA 5-6
COMPARACION DE LAS CONVERSIONES EXPERIMENTALES CON LAS -

PREDICHAS POR LOS MODELOS IDEALIZADOS DE FLUJO DE PISTON
¥ FLUJO LAMINAR, UTILIZANDO k' = 1.230 min~ !,

WNo,.DE CORRIDA r- X X X

A N A
EXPERIMENIAL PISTCN * LAMINAR *
1 310 0.7432 0.9779 0.9205
2 2,75 0.6969 0.9660 0.9075
3 2.46 0,6565 €.9515 0.8850
4 2,23 0.6229 0.5356 0,8622
5 2.04 _ 0.5238 0.9187 0.8337
6 1.88 0.5684 0.5010 0.8177
7 1,75 0.5470 0.8838 0.7962
8 o 1.63 0.5265 0,B653 0.7758
9 1,52 " 0.5072 0.08458 0.7556
10 | 1,43 0.4908 0.8278 0.7363

11 " L.35 0.4759 0.B100 0.7179
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FIG. 5-1
COMPARACION DE LAS CONVERSIONES EXPERIMENTA-
LES CON LOS MODELOS IDEALIZADOS DE FLUJO DE
PISTON Y FLUJO LAMINAR .

PISTON® ™ ™

LAMINAR® 7

. 'PISTON

1.0 14 1a o2 2.8 3,0 &0nin)
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. Al,hacef-un_an&lisis da resultados sc puede da- -
cir la siguicnte:

1) Que la reaccién cinética que se habfa supuesto,
es. la qbrrecta,.ya-que'al aplicar el M&todo Integral de
datos,cxperimehtales, éston so distribuyen sobre una roc
ta que'ﬁarﬁé del origen.

2} Al aplicar el M&todo de Minimos Cuadrades se -
'iuncontfé el valor de la constante de pscudo-primer orden,
‘la cual tuve un valor diforente a la reportada por = ==
Cayrol y Hudgins en Toronte, Canadd (2); un factor que -
se considera gue pudo haber influfdo, o5 el de la tempe-
ratura, yva que elles no dan el dato exacto de la misma,-
solamente informan que ¢l eXperimento se realizd a tempe
ratura ambiente.

3) Al comparar los datos oxparimentales obtenidos
con los modelos Idcales de flujo de PistfHn y Laminar, Sc
observé que el comportamiento del f£lufdo dentro del reag
tor, es similar al del Modelo du‘Flujo da Pistsn.

4) Al comparar este estudio con que realizé on --
forma paralela Elsa Fabicla Parra Urrea (10}, en el cual
el reoactor tubular estaba colocadoe on forma longitudinal,
sa observé gue los des siguieron el mismo compor
tamiente, es decir: el MEtodo de Flujo de Pistén.



R E S U M E N
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. Para poder cumplir ol objetivo de este estudio -
que ‘ara analizar el compeortamiento del flujo en un roac-
tor tubular en espiral mecdiante una rcaccién de pscudo--
primer orden, s¢ realizaron 11 ecorridas experimentales,-
y do. osta manera se pudo cenocer el grado de conversitn_
de violéta cristal a diferontes ticmpos espaciales.

Se comprobS por medio del MGétodo Integral de da=--
tos cxbnrimentalcs, gue la reaccidn que se lleva a cabo_
entre violeta cristal o hidrdxide de sodio (&n axceso} ,
tienc una ccuacidn cinftica de pseudo-~primer orden, por-

" que al graficar los datos oxperimontales, &stos so dis--—
tribuyeron sobre una rocta, y utilizando cl MGtode de -~
Minimos Cuadrados S¢ encontrd ol valor de la constante.-
doe psoudo-primer orden.

Posteriormente, se hicieron efilculos para conocor
cudl hubiera sido el grado do conversifén del reactivo, -
si el flujo dentro del reoactor hubicera tenido un compor-
tamicnto como los Modelos de Fluje de Fistén y de Flujo
Laminar; primero utilizando la conatante cinfitica experi
mental y luego con la constante cindtica reportada en -
la bibliocgraffa (2).

Dospués, sea hizo una comparacitn de los datos ex-
perimentales con los modeles Ideales para saker -
a cudl de allos ae ajustabka mis el comportamian-
to dol f£flujo en nuestro reactor, '



CONCLUSIONES
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En este estudio se alcanz6 ¢l objetivo fijado: -
Analizar el comportamicnto de un reactor tubular en espi
ral, en el cual transcurrié una reaccién de pscudo-pri--
mer orden.

Obgervando log resultados obtenidos se concluye - -
lo siguientos

l.- La reaceifn entra violota cristal e hidréxido de so-
dio, en estas condiciones de operacidn, tiene una --
ccuacién cinttica de pscudo-primer orden.

2.~ Con ol MEtodo de Minimos Cuadrades, se calculd la -~ -
'cdnatanta de pscudo-primer orden para los datos expg
rimentales, obtenidndosc un valor do k' = 0,443 min"%
utilizando una eoncontracifn de Naoll de 0.0909 M y -
trabajando a la temperatura ambicnto (aprokimadamcnu
te 20°C). La constantec cinféitica reportada en la bi-
bliograffa (2) tione un valor de k' = 1,23 min-ly -
esta difercncia tal vez so dobo a gue la temperatura
de operacifén no fue la misma’ a la utilizada por - --—
Cayrol y lludgins (2}.

3.- Las conversiones ocxporimentalas obtenidas on eate --
roactor tubular en forma de espiral se pucden consi-~
derar pricticamente como las del medelo teftfico do ~
Flujo de Pistén, -

Se sugiere que se rgaiicen ostudios similares -~
para obaervar si influye ¥ en gué medida el - -
.reacomeda .geométrico del reactor y tambi&én se po-
drfa -efectuar un estudieo de boterminaciSn de Tiem-
pos.:de Residencia (DTR), utilizando un componente -
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no reactivo (trazador) en el sistema utilizade -
en este ostudio, para extender la informacidén - -

sobre el comportamionte del reactor.
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T utilizaron 2 tangues de alimentacién de los -
reaétiVoa, uno con capacidad dc 200 litres para la solu-
~ eidn de hidrbxido de sodio, colocado a una altura de -~ -
3;15-metroa: hocho de limina da fierro y recubierto en =
su interior con pintura acrilica; el otro tangue utiliza
do con capacidad de 20 litros para la soluciSn de viole-
ta cristal, cra de polietilono ¥ estaba colocado a una -
altura de 4.10 metros. '

) Les reactivos fluveron por madio de 1a_fuerza-'dn‘f
gravedad. La alimentacén do la solucién dq Nabn:al‘moz—_r
clador se controls por modic de una llave de pasa de 4'= -

mm de difmetro ¥y por un rotdmetro previamente calibradeo =

( ver ap&ndice IV ).

Para regular el flujo deo la solucidn de viocleta -
cristal se utiliz® una vilvula de paso de 3 mm do difdme-
tre 'y un manfmetro diforencial {los deotalles de su cali-
bracitn sa encuentran on el aptndice IV). Para medir --
1z diferencia de presidn se utilizé tetraclurorc de car-~
" bono que es mis doﬁsp que la solucifn de violeta cristal

¢ inmiscible en ella,

Lag dos solucionhes ze hicieron pasar a través de
un mezclador con capacidad de 100 ml, Justo antes de -
entrar al reactor ostaba una cenexidén "Y' de vidrio de -
donde se tomaron las muestras iniciales, y a la salida -
del misme se encontraba una conexién "T" de donde se to-
maron las muestras finalas.

Las muestras se recogian on los tubos de gnsayo -
Baush & Lomb y sc les media la absorbancia en el aspec--
trofotémetro.



A0

EL reactor es thbular ﬁa 40 metros de longitud; -
enrollado ' en forrﬁ& de ogpiral  con 24 vueltas y -
de 0.0095 m { 3/8 ini. de AJdifmetre nominal, (didme--
tro intlnrn.o 0.0092 m;) y ostaba colocado sobre una

tabla de 1,22 x 1,30 matros.



APENDTICE II

DESARROLLO EXPERIMENTAL



41

I.~ PAS0OS PRELIMINARES

1) Se obtuve un aspectro de ultravioleta para cono--
cer la zona de mixima longitud de onda a la que
absorbe el violeta cristal. Seo calibrs el espec-
trofotdmetre Baush & Lomb, primeramente gon la ==
celda vacia hasta gque indicara 0 de absorbancia ,
después sc llenf con agua-un tube de ensaye B & L
y so ajusts hasta que indicara 1 de absorbancia.

2) Se tomaron varias lecturas de abesrbancia de la -
solucifn de vicleota e¢ristal a diferentes longitu-
des de onda y en cada ocasidh so calibraba el as-~
pactrofotfmotro, Asi se encontré gue la mixima —-
absorbancia ostd en la longitud de onda de 590 mn.

3) Sc prepard una solucidn patrén de vieleta cristal

3 Molar, gue es la mixima

de concentracitn 1 x 107
concentraciSn que se podia detectar en el rango -
de absorbancia del aparato; de csta solucibn se -
prepararon estdndares de 1, 2, 5, 10, 20, 30, 40,
50, 60, 70, 80 y 90 ml, los cuales se aforaron a
100 ml ¥ sc les midié la absorbancia a cada uno -

da ellos.

4) Se procedid a hacer una grifica y por medic de —-
glla se comprobd la linsaridad de la absorbancia_
¢on respecto a la cencantracibn (ver la figura --
I1~1). '

5) Se determind ol volumen del roactor llenfindolo -
con agua ¥y midiendo directamente el volu- -
men empleado, gque fue da 2900 ml, el cual_
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. se utilizé en  los 'c&lculos de tiemp'o _eg- -
;Pacialf_" o : oo :

6) Se calibraron ol 'mandmotro'_"'diferehciai y el -
rotimetro. - [Para ‘mayores .detalles” ver el - -



II.- RUTINA DE TRABAJO. @ - - .

1)

2

..3).

1)

5)

;cristal (,
" l'de; soluciﬁn‘de violeta: cristalﬁcun absorban--;"
-;cia de 0. 85, que‘corrnsponde a. una ccncantra—‘-_
‘ci6n. de 0, 9 x- 1077 Molar.f,f-‘ . ‘

43

Se preparaban 160 1itros de soluciﬁn NaOH 0 1--:-

Molar, uuilizando par olucién -

Una vez'ptepdkddéshlos reactivqs, so procedfa -
a abrir las vilvulas dn paso’ y segfin la corrida
de que So tratara se reogulaba el caudal reogueri
do, observando las escalas del rotdmetro y del
manémetro diferencial.

Se esperaba un lapso de tiempo para comenzar a
tomar las muestras con el fin de obtcner un ecs-
tado constante, #so tomaban 5 muestras iniciales
vy 5 muestras finales, cada 10 minutos para com=-
probar el estado gstacionario.

A las muestras obtenidas se les tomaba inmedia-
tamente la lectura de absorbancia en el espec--
trofotémetro porque la reaccifn segufa transcu-—
rriendo.

Con los datos de la tabla II-1, se prepar$ la - =

grdfica de la Figura II-1, poro debido a la dificultad -
de estar leyendo cada dato de absorbancia de las prucbas
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realizadas, se hizo una'cbrrbiacidn de datos y s@ encon-
trs que los dos primeros dato- sa ajustan a una ecuacitn
exponancial ( y = & x } que ‘e 1a siguiento:

(11-1} cA % 105 = 0,6557 CIA )° 7409

para valores dd ahsbrbancia = 0.031

El resEo de los datos so ajusta a una recta:

c, x 10% = 0,01837 + 1.0204 { LA )

para valores de absorbancia 7> 0,031

Asi, al leer un valor de absorbancia en el espec-
trofotfmotre, se pucden aplicar ostas ecuaciones para -
conocer la concentracidn de wvieoleta cristal; de -~
esta forma sec reduce ol error de estar loyendo -
en la grafica.



TABLA II-1

DATOS DE ABSORBANCIA A DIFERENTES CONCENTRACIONES

DE VIOLETA CRISTAL

CA % 105 Molar - Absorbancia
0.02 0.009
0.05 0.03Y
0.10 ' 0.080
0.20 0.178
0.30 . 0.260
0.40 0.370
0.50 0.450
0. 60 0.550
0.70 ' 0,650
0.80 0.760

a.90 0.850



P00

Cersd
a.50)

0.05

o 5
_CA x 10

'GRAFICA DE ABSORBANCIA DE VIOLETA CRISTAL

0l25 0.50 0.75

AEZSORBANICIA
?iG, II-1

1.0
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APLICACION DEL METODO DE MINIMOS CUARDRADOS
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. .apmcac:tozét nEL_MEmhdjnrﬁmnmsf cunnmnbs’-ts. 7

La ralacl6n entre al’t;empo du :esidencia ¥y gl --
grado de ccnvarsi&n para

na';naccidn de pseudo-primcr -
orden aatu dada por la sigu;ente ccuacidn.

-« XA )
1 = X

) Para. calcular al valor de k' se realizé una expo-
'rimentnaxén on el 1aboratorio, midiendo el grado da con-
versiﬁn para una serie de valores de tiempos de residen-
cia._f

'Si'se grafica - 1n {1 =~ XA ) vs., & se obtie-
_ne Una recta que parte del origon en & = 0 y - - -
e ln (1 - xA ) = 0, cuya pendiente serd k'.

Sin (1 =X pendiente = k°

&

Puede calcularse la pendiente y el grade do dis--
persién de los puntos por ol métode de Minimos Cuadra- -
dos; asi la ccuacifn serd del tipo:

¥y=m X



En donde: CXe &

¥= = 1n (1 - *A ). N

me= k'

En todas las mediciones y expefimcntaciones -1 I
tiene un error. A la difercncia eontre el valor real y -
el valor calculado se le llama eorror { Ei }; sin embar--
go el valor real no se conoce, pero se pucde estimar ba-
jo cieorto error gque se debe minimizar:

BEi = ¥i - ¥&

En donde:
¥i = wvaler real

¥ = mXi = wvalor calculado

Por 1o tanto:

Ei = ¥i - m Xiji

Como no se puede hacer minimo cada error (Ei) in
dividualmente, se sugiera que el valor de la sumatoria -
de errores Ei ) sca tan cerecano a cero como Sea =
posible. Sin Qdﬁargo, los errores positivos ¥ negativos
se anulan; por lo gue sa hard mfnima la suma de los cua-
drados de cada Ei, de tal forma qua:

i Ls3
T B2 = Y vi - mxit )?=minimo

El valor de la pondiente debe ser tal gue minimi-
ce la suma de los cuadrados do las desviaciones y el mi-
nimo se obtiene derivando con respecto a la constanta --
"m“", e igualando a cero. ‘
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) o . : . )
2 [T ¥ - m Xi) (~XL) ]

S-vixi + m xi? = o

(zv-1) S m .= —Xi_ ¥i
Xi

COEFICIENTE DE CORRELACION LINEAL (6, 7)

El coaficiente de Correlacién Lineal para dos va-

riables os el siguicnta:

(1v-3) ra nE Xivi - T xiE vi

\/z'n I xi?2-¢gx0? ¥ vi? - (zw?

En donde:
r = Cocficiente de Correlacifin Lineal
N A = Ntmerc de Corridas

¥i, ¥Yi = Valores Experimentales

sor WO
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A} .- CALIBRACION DEL MANOMETRO DIFERENCIAL ( 12 )

El manfmetro diferencial consiste on: un medidor.
do orificio tipo tobera, unido a un tubo en forma de U -
que contiene una sustancia de mayor densidad gue. la . que
va a flulr e inmiscible an clla, Al fluir el lfguide se
detecta una cafda da presi&n | diferencia de alturas on

" las columnas del manSmetre ), gue dubende del caudal que
_fluye a través del orificio.

La calibracién de los mantémotros medidores de £lu
jo, consiste en relacionar la diferoncia de alturas en -
las columnas con el caudal del lfguido £luyendao,

Esta relacisn sa puedd expresar por medioc de una_
grifica o una ecuaciﬁn,.@ue o8 la sigquiente:

Vg “’,‘alf:'_(-aﬁ'l.'h
TV, = fflujé a través del manfmetro { ml /min )

~&h. = diferencia de alturas eon las columnas ( mm}

a, b = constantes del medidor de orificic

) Para cpncontrar la ¢cuacién basta linearizar los -
datos de las lecturas del manBmetro y los datos de los -
caudales registrados, de la siguionto forma:

1 v = 1lna + b 1n ( A h}
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Si se grafica (.fn A h')'.vs, - ;hlv;'I,_se e

obtiene una recta en la cual " 'lna " es la intersec- -
ci6n en ol eje dc la ordenada y " b " es la pendicnto.

El procedimicnto gue so B;guid'pafa la calibra- -

cifn del manfmetro fuae ol siguienta:

1)

2}
3)

4)

s)

6)

Se abrfa la vdlvula pormitiendo el paso del agua,
originfindose una diferencia de alturas de CCI4 en
las columnas.

Se anotaba esta diforencia de alturas.
Se esperaba hasta gue el flujo fucra constante.

Se hacfan 3 medicleones de liguido colectado en un
tiempo fijo. Esta operacifn sc repitid 26 voeces_
hasta obtenor una serie de datos de caudal y di-
ferencias de alturas ( vor tabla V-1 ).

Se¢ procedi6 a hacar una gréfica de caudal v, = -
{ ml/min )} ve. difercencia do alturas Ah (mm) =~

{ver la figura V-2),

Aplicando logaritmes se linearizaron los datos,

Se obtuvo una rolacifn que es la ecuaciSn del ma-
németro,

La ecuacisn dol manSnetro as la siguiento:
Uo = 9.2476 { &h) 0.5876

Con esta relacién, al leer una diferencia de altu

ras en las columnas del manfmetre se puede conocer el -
caudal de violeta cristal gue costf fluyendo.
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TABLA. V-1 .. . . 52
DATOS DE. CALIBRACION DEL MANOMETRO -

An {mm} - o v, (ml/min)-
8.0 - ot 30,500
Coazoeh T T aelgs ,
R Y RN -1 11 S S
22,0 - - s1.77 L

fozeco U T tee.a7 b
Cleadlec L el 0730830 Lt
380 7830 . -
a2.5 83,10 -
ooasig U U iEe.00 v
coes2,00 T LT 8aley
58.0; . . - .o 99,60
62,0 :-o U ae3i200 0
eBL0 iU U a0saa2 )
72,000 L ocC0T 0T 114083
Corrie oo T 119033
T oUea0 Loy otazasse.
Coev.s oo 0 l128,25
Cezio - L 1m L se
Crleree R 13514
7106.0 143,00
115005 180,75
Tla23.0. .. 157.25
7138.0 " S 167.00 -
CL4400 T T el 172,00
188,00 . 7 181,28
162.0 . oo "184.00
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B) .~ CALIPRACION DEL ROTAMETRO ( 11 )

El rotimetro es un medidor de £lujo; el dreca por_
" la que circula el lfiquido es en la separacifn apular en-
tre ol flotador y la cilmara por la gue pasa la corrien--—
te. A medida que aumenta el casto el flotador sube, au~
mentando asf el Srca de circulacidn hasta gue la difercn
cia de presiones equilibre oxactamente el peso del flota
_dory Gste llega hasta una posicifn exactamente proporcig
nal al gasto, pero €l nivel a gque sc cleva varia con la
viscosidad v tiene que calibrarec para cada £luildo on --
particular,

Para la calibracidn del rotﬁmetrc sa proccdid do_
1la siguiante manera.

fl}— Scjah;ia la valvula para permitir el paso del
: agua,’ ’

2} E) flotador subio hasta un cierto nivel y se_
anotaba la mecdicifn quec indicaba la escala --
marcada .an el rotimectro,

3 Se tomaban muestras de liguido colectado en -
un tiempo f£ijo.

4} Se repitié esta operacién hasta tener medicio
nes de toda la escala marcada en el rotimetre
{ ver tabla V-2 ).

Se procedid a hacor una grifica de flujo volumi--
trico wvs. unidades cn la escala del rotimetro (ver 1la
. figura v-2); la relacifin fue lineal y Ese obtuve -—-
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TABLA V=2

DATOS DE CALIBRACION DEL MANOMETRO

Y yo
14 207,00
24 420.67
EL 613.50
4 845,00
54 1045,00
64 1293.00
74 1495, 00
84 1750, 00

89 1851,33
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