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SUMARIO

El presente trabajo especial de grado tiene como objetivo el desarrollo de un
modulo de extraccion liquido-liquido para un sistema de planta piloto, con el proposito
de ampliar la gama de procesos quimicos a estudiar, asi como también brindar un

conocimiento en cuanto a los equipos y procesos de extraccion liquido-liquido.

El estudio involucra el disefio y operacion del equipo de extraccion liquido-
liquido, mediante la recoleccidon de datos experimentales tales como cantidad de
refinado, extracto, densidades de las mezclas y determinacién del punto de viraje

mediante titulaciones.

La operacion del equipo se realizé en el Laboratorio de Quimica Analitica de la
Universidad de Carabobo, ya que fue necesaria la presencia de una campana

extractora debido a la toxicidad del sistema ternario utilizado.

Las fases del estudio comprenden el disefio del equipo, mediante un inventario
de los accesorios y/o piezas necesarias para su construccion, para estimar los costos
de instalacién, asi como establecer las variables de operacion al trabajar a flujo cruzado
y en contracorriente. Posteriormente, se evalu6 el comportamiento del equipo operando
en flujo cruzado y contracorriente. Luego se comparoé los resultados con los valores
tedricos, para finalmente realizar una estandarizacion de los accesorios y establecer las
condiciones de operacion. Por otro lado se generaron alternativas de mejoras que
permitan optimizar el comportamiento del equipo dentro de los parametros
recomendados de funcionamiento, asi como darle otro uso al equipo en un campo
diferente al de extraccion liquida. Al operar en flujo cruzado se trabajé en 3 etapas y la
tendencia de los valores del refinado obtenidos experimentalmente coinciden con los
tedricos, pero al hablar del porcentaje de extraccion, surgen discrepancias a medida
gue aumenta el nimero de etapas, ya que los valores obtenidos experimentalmente:
(11,8 £ 0,2)%, (41,8 + 0,2)% y (90,0 £0,2)%, son mayores a los calculados teGricamente
10,62%, 10,61% y 14,14%, indicando asi, que la operacién del equipo se realiza en
forma optima, ya que en cada etapa se extrae mas soluto, mientras que la desviacion

existente relacionada con los tedricos disminuyen, reportando (181,8 £ 0,2)%, (73,0



0,2)% y (84,0 £ 0,2)%. Para el caso de flujo en contracorriente, sélo se realizaron 2
etapas debido a la complejidad del método operatorio, siendo los resultados en cuanto
al porcentaje de extraccion teoricos 76,70% y 74,08% en las etapas 1y 2. Tanto en las
2 corridas, solo se pudo determinar los porcentajes de extraccion en la primera etapa,
siendo (94,8 £ 0,4)% vy (77,4 = 0,4)%, ya que este método no es muy preciso, debido a
que la transferencia es mayor y llega un momento en que el solvente se encuentra
saturado y no puede extraer mas, pero debido a la gran cantidad de agua existente,
ésta comienza a extraer el soluto ya que es mas afin que el solvente, por lo que la
composicion del soluto en el refinado 2 es mayor. Durante este método, las mediciones
fueron realizadas repetidas por el mismo instrumento, incrementado asi el error.
También debe tomarse en cuenta que se trabajé con acido acético y tolueno, siendo
éste Ultimo muy volatil, por lo que se perdia masa constantemente ya que los tanques
son abiertos. Cabe destacar, que durante las titulaciones se usé una concentracion de
6M para el NaOH, implicando una baja exactitud al determinar la concentracién del

soluto en el refinado, acarreando asi otro error.

Entre las conclusiones mas resaltantes se puede mencionar que el tipo d equipo
seleccionado fue el de mezcladores-sedimentadores, el sistema utilizado fue agua-
acido acético-tolueno, los porcentajes de extraccibn aumentan con cada etapa

operando a flujo cruzado, los costos de operacidn son relativamente bajos, entre otros.

Como recomendacién se puede decir, que la instalaciéon de deflectores mejoraria
la agitacion y por ende un aumento en el porcentaje de extraccion, asi como el disefio
de tapas para los tanques para controlar la volatilidad del sistema ternario, realizar otra
perforacion de mayor diametro en el fondo de los tanques para disminuir el liquido
remanente que queda en el mismo, titular con concentraciones bajas, para obtener un
valor de concentracién de soluto mas exacto y trabajar con balanzas de gran capacidad

para disminuir errores en la medicion de la masa de los refinados.
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INTRODUCCION

En el presente trabajo se desea disefiar un equipo de extraccion liquido-liquido,
el cual pueda operar tanto en flujo cruzado como en flujo contracorriente, con el fin de
pone en marcha su funcionamiento.

El estudio a realizar engloba basicamente el area de transferencia de masa,
incluyendo la estimacion de los costos de instalacion y operacion del mdédulo de
extraccion necesarios para su funcionamiento, asi como también la fabricacion de
piezas requeridas para su disefio.

La metodologia a seguir para el logro de cada uno de los objetivos consiste
inicialmente en establecer las condiciones de operacién del mddulo de extraccion
liquido-liquido a fin de seleccionar el equipo mas adecuado y el sistema ternario a
utilizar, estimar los costos de instalacion y operacion, realizar la evaluacion del equipo
operando en flujo cruzado y contracorriente y finalmente estandarizar los accesorios
que lo conforman asi como definir las variables y pardmetros de operacion.

El presente trabajo especial de grado se encuentra estructurado primeramente
por el capitulo 1 en el cual se encuentra de forma ordenada y detallada el
planteamiento del problema, posteriormente en el capitulo 2 se presenta las bases
tedricas que sustentan la investigacion, luego se plantean en el capitulo 3 de forma
detallada los pasos a seguir de forma metddica para la realizacion de los objetivos, a
continuacion en el capitulo 4 se presentan los resultados concretamente discutidos y
analizados, finalmente se exponen las conclusiones y recomendaciones que sirven de
apoyo para el completo desarrollo de este trabajo especial de grado.

Con los resultados de la evaluacion, se desea analizar el comportamiento del
equipo mediante las variaciones de los porcentajes de extraccion entre los valores
tedricos y experimentales, para cada etapa del proceso.

El desarrollo del equipo de extraccion fomentara el desarrollo del estudiantado,
ya que permitirda ampliar la gama de procesos que se estudian a nivel de laboratorio, asi
como tambien puede desempafar una labor importante en el desarrollo de un banco de

pruebas a escala piloto.



CAPITULO I: PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En esta seccion se presenta de forma ordena la situacion de estudio, la cual es el
motivo de realizar este trabajo de investigacion, igualmente se realiza una descripcion
breve de la situacién que se presenta como problema, asi como también de lo que se

espera obtener como resultado al solventar dicha situacion.

El disefio de un equipo de extraccion liquido-liquido se considera necesario ya que
existen procesos en los cuales se emplean sustancias que necesitan ser separadas y
por sus propiedades y comportamiento en soluciones les impide ser separadas por
cualquier otro proceso (destilacion, absorcion y desorcion), ademas el disefio de este
equipo brindaria un conocimiento agregado en cuanto a los equipos y procesos de

extraccion liquido-liquido.
1.1. DESCRIPCION DEL PROBLEMA

El Laboratorio de Ingenieria Quimica de la Universidad de Carabobo ubicado en el
Municipio Naguanagua, cuenta en sus instalaciones con una serie de equipos y
personal capacitado cuyo fin es brindar conocimientos y experiencia practica a los
estudiantes, en el area de transferencia de masa, transporte de fluidos, y transferencia
de calor; asi como en el manejo de instrumentos para la determinacion de propiedades
fisico-quimicas de fluidos, a fin de que los estudiantes adquieran destrezas en el
manejo de los equipos basicos utilizados en el campo industrial. A pesar de contar con
los equipos antes mencionados, no se dispone de equipos que puedan ser integrados
para conformar de esta forma una planta a escala piloto que pueda simular un proceso
quimico completo como por ejemplo la extraccion de cobre (ll), procesos de obtencion
de aceite vegetal a base de maiz, separacion por extraccion liquido-liquido de cobre,
niquel y cromo de aguas residuales, la cual puede ser de gran utilidad ya que aportaria
una herramienta util en cuanto al estudio de procesos quimicos completos, asi como
también el analisis del comportamiento de los equipos dentro del proceso y su
influencia dentro del mismo a fin de obtener la experiencia que puede brindar el
conocimiento adquirido en cuanto a los métodos de optimizacion que pueden ser

estudiados en dicho banco de pruebas de planta piloto.



Enmarcado en estos aspectos antes mencionados, se planea la necesidad de
disefiar un equipo de extraccion liquido-liquido, debido a su importancia en diversos
procesos a nivel industrial, ademés en la actualidad el Laboratorio de Ingenieria
Quimica no dispone de este equipo y sera de gran utilidad en la formacion y desarrollo

de los estudiantes para complementar sus crecimientos como futuros ingenieros.
1.2. FORMULACION DEL PROBLEMA

En la industria actual se puede observar gran cantidad de procesos en los cuales
se ha invertido una gran cantidad de capital para su puesta en marcha, estos procesos
antes de implementarse, deben ser sometidos a ensayos y operaciones a pequefia
escala o escala piloto para determinar su factibilidad econémica o su implementacion.
Actualmente no todas las empresas poseen las herramientas necesarias para poder
realizar un estudio a pequefia escala de una modificacién o reestructuracién de los
procesos actuales, es por esto que surge la necesidad de disponer de un moédulo de
extraccion liquido-liquido y asi disponer de una serie de equipos a escala piloto, que al

ser integrados, puedan solventar esta situacion.

1.2.1. Situacion Actual

El Laboratorio de Ingenieria Quimica a pesar de que cuenta con algunos equipos
a escala piloto, no dispone de un equipo de extraccion liquido-liquido el cual puede ser
empleado para el estudio de diversos procesos quimicos, el cual podria ser utilizado
para realizar el estudio de una mayor gama de procesos. No contar con este equipo
limita la variedad de procesos que se puedan estudiar, especificamente aquellos en los

cuales los equipos de transferencia de masa son necesarios.

1.2.2. Situacién Deseada

Disponer de un modulo de extraccion liquido-liquido para poder ampliar la gama
de procesos quimicos a estudiar, tales como: extraccion liquido-liquido de cobre (ll),
desterpenacién de aceites esenciales, separacién por extraccion liquido-liquido de

cobre, niquel y cromo de aguas residuales provenientes de la industria Galvanotécnica.



1.3. JUSTIFICACION

En la actualidad la disposicién de un banco de pruebas de planta piloto aportaria
una ayuda o beneficio al Laboratorio de Ingenieria Quimica si se toma en cuenta que
dicho banco de pruebas puede ser empleado para prestarle servicio a las industrias, ya
gue son pocas las que tienen los recursos para realizar el montaje de una planta piloto
para realizar sus estudios de optimizacion de procesos y/o desarrollo y puesta en
marcha de un proceso nuevo.

De igual forma se puede decir que este moédulo puede ser empleado para un
mejor estudio de diversos procesos en los cuales la separacion o extraccién de un
compuesto de importancia es necesaria y deseada, pero el método Optimo de
extraccion no es conocido para dicho proceso. Se podria agregar que también puede
ser empleado dicho médulo de extraccion en fines didacticos y educativos ya que el
Laboratorio de Ingenieria Quimica no cuenta con dicho equipo.

Se puede agregar que el desarrollo de este trabajo especial de grado permitira a
sus autores cumplir con uno de los requisitos indispensables para optar al titulo de

Ingeniero Quimico.

1.4. OBJETIVOS

1.4.1. Objetivo General
Desarrollar un médulo de extraccion liquido-liquido con el fin de llevar a cabo

evaluaciones a escala piloto.

1.4.2. Objetivos Especificos

1. Establecer las condiciones de operacion del médulo de extraccion liquido-liquido a
fin de seleccionar el equipo mas adecuado a ser instalado, asi como también su
dimensionamiento.

2. Estimar los costos de instalacion y operacién del médulo de extraccion, a fin de
realizar el estudio de costos requerido para su funcionamiento.

3. Realizar la instalacion y puesta en marcha del médulo de extraccion a fin de evaluar

el comportamiento del equipo.



4. Realizar la evaluacion técnica al sistema para verificar las condiciones de operaciéon
establecidas previamente.
5. Establecer las condiciones de operacién obtenidas a través de la evaluacion a fin de

estandarizar los accesorios empleados en la integracion del sistema de planta piloto.
1.5. LIMITACIONES

En la presente investigacion se pudieran encontrar algunas condiciones y
restricciones que pudieran limitar su correcta y satisfactoria realizacion, entre éstas se
pueden nombrar: El tiempo estimado para la culminacién del trabajo especial de grado
puede prolongarse debido a la dificultad para obtener los recursos econémicos para la
adquisicion de los materiales necesarios para el desarrollo del modulo de extraccion,
asi como también se pudiera dificultar la compra de los reactivos empleados en el
sistema de extraccion.

Se puede agregar que el tiempo empleado en la recoleccion de datos para la
realizacion de la evaluacion del equipo puede ser otro factor que podria afectar el

tiempo de culminacion de dicho trabajo especial de grado.



CAPITULO II: MARCO TEORICO-REFERENCIAL

En esta seccion se presentan algunos trabajos de investigacion, articulos cientificos,
trabajos de grado y bibliografia que ha servido de base y fundamento para el trabajo
que se realiza a fin de presentar algunas referencias que han sido tomadas en cuenta

para la realizacion de dicho proyecto.
2.1. ANTECEDENTES

1. Universidad de Alicante (2005). Proyecto de parque cientifico a fin de poder

generar proyectos de investigacion, desarrollo e innovacion para la industria
del entorno. Universidad de Alicante. Secretariado de Instrumentacion Cientifica y
Tecnologia. Area de Quimica Orgéanica, Quimica Fisica, Ingenieria Quimica y
Quimica Inorganica.
Tiene como objetivo la creacién de un parque cientifico junto a sus actuales terrenos
a fin de poder generar proyectos de investigacion, desarrollo e innovacion para la
industria del entorno, en el campus existen varias plantas piloto, constituidas por una
serie de unidades donde se realizan las Ultimas etapas en la optimizacion de un
proceso de investigacion. Muchos grupos de investigadores llevan afios
estableciendo la viabilidad de un proyecto o producto desarrollado en los laboratorios
con el objetivo de poder transferirlo al sector productivo.

En las plantas piloto se transfiere la tecnologia disefiada en los laboratorios de
investigacion para realizar productos en pequefias cantidades que mas tarde
pasardn a las empresas que han contratado estos servicios. Por ejemplo en
ingenieria quimica se realizan trabajos de analisis y biodegradacion de compuestos
organicos, procesado de polimeros, etc. En quimica organica la investigacion,
desarrollo y sintesis de materias primas, intermedios y productos finales para la
industria de la quimica fina. En quimica Inorganica disefio, desarrollo y aplicacion de
materiales avanzados, tales como carbones activados especiales y en quimica fisica
estudios de viabilidad, puesta en marcha a escala de planta piloto de procesos
electroquimicos, electro sintesis y tratamientos de aguas residuales. La principal

diferencia es que se desea crear un parque cientifico o sea una industria completa



de plantas piloto aunque se desea con un propdsito similar que es realizar estudios

de procesos y prestar servicio a la industria.

Mezones, N., Quartuccio J. (2002). Diseifio de una planta piloto para la
elaboracion de fertilizantes, a partir del acido fosférico producido por
Tripoliven C.A. Universidad de Carabobo. Facultad de Ingenieria. Escuela de
Ingenieria Quimica.

Este trabajo de investigacion tiene como objetivo general disefiar una planta piloto
para la elaboracion de los fertilizantes: fosfato mono amonico (MAP), fosfato di
amonico (DAP) y Urea fosfato de alta pureza, a partir del acido fosforico producido en
Tripoliven C.A.

De acuerdo a los resultados obtenidos se llegd a la conclusién de que la planta
piloto emplee 2 centrifugas, de manera de ofrecer una alternativa a nivel comercial,
permitiendo realizar simulaciones en las condiciones en que opera dicha planta.

Este antecedente presenta similitud con la investigacion que se esta llevando a
cabo, en el desarrollo a escala piloto de equipos para la realizacion de pruebas y
estudios que permitan facilitar los cambios de operacion y sistemas a nivel industrial.
La principal diferencia radica en que en este trabajo se desea la obtencion de
fertilizantes, mientras que en el proyecto que se esta desarrollando no se busca la

obtencion de producto sino la separacion de una mezcla de 3 componentes.

Martin Toro, Felipe y Francisco (2002). Disefio y construccién de un banco
experimental de intercambiadores de calor para ser instalado en el Laboratorio
de Ingenieria Quimica de la Universidad de Carabobo. Universidad de
Carabobo. Facultad de Ingenieria. Escuela de Ingenieria Quimica.

Este trabajo tiene como objetivo general construir un banco experimental de
intercambiadores de calor a fin de tener un medio practico de aprendizaje en el area
de equipos de intercambio térmico, que cumpla con las necesidades de los
estudiantes de la Escuela de Ingenieria Quimica, de abarcar el estudio de los
fendmenos de transferencia de calor, aplicados a los equipos de intercambio térmico
de mayo uso industrial. La similitud radica en el desarrollo a pequefa escala de
equipos para la realizacion de diversas pruebas y el estudio de los resultados



obtenidos a fin de obtener conocimientos ligados al uso de estos equipos y su
importancia en el &mbito industrial.

Como diferencias a mencionar la principal se centra en la no integracion de
estos equipos a un banco de pruebas a escala piloto, también se puede agregar que
el proposito de estos equipos era obtener un conocimiento practico que pudiera ser

impartido a los demas estudiantes o sea los equipos tenian una finalidad didactica.

4. Mejia, N., Fernandez, C. (2002). Disefio de una planta piloto para sulfonar un
alquilato pesado lineal. Universidad de Carabobo. Facultad de Ingenieria. Escuela
de Ingenieria Quimica.

El objetivo general de este proyecto es disefiar una planta piloto para producir acido
sulfénico a partir de un alquilato pesado lineal, utilizando 6leum como agente de
sulfonacion.

Este antecedente tiene como conclusion, la operacion de tipo semi-continua del
proceso para la obtencién del acido sulfénico asi como la integracién de los equipos
gue lo constituyen. La principal diferencia radica en que para este proyecto se desea
disefiar una planta piloto para la obtencion de un producto o proceso en especifico,
mientras que en el que se esta desarrollando la finalidad es montar un sistema a

escala piloto que permita la separacion de una mezcla de 3 componentes.

5. Ing. José Alfonso Canché (2000) Planta piloto hibrido de tratamiento de aguas
residuales para la Universidad de Quintana Roo. Universidad de Quintana Roo.
Este trabajo de investigacién tiene como objetivo general disefiar una planta piloto
de aguas residuales para la Universidad de Quintana Roo. Se puede decir que dicha
planta trata el agua residual de manera funcional, eficiente y ecoldgica, asi como
también la recuperacion de las aguas residuales ya tratadas, obtencién de biogas y
de fertilizantes naturales. La similitud con el trabajo en desarrollo radica en que
ambos se basan en el disefio de una planta piloto que simule un proceso a escala
industrial. La diferencia basica es que el proyecto de tratamiento de aguas busca
una alternativa que permita mejorar el ambiente, asi como la creacion de productos
para diferentes usos, con la finalidad de sacar el méximo provecho a los desechos

organicos, mientras que para el proyecto que se esta desarrollando, lo que se quiere



es la construccion de un equipo que permita separar tres liquidos miscibles, sin la

obtencion de algun producto en especifico.

2.2. MARCO TEORICO
En esta seccion se presenta de manera especifica y detallada la bibliografia empleada

para el desarrollo de un médulo de extraccion liquido-liquido.

En la actualidad existen numerosos procesos industriales, los cuales son motivo
de estudio y analisis de la ingenieria quimica. Estos procesos industriales estan
basados fundamentalmente en la transformacion o separacion de materias primas para
la obtencién de productos de mayor utilidad para la sociedad.

Para obtener un alto grado de comprension de los procesos que se llevan a cabo
durante esta transformacion de materias primas en productos, el Ingeniero Quimico
estudia tres aspectos esenciales que rigen la mayoria de los procesos industriales:

e Desarrollo de un proceso.
e Disefio de un proceso.
e Realizacién del proceso.

La gran diversidad y complejidad de procesos modernos pone a disposicion una
amplia bibliografia para una mejor comprension de estos procesos, en el desarrollo de
este trabajo especial de grado se enfoca en un aspecto de gran importancia para la
Ingenieria Quimica; el cual se denomina operaciones unitarias, sobre el cual McCabe y
Smith (1991) dijeron que “Es el estudio sistemético de las operaciones en si, las cuales
se unifican y resulta méas sencillo el tratamiento de todos los procesos”

Las operaciones unitarias se clasifican en:

2.2.1. Transferencia de Momento

Es la rama de la ingenieria quimica que estudia el comportamiento de los fluidos
(liquidos, gases y vapores), dicha operacion posee dos ramas las cuales son:
e Estatica de Fluidos: Trata los fluidos en el estado de equilibrio sin esfuerzo

cortante.



como

Dindmica de Fluidos: Estudia el comportamiento de los fluidos cuando sus partes

se mueven con relaciéon a otras.

También abarca el estudio de fluidos comprensibles y no comprensibles, asi

también el flujo alrededor de solidos sumergidos alrededor de fluidos en

movimiento y las operaciones de mezcla, agitaciéon y dispersion. (McCabe y Smith,

1991)

2.2.2. Transferencia de Calor

Se refiere al estudio de las leyes que rigen la generacion de energia en forma de

calor para su produccion o absorcion durante un proceso. La naturaleza del flujo de

calor se basa en la diferencia de temperatura que existe entre dos cuerpos en contacto

térmico, el calor fluye desde el objeto de temperatura mas elevada hacia el de

temperatura mas baja. Este flujo neto se produce siempre en el sentido de la

temperatura decreciente.

Los mecanismos por los cuales fluye el calor son tres (McCabe y Smith, 1991):
Conduccién: Es cuando existe un gradiente de temperatura dentro de una
sustancia y el calor fluye sin un movimiento observable de materia dentro de la
sustancia.
Conveccion: Es un fendmeno que sucede cuando una corriente o particula
macroscopica de fluido una superficie especifica, tal como el limite de un
volumen de control, lleva consigo una determinada cantidad de entalpia. Tal flujo
de entalpia recibe el nombre de flujo convectivo o simplemente conveccion.
Debido a que la conveccion es un fendmeno macroscopico, solamente puede
ocurrir cuando actian fuerzas sobre la particula o la corriente de fluido y
mantienen su movimiento frente a las fuerzas de friccion.

La conveccidn se clasifica segun la fuerza utilizada para crear las corrientes
de conveccion en los fluidos.
Conveccion natural: Si las corrientes son la consecuencia de las fuerzas de
flotacion generadas por diferencias de densidad, que a su vez se originan por

gradientes de temperatura en la masa.
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b)

2.2.3.

Conveccion forzada: Si las corrientes se ponen en movimiento por la accién de
un dispositivo mecénico, tal como una bomba o un agitador, el flujo es
independiente de los gradientes de velocidad.

Radiacion: Es la transmision de energia a través del espacio por medio de ondas
electromagnéticas. Cabe destacar que si la radiacion pasa a través de un
espacio vacio no se transforma en calor ni en otra forma de energia, pero si se

encuentra algun material la radiacion se transmitira, reflejara o absorbera.
Transferencia de Masa

Consiste en la separacion de componentes de mezclas desde una fase

homogénea a otra, se caracteriza por utilizar diferencias en la presion de vapor o la

solubilidad a diferencia de las separaciones puramente mecanicas que se basan en el

tamafio o la densidad de las particulas. La fuerza impulsora es una diferencia de

concentracion o gradiente de concentracion. Las técnicas de transferencia de masa se

clasifican segun las fases que se encuentran en contacto (Treybal, 1998):

a)

b)

Operaciones gas-liquido

Absorcién: Es una operacion en la cual una mezcla gaseosa se pone en contacto
con un liquido, con la finalidad de disolver de manera selectiva uno o mas
componentes del gas para obtener una solucion de los mismos en el liquido. Los
vapores de un disolvente, acarreados por una corriente gaseosa pueden
recuperarse para su reutilizacion. Cuando la transferencia de masa sucede en la
direccion opuesta, es decir, del liquido al gas, la operacion se conoce como
desorcion.

Destilacion: Es un método para separar los componentes de una solucién.
Depende de la distribucion de las sustancias entre una fase gaseosa y una
liquida, y es aplicable siempre y cuando todos los componentes estén presentes
en ambas fases. En vez de introducir una nueva sustancia en la mezcla, con el
fin de obtener la segunda fase, la nueva fase se crea con la evaporacion o
condensacion a partir de la solucion original. Mediante la manipulacion adecuada
de las fases 0 mediante evaporaciones y condensaciones repetidas, es

generalmente posible lograr una separacion tan completa como se quiera y
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recobrar, en consecuencia, los dos componentes de la mezcla con la pureza
deseada.

c) Operaciones de humidificacion: Son las operaciones que consideran la
transferencia de masa interfacial y de energia, que resulta cuando un gas se
pone en contacto con un liquido puro, en el cual es practicamente insoluble.
Cabe destacar que entre estas operaciones se encuentra: humidificacion y
deshumidificacion de gases, enfriamiento de gases, mediciones de contenido en
vapor y enfriamiento del liquido. En estos casos, la materia transferida entre las
fases es la sustancia que forma la fase liquida, que o bien se evapora o bien se
condensa.

e Operaciones sdlido-fluido

a) Adsorcion: Se refiere a la capacidad de ciertos solidos para hacer que ciertas
sustancias especificas se concentren en la superficie de la misma. Este proceso
se emplea también para deshumidificar aire y otros gases, eliminar olores e
impurezas desagradables de gases industriales, para recuperar vapores valiosos
de disolvente a partir de mezclas diluidas con aire y otros gases y para fraccionar
mezclas de gases de hidrocarburos.

b) Secado: Se refiere a la eliminacién de humedad en una sustancia, una solucion
puede secarse esparciéndola en forma de pequefas gotas en un gas caliente y
seco, provocando de esta forma la evaporacion del liquido, cabe destacar que a
la evaporacion de una solucién mediante ebullicion en ausencia de un gas para
arrastrar la humedad, también se le conoce como secado.

c) Lixiviacion: Consiste en la disolucion preferente de uno o mas componentes de
una mezcla solida por contacto con un disolvente liquido. Otro método de lavado
es la decoccién, la cual se refiere al uso del disolvente a su temperatura de
ebullicién, y la elucién consiste en lavar con disolvente un material soluble que se
encuentra sobre la superficie de un sélido insoluble en el disolvente.

e Operaciones liquido-liquido La uUnica operacion en esta categoria, la extraccion
liguida, es basicamente muy similar a las operaciones de contacto gas-liquido que se
describieron anteriormente. La creacion de una nueva fase liquida insoluble por

adicibn de un solvente a una mezcla, obtiene en muchos aspectos el mismo
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resultado que la creacion de una nueva fase mediante la adicion de calor en la
operacion de destilacion, o por la adicion de un gas en las operaciones de desorcion.
Este trabajo especial de grado se encuentra enmarcado en este punto, por lo cual se
hara una descripcion detallada de los conceptos y definiciones que engloban el

proceso de extraccion liquida.
2.2.4. Términos Fisicoquimicos Relacionados a la Extraccién Liquida

e Sistemas de tres componentes

Este sistema en particular es el caso de estudio y se caracteriza porque una sola
fase posee cuatro grados de libertad: la temperatura, la presiéon y las composiciones de
dos de los tres componentes. Ahora, al presentar un grado alto de dificultad debido al
gran numero de variables presentes, se fija la presion y se trabaja a temperaturas
constantes, permitiendo de esta forma conocer las relaciones de concentraciones entre
sus componentes a cualquier valor de temperatura, representandolas sobre un
diagrama plano y obteniéndose finalmente un modelo sdélido al trabajar con diferentes
perfiles de temperatura (Maron y Prutton, 2004).

Al aplicar la regla de las fases a este sistema se obtiene (segun Maron y Prutton,
2004), la siguiente expresion:

F=5-P (2.1)

Donde:
F: Numero de grados de libertad.
P: Numero de fases presentes.

La cual queda modificada al trabajar con valores fijos de presion y temperatura,
resultando finalmente asi (segun Maron y Prutton, 2004):

F=3-P (2.2)

De este modo se puede decir que el numero maximo de fases que pueden

presentarse de manera simultanea es tres. (Maron y Prutton, 2004)
e Diagrama Ternario
Es necesario conocer el método de representacién grafica al trabajar con tres

componentes, siendo el mas usado el de Stokes y Roozeboom el cual no es mas que

13



un triangulo equilatero en el que se grafican las concentraciones de los tres
componentes (A, By C) a una presion y temperatura dada. (Maron y Prutton, 2004)
Cada veértice representa el 100% de la concentracién del componente respectivo
y los valores intermedios se establecen trazando lineas de 10 en 10 en los lados
adyacentes a él. Se puede observar un ejemplo de diagrama ternario en la siguiente

figura:

Asfalto

lihrA

Asfalto ' Propano

Figura 2.1. Diagrama Ternario.
Fuente: Treybal (1951)

Es importante sefialar que al hacer la representacion grafica de un sistema
ternario se manejan términos importantes de mencionar como:
a) Soluto: Es el componente de la mezcla ternaria que se desea extraer.
b) Diluyente: Es la sustancia que se encuentra con el soluto en la solucién inicial.
c) Solvente extractor: Es la sustancia empleada para realizar la extraccion del soluto de
la mezcla primaria de soluto y diluyente.
d) Linea de reparto: Es la linea que une la composicién de soluto en el refinado con la
composicion de soluto en el extracto.
e) Curva binodal: Es la curva que representa la solubilidad del sistema ternario.
f) Punto de pliegue: Es el punto en el cual se encuentran las tres fases en equilibrio.
g) Extracto: Es la fase rica en solvente.
h) Refinado: Es la fase deficiente en solvente.
e Extraccion Liquida
La extraccion liquida, llamada algunas veces extraccion con disolvente, es la

separacion de los componentes de una solucién liquida por contacto con otro liquido
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insoluble. Si la sustancia que compone a la solucion original se distribuye de manera
distinta entre las dos fases liquidas, se puede lograr cierto grado de separacion, que
puede incrementarse mediante el uso de contactos mdultiples o su equivalente en la
forma de absorcion de gases y la destilacion. (Treybal, 1998)
e Método para Seleccionar Solvente
Este método se basa en estudiar las caracteristicas principales que debe
presentar un solvente para tener un mejor desempefio en la operacién de extraccion,
tomando en cuenta que no necesariamente debe cumplir todas debido a las
limitaciones que puedan presentarse, dichas caracteristicas son (segun Maron y
Prutton, 2004), las siguientes:
o Selectividad
La efectividad del disolvente B para separar los componentes de una solucion
formada por los componentes A y C, se determina comparando la relacion entre Cy A
de la fase rica en B con la misma relacion pero en la fase rica en A en el equilibrio.
Cabe destacar que la selectividad varia con la concentracion del soluto. La efectividad

(B) viene dada por (segun Maron y Prutton, 2004), la siguiente expresion:

%P o
—A’P e (2.3)

ﬂ:
%P 4
%P A4

Donde:
B: Selectividad (Adim).
%Pcie: Fraccion en peso de soluto en el extracto (%).
%Pae: Fraccion en peso de diluyente en el extracto (%).
%Pcr: Fraccion en peso de soluto en el refinado (%).
%Par: Fraccidn en peso de soluto en el extracto (%).
Es importante saber que la selectividad debe ser mayor a uno, mejorando si se
incrementa su valor. En caso de que 3 sea igual a 1, la separacion no es posible.
o Coeficiente de distribucion
No es mas que la relacion y*/x en el equilibrio. A pesar de que no es necesario
gue sea mayor a uno, a medida que se incrementa su valor los resultados son mas

factibles ya que se necesitaria menos solvente.
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o Insolubilidad del disolvente
Mientras sea mas insoluble el disolvente, se requerira menor cantidad de él en el
proceso de extraccion.
0 Recuperabilidad
Para aprovechar al maximo el disolvente, es necesaria su recuperacion para su
reutilizacion, tomando en cuenta que la mezcla se caracterice por poseer una alta
volatilidad relativa que haga factible la recuperacién. Esta se lleva a cabo mediante
operaciones de transferencia de masa, siendo la mas frecuente la destilacion, siempre y
cuando no haya formacion de azedétropos entre el disolvente y el soluto extraido. Cabe
destacar que la sustancia presente en el extracto (ya sea el disolvente o el soluto) debe
estar en menor cantidad para disminuir los costos de calor. En caso de que el solvente
se tenga que volatilizar, hay que recordar que su calor latente de vaporizacién debe ser
bajo.
o Densidad
Si la operacion de extraccion se lleva a cabo a través de etapas o por contacto
continuo, se debe tener presente que debe existir una diferencia de densidades en la
fase liquida saturada, la cual hace mas 6ptimo el proceso a medida que aumenta dicha
diferencia de densidades.
o Tension Interfacial
Debe ser alta ya que a medida que ésta se incrementa, mas rapidamente
ocurrira la coalescencia de las emulsiones, a pesar de que la dispersion de un liquido a
otro se torne mas dificil.
0 Reactividad Quimica
Es necesario que el disolvente se caracterice por ser estable e inerte
guimicamente al estar en contacto con los materiales del sistema de extraccion, al igual
que en presencia de los otros componentes que coexisten con él para evitar
reacciones no deseadas.
o Viscosidad, presion de vapor y punto de congelamiento
Estas propiedades fisicas del solvente deben ser bajas para facilitar su manejo y
almacenamiento.

0 Baja toxicidad, no inflamable y bajo costo
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Uno de los puntos mas importantes a tomar en cuenta a la hora de seleccionar
un solvente es su baja toxicidad debido a la alta exposicién de los operarios al sistema
de extraccion. No debe ser inflamable para evitar riesgos de explosion y su costo no
debe ser alto para permitir la viabilidad del proceso en general, todo esto aunado a la

condicion de que el solvente sea de facil acceso a la hora de adquirirlo en el mercado.
2.2.5. Equipos de Extraccion Diferencial o de Contacto Continuo

Cuando los liquidos fluyen a contracorriente a través de una sola pieza del
equipo se puede tener el equivalente de todas las etapas ideales deseadas. En estos
aparatos, el flujo a contracorriente se produce debido a la diferencia en las densidades
de los liquidos; ademas, si la fuerza motriz es la fuerza de gravedad, el extractor
generalmente adopta la forma de una torre vertical, en que el liquido ligero entra por el
fondo y el pesado por la parte superior. Como alternativa, se puede generar una fuerza
centrifuga grande haciendo que el extractor gire rapidamente; en este caso, el flujo a
contracorriente es radial con respecto al eje de revolucién. Los equipos mas comunes
pueden ser (segun Treybal, 1998):

e Torres Aspersoras

Son los aparatos mas sencillos de contacto diferencial; consiste en una armazon
vacia con provision en los extremos para introducir y separar los liquidos. Como el
armazoén esta vacio, la libertad extrema de movimiento de liquido hace que estas torres
sean las que peor se adecuen al mezclado axial, por lo tanto es dificil obtener mas del
equivalente a una sola etapa, por lo que no se recomienda su uso.

e Torres Empacadas

El empaque de estas torres sirve para reducir el mezclado axial ligeramente y
para empujar y distorsionar las gotas de la fase dispersa. El espacio vacio en el
empaque esta relleno con el liquido pesado, el cual fluye de forma descendente
mientras que el resto del espacio vacio esta lleno con gotas del liquido ligero formadas
en el distribuidor inferior, que ascienden a través del liquido pesado y coalescen en la
parte superior en una sola capa, formando de este modo una interfase.

e Extractores a Contracorriente, Agitados Mecanicamente
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En estos sistemas se logra mejorar la dispersion mediante la agitacibn mecéanica
de los liquidos, ya que asi se obtienen buenas rapideces de transferencia de masa. A
continuacion se nombran algunos de estos equipos:
a) Equipo de contacto Mixco Ligthnin CM (Extractor de Oldshue-Rushton).
b) Equipo de contacto de disco giratorio (RDC).
c) Extractor de Sheibel.
d) Extractor de platos reciprocos de Karr.
e) Extractor de Treybal.
f)  Extractor de Graesser.
g) Columnas con pulsaciones.
e Extractores centrifugos
Estos extractores se caracterizan porque cuando los liquidos entran a través del
eje, los pesados se llevan al centro del tambor y los ligeros a la periferia. Los liquidos
pesados fluyen radialmente hacia afuera y ambos se sacan a través del eje. Estos
extractores son especialmente utiles para liquidos de diferencia de densidad muy
pequefia y en donde los tiempos de residencia cortos son esenciales, como en algunas
aplicaciones farmacéuticas. Entre los mas usados se tienen:
a) Extractor de Podbielniak.
b) Extractor de Luwesta.
c) Extractor de Rotabel.
e Extractores por Etapas
Los equipos utilizados por etapas son de dos tipos principalmente:
a) Torres Perforadas
Estas torres de varias etapas a contracorriente, tanto con respecto a la
capacidad de manejo de liquido como a la eficiencia de la extraccién, son muy
efectivas, en particular para sistemas de baja tension interfacial que no requieren
agitacidon mecanica para una buena dispersion. Su efectividad para la transferencia de
masa se deriva de que el mezclado axial de la fase continua esta confinado a la region
entre los platos y no se distribuye por toda la torre de etapa a etapa, y las gotas de la
fase dispersa coalescen y se vuelven a formar en cada plato, destruyendo asi la

tendencia a establecer gradientes de concentracion dentro de las gotas que persisten
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en toda la altura de la torre. Los liquidos ligeros pasan a través de las perforaciones y
las burbujas ascienden a través de la fase de liquido pesado y coalescen en una capa,
acumulandose entre cada plato. El liquido pesado fluye a través de cada plato a través
de gotas ascendentes y pasa a través de vertederos hacia el plato inferior. Como
alternativa, puede dispersarse el liquido pesado en una parte de la torre y el liquido
ligero en la otra, mientras que la interfase principal se mantiene en la parte central de la
torre.

b) Mezcladores-Sedimentadores
Este equipo puede operar por cargas o de forma continua. Una cierta cantidad de

alimentacion puede mezclarse con una cierta cantidad de disolvente en un tanque
agitado y después se dejan decantar las fases para su separacion. El extracto es la
capa de disolvente mas el soluto extraido y el refinado es la capa de la que se ha
separado el soluto. El extracto puede ser mas o menos denso que el refinado, de forma
gue el extracto unas veces puede salir por la parte superior del equipo y otras veces por
el fondo. Si se precisa mas de un contacto la operacion puede repetirse, pero cuando
las cantidades son grandes y se necesitan varios contactos resulta mas econémico el
flujo continuo. Es un dispositivo de una etapa que habitualmente consiste en dos partes:

e Mezclador: Generalmente es un tanque equipado con un sistema de agitacion
mecanica, con lineas de entrada y salida de liquido, asi como placas deflectoras
para mejorar el mezclado. También puede ser una bomba centrifuga u otro
mezclador de flujo.

e Agitacion y mezcla de liquidos: En cuanto a estos términos se puede decir que
tienden a confundirse, aunque la agitacion se refiere al movimiento inducido de
un material en una forma especifica, frecuentemente con un modelo circulatorio
dentro de algun tipo de contenedor mientras que la mezcla es una distribucién al
azar de dos o mas fases inicialmente separadas. Los liquidos se agitan con
diversos fines dependiendo de los objetivos de las etapas del proceso, los cuales
comprenden:

0 Suspension de particulas solidas.

0 Mezclado de liquidos miscibles:

o Dispersién de un gas en un liquido en forma de pequefas burbuijitas.
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o Dispersién de un segundo liquido, inmiscible con el primero, para formar una
emulsion o suspension de gotas diminutas.

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

En cuanto a los equipos de agitacion, se puede decir que los mas frecuentes son
los tanques o recipientes, generalmente de forma cilindrica y provista de un eje vertical.
La parte superior del recipiente puede estar abierta al ambiente o cerrada. Las
proporciones del tanque varian dependiendo de la naturaleza del problema de
agitacion, sin embargo, se utiliza un disefio estandarizado en el que el fondo del tanque
es redondeado y no plano, con el fin de eliminar los rincones escarpados o regiones en
las que no penetrarian las corrientes de fluido. La altura del liquido es
aproximadamente igual al didmetro del tanque. Los rodetes o agitadores van instalados
sobre un eje suspendido en la parte superior, el cual ésta accionado por un motor, a
veces directamente conectado al mismo pero mas frecuentemente acoplado a un
sistema reductor de velocidad, también pueden incorporarse accesorios tales como:
tubuladuras de entrada y salida de serpentines, encamisados y vainas para
termOmetros u otros instrumentos de medida de temperatura. (McCabe y Smith, 1991)

Los agitadores de rodetes se dividen (segun McCabe y Smith, 1991) en dos
clases:

0 Rodetes de flujo axial: Son aquellos que generan corrientes paralelas al eje del
rodete.

0 Rodetes de flujo radial: Son los que generan corrientes en direccion tangencial o
radial al eje del rodete.

A continuacién se presentan (segin McCabe y Smith, 1991) los tres principales
tipos de agitadores y se muestran en la figura 2.2:

o Heélices: Es un agitador con flujo axial y alta velocidad que se utiliza para liquidos
de baja viscosidad.

o Palas: Son agitadores empleados para agitaciones eficaces y sencillas de dos o
mas palas, frecuentemente estas palas pueden presentar inclinacion para variar

el patrén de flujo.
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(a) (&) (c) (e)

Figura 2.2. Rodetes de mezcla: (a) hélice marina de tres palas; (b) turbina abierta de
palas rectas; (c) turbina de disco con patas; (d) turbina abierta de palas curvas.
Fuente: McCabe (1991)

o Turbina: Estos agitadores son eficaces para un amplio intervalo de viscosidades.
En liquidos de baja viscosidad estos rodetes generan fuertes turbulencias dentro
del tanque, destruyendo bolsas de fluido estancado, zonas de corrientes rapidas,
elevada turbulencia e intensa cizalladura. Las corrientes principales son radiales
y tangenciales.

Para el disefio estandar de una turbina se tomé en cuenta la siguiente figura:

H
— S | m
" 4
=T
I‘_D,_"l_f | }‘L’+ ER
N r U
— Yo F— -

Figura 2.3. Medidas de un agitador de turbina
Fuente: McCabe (1991)

Y se emplearon (segun McCabe y Smith, 1991), las siguientes relaciones:
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[I;—i‘ = % (2.4)
Donde:
D,: Didmetro de las turbina (cm).
D:: Diametro del tanque (cm).

Dit =1 (2.5)
Donde:
H: Altura del tanque (cm).

1.2 2o)
Donde:
J: Espesor de los deflectores (mm).

E

D_a =1 (2.7)

Donde:

E: Altura desde el fondo del tanque hasta la altura media de la paleta (mm).

w 1
2 = 2.8
b "5 (2.8)
Donde:
W: Ancho de la paleta (mm).
L 1
— == 2.9
D, 4 (29)

Donde:
L: Longitud de la paleta (mm).
c) Sedimentador
Con frecuencia es un sencillo tanque de decantacion continuo por gravedad.
Con liquidos que se emulsionan facilmente y que tienen densidades aproximadamente

iguales, puede ser necesario hacer pasar la descarga del mezclador a través de un

22



tamiz o una masa de fibra de vidrio para que puedan coalescer las gotas de la fase

dispersa antes de que sea posible la sedimentacion por gravedad segun la figura 2.4.
En algunos casos, el mezclado y sedimentado ocurren en el mismo tanque. Si,

como es habitual, se requieren varias etapas de contacto, se utiliza un tren de

mezcladores-sedimentadores que pueden operar de la siguiente forma:

Superficie del liguido

Rama sumergida— Vaina termormdétrica
2 <
Ericamisado —

Placa u:.!eflec:torarg Rodete

Valvula de vaciado —""

Figura 2.4. Tanque tipico de proceso con agitaciéon
Fuente: McCabe (1991)

e Extraccion en una sola etapa
La alimentacion de masa F (masa, si es por lotes), o F (masa/tiempo, si es
continua), contiene a la sustancia A 'y C a xg fraccién peso de C. Esta se pone en
contacto con la masa S; (0 masa/tiempo) de un disolvente, principalmente B, que
contiene ys fraccion peso de C, para dar el extracto en el equilibrio E; y el refinado R;

en masa o masa/tiempo. (Treybal, 1998)

Refinado A,
*

Alimentacién F

Disolvente S, Etrato £y
ss i

Figura 2.5. Diagrama de extraccion de una sola etapa.
Fuente: Treybal (1998)

El balance de masa para una etapa es (segun Treybal, 1998), el siguiente:
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F+S=M,=E, +R, (2.10)
Y el balance por componentes es (segun Treybal, 1998), el siguiente:

Xpg ‘F+ys-S=Xy M, (2.11)

X, Ry+y,-Ep =Xy -M,; (2.12)
Donde los valores de las composiciones son sacadas del diagrama ternario de

una sola etapa, que es el siguiente:

Figura 2.6. Diagrama ternario para una separacion de una sola etapa.
Fuente: Treybal (1998)

e Flujo Cruzado varias etapas
Esta es una ampliacion de la extraccion en una sola etapa, en la cual el refinado
se pone sucesivamente en contacto con disolvente fresco; puede hacerse
continuamente o en lotes. Se obtiene un refinado final y los extractos pueden
combinarse para obtener el extracto compuesto, utilizando tantas etapas se deseen.
(Treybal, 1998)
A continuacion se presenta el diagrama de la extraccién a flujo cruzado en varias

etapas:

Extracto
compuesto

Ry, Refinado final
T3
*3

Ys ¥s ¥3

Figura 2.7. Diagrama de extraccion flujo cruzado en varias etapas.
Fuente: Treybal (1998)
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El balance de masa para la primera etapa es (segun Treybal, 1998), el siguiente:
F+S=M,=E, +R, (2.13)

Y el balance por componentes es (segun Treybal, 1998), el siguiente:
Xp F+ys-S=Xxy M, (2.14)

X; Ry+y By =Xy, -M; (2.15)

Para las etapas siguientes la alimentacion es el refinado de la etapa anterior
guedando asi (segun Treybal, 1998), los balances:
R, +S =M, =E,

i i+1

+R,,, (2.16)
Y los balances por componentes vienen dados (segun Treybal, 1998), por:

Xi ‘Ri+ys-S=Xy, My (2.17)

i+l

Xiyp " Ria +Yia BEig =Xy (2.18)

i1 i+1

Donde los valores de las composiciones son sacadas del diagrama ternario de

una sola etapa que es el siguiente:

Figura 2.8. Diagrama ternario para una separacion de varias etapas.
Fuente: Treybal (1998)

e Extraccion en contracorriente
Para este caso las corrientes de extracto y refinado fluyen de etapa a etapa a
contracorriente proporcionando dos productos finales, el refinado Ryp y el extracto E;.
Para cierto grado de separacion, este tipo de operacion requiere menos etapas para
una cantidad dada de disolvente, 0 menos disolvente para un numero fijo de etapas que
los métodos a corriente cruzada descritos anteriormente. La figura 2.9 presenta el
diagrama de la extraccion a flujo contracorriente en varias etapas. (Treybal, 1998).
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El balance de masa para la primera etapa es (segun Treybal, 1998), el siguiente:

F+S=M,=E, +R (2.19)
1 1 Np
Etapa Etapa Etapa
) 1 2 >
Extracto
final & £, £y
.
Mez- Mez- Mezclaq
clador Sedimen clador Sedimend dor Sedimen
tador tador tador
"[ Refi
,.:?_IT o AP _eflnado
k. | final
Alimentacion L4 ¥ Disolvente

Figura 2.9. Diagrama de extraccion flujo contracorriente para varias etapas.
Fuente: Treybal (1998)

Y el balance por componentes es (segun Treybal, 1998), el siguiente:
Xg F+ys - S=Xxy M (2.20)
X *Ry+Yy, By =%, - M, (2.21)
Para las etapas siguientes la alimentacién es el refinado de la etapa anterior
quedando (segun Treybal, 1998), los balances:
R, +S=M,_,,=E.,+R,, (2.22)
Y los balances por componentes vienen dados por:

X -Ri+ys-S=Xx, M, (2.23)

X Ri+1 + Vi Ei+l = Xy (2-24)

i+l ' i+1
Donde los valores de las composiciones son sacadas del diagrama ternario de
una sola etapa que se muestra en la siguiente figura:

-

Figura 2.10. Diagrama ternario para una separacion a
contracorriente de varias etapas.
Fuente: Treybal (1998)
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CAPITULO IIl: MARCO METODOLOGICO
En esta seccibn se desarrolla de forma detallada las actividades y herramientas

metodoldgicas empleadas para alcanzar el cumplimiento de los objetivos.

En base a los objetivos planteados, la investigacion a nivel de profundidad es de
tipo proyecto factible, ya que el propdésito es disefiar un equipo de extraccion liquido-
liquido a escala piloto.

La estrategia es de tipo experimental, ya que se realizan tomas de datos
manipulando las variables necesarias para la separacién 6ptima de una mezcla de tres
componentes.

Para el desarrollo sistemético de la investigacion se deben llevar a cabo las
siguientes etapas:

A Establecimiento de las condiciones de operacién del modulo de extraccion
liquido-liquido a fin de seleccionar el equipo mas adecuado a ser instalado asi
como también su dimensionamiento.

A Estimacion de los gastos reportados por una operacion del modulo de extraccion,
a fin de realizar un estudio de costos requeridos para su funcionamiento.

A Realizacién de la instalacion y puesta en marcha del modulo de extraccion a fin
de evaluar el comportamiento del equipo.

A Realizacion de la evaluacion técnica al sistema para verificar las condiciones de
operacion establecidas previamente.

A Establecimiento de las condiciones de operacion obtenidas a través de la
evaluacion a fin de estandarizar los accesorios empleados en la integracion del

sistema de plantas piloto.

3.1 ESTABLECIMIENTO DE LAS CONDICIONES DE OPERACION DEL MODULO
DE EXTRACCION LiQUIDO-LIQUIDO

En este objetivo se realiza una busqueda de informacion relacionada con las
variables involucradas con el disefio y dimensionamiento de los equipos de extraccion

liguido-liquido. Para ello se recopila material bibliografico de sitios web, libros y/o

27



asesoramiento profesional; dicha informacién recopilada se emplea para la construccion
de una matriz de seleccién, la cual analiza los siguientes parametros:

e Tipo de operacion.

e Tipo de equipo.

e Tipo de agitacion.

e Costo.

e Factibilidad técnica.

Se debe tener en cuenta que estos parametros antes mencionados se analizan
de dos formas distintas, por ejemplo para escoger el tipo de operacion y el tipo de

equipo se plantea un arbol de alternativas como sigue:

-

Batch

1. Torres perforadas.

Mezcladores-sedimentadores.

1. Torres aspersoras.

. 2. Torres empacadas.
Continuo <

Tipo de Operacion 3. Extractores a contracorriente,

agitados mecanicamente.

1. Extractor de Podbielniak.

Centrifugo < 2. Extractor de Luwesta.

N

Figura 3.1. Arbol de alternativas para la seleccion del tipo de operacion y equipo.

3. Extractor de Rotabel.
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Para seleccionar la ergonomia del equipo de extraccién se toman en cuenta los

parametros relacionados a ésta, y se realiza una matriz de seleccion que es la

siguiente:
Tabla 3.1.
Matriz para seleccionar los parametros relacionados
alaergonomia de equipo.
Parametro/Equipo Recipientes o Tanques De flujo o tuberia

Tipo de Agitacion

Factibilidad Técnica

Costos

TOTAL

Posteriormente se construye una matriz de seleccién para determinar el material
a emplear para el disefio de los tanques de mezclado y sedimentacion la cual se
muestra en la tabla 3.2, tomandose en cuenta los siguientes paradmetros:

e Material.

e Costos.

e Tiempo de construccion.

e Resistencia a agentes quimicos.

Una vez preseleccionado el equipo y el material para disefarlo, se procede a la
realizacion de un estudio de los posibles sistemas, construyéndose una nueva matriz de
seleccidn, la cual se basa en recopilacién de informacién obtenida de manera similar a
la antes mencionada. Los parametros analizados para escoger el sistema ternario
segun la tabla 3.3 fueron los siguientes:

e Costos.

e Accesibilidad.

e Meétodo para el analisis del soluto.
e Recuperacion del solvente.

e Toxicologia.

o Volatilidad.
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Tabla 3.2.

Matriz de seleccion para determinar el material a emplear en el disefio de los

tanques de mezclado y sedimentacién del equipo

de extraccion liquido-liquido.

Parametro/Material

Vidrio

Isopropileno

Acero Inoxidable

Costos

Tiempo de

Construccion

Resistencia a
Agentes Quimicos

TOTAL

Se debe tener en cuenta lo siguiente para la seleccion del sistema ternario:

La numeracién va del 1 al 5, donde 1 representa el peor de los indices,
representa al sistema ternario mas téxico o mas volatii o mas costoso, o0 mas
dificil de adquirir, y 5 el menos costoso, volatil o toxico.

Los costos son un factor realmente influyente en la seleccion del sistema
ternario.

La toxicologia es un factor a tomar en cuenta pero, debido a que los sistemas
ternarios en estudio presentan un patrén casi constante de toxicidad, no se ha
establecido una diferencia notable entre los sistemas.

El método de andlisis es importante ya que cambia el método operatorio con
mucha facilidad, es por esto que se prefieren los sistemas en los cuales las

puedan realizar titulaciones en vez de cromatografias de gases.

Una vez seleccionado los parametros ligados a la seleccion del equipo se

plantean los parametros de operacidon bajo los cuales se desea trabajar, para esto se

toman en cuenta los siguientes parametros:

Costos de los reactivos a emplear.

Tiempo de duracién de una operacion.

30



para realizar la extraccion liquido-liquido

Tabla 3.3.

Matriz de seleccidn para el sistema ternario a emplear

Agua- Acetona- Agua-Acido Agua-Acido .
) ) Agua-Acetona- ) o . Agua-Acido
Parametro/Sistema _ Tricloroetano Acetico-Acetato Acetico- N
Acetato de Etilo _ _ _ Acético-Tolueno
(1,1,2) de Etilo Tricloroetileno
Costos
Accesibilidad

Método para el

Andlisis del Soluto

Recuperacion del

Solvente

Toxicologia

Volatilidad

TOTAL
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Para lograr determinar los parametros que servirdn como medio de control se
analizan las variables que se estudian al momento de realizar la toma de datos y los

calculos, y se escoge aquel que influya méas en el proceso.

3.2 ESTIMACION DE LOS COSTOS DE INSTALACION Y OPERACION DEL
MODULO DE EXTRACCION

Una vez seleccionado el equipo y el sistema ternario a emplear se procede a
estimar el costo de los materiales y accesorios requeridos para la instalacion. Para ello
se visitaron diversos establecimientos comerciales a fin de obtener los presupuestos
mas accesibles. Después de haber obtenido los costos requeridos se evalla mediante
una cuantificacion de materia prima, tiempo y energia el costo que implica llevar a cabo

una operacion, para esto se emplean las ecuaciones reportadas en el capitulo 2.

3.3 REALIZACION DE LA INSTALACION Y PUESTA EN MARCHA DEL MODULO
DE EXTRACCION

Para realizar este objetivo se realizan inventarios de los materiales requeridos y
de los materiales disponibles para el disefio del equipo; para disefiar las dimensiones
de los tanques de mezclado se tomé en cuenta la ecuacion siguiente:
4V,

H; = p—sy (3.1)
Donde:
H+: Altura del tanque (cm).
V1: Volumen del tanque (cm?).
D+: Didmetro del Tanque (cm).
Tomando en cuenta (segun McCabe, 1991) la siguiente relacion:
S—: =08 (3.2)

La ecuacion 3.2 queda asi:

25-V
H, = 3/65—T (3.3)
7
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Luego se realiza el calculo para reducir el nimero de revoluciones del sistema de

agitacion, mediante la siguiente ecuacion siguiente:

Polea

D
NPoIea = {DA] ’ NM (34)

Una vez hecho el célculo de la velocidad se determina el nimero de Reynolds

empleando la ecuacion (segun McCabe, 1991) siguiente:

2

D,”-N .
N e = A Polea pM (35)
Hwm

Una vez obtenido el valor del nUumero de Reynolds se emplean la tabla C.7 para
leer el nimero de potencia Np. Como en este caso, el tanque no posee deflectores, se
procede a corregir el nimero de potencia, leyendo los valores de “a” y “b” mediante la
tabla C.8, los cuales son sustituidos posteriormente mediante el calculo del valor “m”
como se muestra (segun McCabe,1991) a continuacion:

NRe
m = [H%J (3.6)

Luego se procede a determinar el niumero de Froude mediante (segun McCabe,
1991) la siguiente ecuacion:

D, -N?
NFr — A Polea (37)
g
Se corrige el numero de potencia (segun McCabe, 1991) de la siguiente forma:
PCorregido = NP ) N'r:]: (38)

Finalmente, se determina la potencia requerida por el motor empleando (segun

McCabe, 1991) la siguiente ecuacion:

D,°-N N2
p=_—_ Pg P (3.9)

Ya determinada la potencia necesaria para la agitacion, se debe adquirir un

motor que cumpla con la potencia requerida, o emplear un motor de mayor potencia.
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3.4 REALIZACION DE LA EVALUACION TECNICA AL SISTEMA

Para cumplir con este objetivo se debe primeramente tener en cuenta la
realizacion de los métodos operatorios (ver Apéndice D) del equipo, ya que se trabaja a
flujo cruzado y a flujo en contracorriente.

Ademas de tener en cuenta el método operatorio se debe disponer de las tablas
que permiten reportar todos aquellos pardmetros requeridos y necesarios para realizar
la evaluacion del equipo asi como también los diagramas para una mejor visualizacion
del proceso, las tablas 3.4 y 3.5 se emplean para la recoleccién de datos necesarios
para la evaluacion del equipo operando a flujo cruzado y las tablas 3.6 y 3.7 para la
recoleccion de datos para la evaluacion del equipo operando a flujo contracorriente.

Para llevar a cabo la evaluacion técnica del equipo se realizan cinco corridas
experimentales en flujo cruzado y tres corridas para flujo contracorriente. Para realizar
las pruebas de flujo cruzado se prepara 500 mL de alimentacion, se afiade al primer
mezclador, se le aflade solvente en proporcion 1:10, se mezcla, se sedimenta y
posteriormente se pesan los refinados, se toman alicuotas del refinado para realizar las
pruebas de determinacion del punto de viraje y de densidad. Luego se toma el refinado
de la primera etapa como la alimentacion de la segunda etapa, se repite el
procedimiento hasta alcanzar la tercera etapa.

Para flujo contracorriente la extraccion se realiza siguiendo el método presentado
en la figura 3.2 hasta alcanzar las etapas 1y 2, a las cuales se les realizan las pruebas
antes mencionadas (punto de viraje, peso y densidad de los refinados).

Cabe destacar que tanto para la realizacion de los calculos tedricos como
experimentales, es necesaria la determinacioén del volumen de la alimentacién a partir
de la siguiente ecuacion:

Ve =V +VH20 (3.10)

Posteriormente se determina la densidad de la alimentacion tal como se muestra

a continuacion:

Vs Vi.o
Pr= VS; " Psto +W'szo (3.11)
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Para determinar la cantidad de alimentacién y la cantidad de solvente requerido

se usan las siguientes ecuaciones respectivamente:
F=V.-p. (3.12)
S=Vg:pg (3.13)

Figura 3.2. Simulacién por lotes de una cascada a contracorriente

Fuente: Treybal (1998)
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Es muy importante calcular la concentracién del soluto en la alimentacion, para
poder representarla en el diagrama ternario, la cual se obtiene mediante (segun
Treybal, 1998), la siguiente expresion:

X, =2s0 Pso (3.14)
F

Ya calculadas las cantidades de alimentacion y solvente, se obtiene la cantidad
de mezcla a partir de (segun Treybal, 1998), la siguiente expresion:

M=F+S (3.15)

Al recolectar el refinado se deben tomar alicuotas de 5ml para hallar la
concentracion del soluto en la solucion. Es necesario conocer el volumen gastado para
alcanzar el punto de viraje de cada alicuota, y luego empleando la ecuacion 3.16, se
obtiene el volumen promedio de hidréxido de sodio empleado para alcanzar el punto de
viraje.

n
ZVNaOH
i=1

_ _ (3.16)

PNaOH n

Después de haber obtenido el valor del volumen promedio, se procede a
determinar la concentracion del soluto en el refinado mediante la siguiente expresion:

\ -C
Cn = _ Phaon T NaOH (3.17)
I VMRi

Luego de haber obtenido la concentracion del soluto en el refinado
experimentalmente, se calcula la cantidad del refinado R, usando el peso molecular del
soluto y el volumen del refinado, a traves de la siguiente expresion:

R, =Vg - Pr (3.18)

Donde la densidad del refinado se obtiene mediante el calculo del volumen

promedio del picnbmetro lleno como sigue a continuacion:

n
Z Pic | eno
i=1

MPROpic = T (3.19)
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Tabla 3.4.
Datos recolectados para realizar el estudio del equipo
de extraccion liquido-liquido a flujo cruzado.

Volumen del refinado Volumen de la alicuota | Volumen de hidroxido
Refinado extraido (V £0,05) mL de sodio (V = 0,05) mL
(V + 0,05) mL Va Vg VA Vi, Vo Vs

1

2

3
Presion ambiente: ( + 0,05) mmHg.
Temperatura ambiente: ( + 0,05) °C.
Concentracion del NaOH: ( +0,001) N.
Masa del beaker 1: ( +0,001) g.
Masa del beaker 2: ( +0,001) g.
Masa del beaker 3: ( +0,001) g.

Tabla 3.5.

Datos requeridos para el célculo de la densidad de los

refinados obtenidos a flujo cruzado.

Refinado Masa del picnémetro lleno
(M +0,001) g

1

2

3
Presion ambiental: ( + 0,05) mmHg.
Temperatura ambiente: ( + 0,05) °C.
Masa del picnémetro vacio: ( + 0,0001) Kag.

Volumen del picnémetro:
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Tabla 3.6.
Datos recolectados para realizar el estudio del equipo de
extraccién liquido-liquido a flujo contracorriente.

Refinado

Volumen de la

Volumen del refinado Volumen de hidréxido de sodio

alicuota
extraido (V +£0,05) mL

(V +0,05) mL
(V £ 0,05) mL
V/_\ VB V1 V2

1

2

Presion ambiente: ( + 0,05) mmHg.

Temperatura ambiente: ( + 0,05) °C.
Concentracion del NaOH: ( +0,001) N.
Masa del beaker 1: ( +0,001) g.

Masa del beaker 2: ( +0,001) g.

Masa del beaker 3: ( +0,001) g.

Tabla 3.7.
Datos requeridos para el calculo de la densidad de los

refinados obtenidos a flujo contracorriente.

Refinado

Masa del picnémetro lleno
(M £0,0001) g

1

2

Presion ambiental: ( + 0,05) mmHg.

Temperatura ambiente: ( + 0,05) °C.

Masa del picndmetro vacio: ( + 0,0001) Kg.

Volumen del picnémetro:
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Para luego finalmente determinarla mediante la siguiente ecuacion:

M

PRO PICyacio

. (3.20)
" VPIC

Posteriormente se calcula composicion de soluto en el refinado segun:

Cq Vg -PMg, 1L
' 1000mL-R,

(3.21)

Al finalizar las pruebas, es importante calcular el porcentaje de extraccion por
etapas mediante la siguiente expresion:

Stog; .4

%EXxt

Etapa _ -100 (322)

i+Li

Stog,
Y finalmente el porcentaje de desviacion entre los valores tedricos y
experimentales para evaluar el comportamiento del equipo de extraccion liquido-liquido,

mediante una sencilla expresion representada a continuacion:

Na|0rTEOR,CO _ValorEXPERIMENTAL‘

Valor

%Desv =

-100 (3.23)

TEORICO

3.5 ESTABLECIMIENTO DE LAS CONDICIONES DE OPERACION OBTENIDAS A
TRAVES DE LA EVALUACION

Para cumplir este objetivo se realizan las pruebas experimentales antes
mencionas, luego se comparan los datos bibliograficos con los datos obtenidos de
manera experimental, se realiza una comparacion para determinar el tiempo y la
materia prima necesaria para llevar a cabo una extraccion mediante el calculo del
porcentaje de extraccién, el cual garantice el menor consumo de energia, materia y
tiempo. Posteriormente se estudian principalmente las sustancias que se van a emplear
para realizar la extraccion, asi como el tiempo de residencia de estas sustancias dentro
de los equipos y accesorios, luego se realizan matrices de seleccién, como la empleada
para seleccionar el material de los tanques, y pruebas a los materiales de los
accesorios que se desean emplear. Para realizar estas pruebas se sometieron

muestras de los materiales a dos factores:

39



e Tiempo.

e Ataque Quimico.

Se toman en cuenta los materiales que presentan la mayor resistencia (se
analizan cualitativamente las muestras), y teniendo en cuenta las comparaciones
realizadas anteriormente se procede a estandarizar los accesorios, tiempo y materia

prima a emplear en una operacion, los cuales seran reportados en forma de lista.
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CAPITULO IV: PRESENTACION Y DISCUSION DE RESULTADOS

En esta seccidbn se presentan los resultados obtenidos al cumplir los objetivos
propuestos y la explicacion detallada de todos aquellos aspectos ligados al desarrollo
de la metodologia, asi como también la discusion de los resultados obtenidos al

resolver cada uno de los objetivos.

4.1 CONDICIONES DE OPERACION DEL MODULO DE EXTRACCION LIQUIDO-
LIQUIDO

Para realizar este objetivo se planteé un arbol de alternativas, el cual fue
presentado en el capitulo anterior; de dicho arbol se analizaron las implicaciones que
conlleva realizar los equipos antes planteados segun el tipo de operacién y el tipo de
equipo, para esto se tomo en cuenta que:

e Las operaciones contintas y centrifugas requieren grandes cantidades de soluto
y solvente, asi como también de energia y un sistema de control 6ptimo, es por
eso que la alternativa de realizar un proceso por batch fue la mas destacada.

e El disefio de las torres requiere mayores gastos economicos.

e El equipo de mezcladores-sedimentadores ofrece mejores caracteristicas
didacticas y otras aplicaciones que la torre de platos perforados, ya que realizar la
practica de extraccion liquido-liquido fortalece los conocimientos adquiridos en
transferencia de masa, ademas podrian realizarse pruebas relacionadas al

tratamiento de aguas (pruebas de jarras).

Al estudiar estos aspectos se puede observar que implementar un equipo de
extraccion de mezcladores-sedimentadores ofrece mejores beneficios, ademas permite
la disposicion de un equipo versatii que puede ser empleado para diversas
aplicaciones, de facil manipulacién y mantenimiento. Teniendo en cuenta estos puntos
se procede a realizar la seleccion del tipo de ergonomia que serd empleada en el
disefio de equipo; para ello se realiz6 la ponderacién de los parametros de la matriz de

seleccion representada por la tabla 4.1; para esto se tomé en cuenta lo siguiente:
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Se ponder6 en base a 5 puntos, donde 1 representa la opcion menos viable, 3
representa una opcion aceptable, y 5 representa la mejor opcion.

El tipo de agitacién se refiere al mecanismo o energia que debe emplearse para
realizar la mezcla de las sustancias, teniendo en cuenta esto, se puede decir que
los equipos de flujo o tuberia requieren de bombas y extensas longitudes de
tuberia para lograr que las fases entren en contacto 6ptimo, a diferencia de los
tanques agitados, los cuales disponen de una agitacion mecénica, la cual si bien
requiere un disefio adicional, permite un mejor mezclado y en menor tiempo.

El termino factibilidad técnica se refiere al tiempo, materiales, dimensiones, y
mano de obra requerida para la implementacién del equipo, es por esto que el
disefio de los tanques resulto ser el mas adecuado ya que se puede disponer de
recipientes a los cuales se les pueden realizar modificaciones para obtener la
ergonomia deseada, asi como también se realizo el disefio mecéanico del sistema
de agitacion que consta de un estructura metélica que dispone de poleas y
agitadores. Para el caso de flujo o tuberia se puede observar que fue la opcién
menos viable, ya que se deberia disefiar un complejo sistema de bombas,
tuberias y accesorios que garanticen el mezclado de las sustancias, asi mismo se
debe tomar en cuenta que para este tipo de equipo los grados de dispersion, la
transferencia de masa y el area interfacial de contacto disminuyen a medida que
decae la rapidez de la corriente, ya que el tiempo de contacto es relativamente
corto.

En cuanto a costos se puede apreciar que la instalacion del sistema de agitacion,
la estructura de soporte de los tanques y los tanques de mezclado y
sedimentacion, son menores en relacion a los gastos requeridos para la
implementacion del sistemas de bombeo, tuberia y accesorios necesarios soélo
para el mezclado de las sustancias, ademas este sistema también requiere una
estructura de soporte, lo cual implica mayores gastos. Al analizar éste y los

puntos anteriores se obtiene:

42



Tabla 4.1.
Matriz para seleccionar los parametros relacionados

ala ergonomia de equipo.

Parametro/Equipo Recipientes o tanques De flujo o tuberia
Tipo de agitacion 5 2
Factibilidad técnica 5 1
Costos 4 2
TOTAL 14 5

Como puede apreciarse, la opcion mas adecuada para ser instalada es

implementar tanques de mezclado y sedimentacion. Una vez seleccionado el tipo de

equipo se procede a analizar el material con el cual se desea disefar los tanques, para

ello se realiz6 la ponderacion de los parametros de la matriz de seleccidn representada

por la tabla 4.2; para esto se tomo en cuenta lo siguiente:

En cuanto a costos, se hace referencia a los gastos relacionados al material,
mano de obra y modificaciones realizadas a la apariencia fisica original del
recipiente. Teniendo en cuenta la forma cilindrica de los tanques, los costos
asociados al acero inoxidable eran altos, ya que se debia adquirir laminas de
acero, luego cortarlas y soldarlas para obtener el tanque, sin olvidar que el costo
de las laminas varia segun el espesor. Tanto para el vidrio como para el
polipropileno se tomé en cuenta que se pueden adquirir recipientes los cuales con
una simple modificacion pueden cumplir la funcién deseada. Aunque el vidrio es
mas econdmico que el polipropileno, los costos asociados a las modificaciones
son relativamente altos comprados con los requeridos por el polipropileno, siendo
este ultimo la mejor opcidn.

El tiempo de construccion se refiere al tiempo empleado para realizar las
modificaciones al material seleccionado a fin de obtener los tanques de mezclado
y sedimentacion, en el caso del acero inoxidable este tiempo era mucho mayor ya
gue se tenia que disponer de las laminas, cortarlas y soldarlas, en cambio para el
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material de vidrio y polipropileno ya se disponia de los tanques (beakers), para
los tres materiales era indispensable un tiempo adicional el cual era requerido
para realizar la modificacion necesaria para permitir el paso de fluido. En el caso
del vidrio, realizar la perforacion del fondo del beaker y soldarle una pieza tipo
flare (ver figura 3.1) de vidrio requeria de un tiempo relativamente largo
comparado con el tiempo necesario para anexarle la misma pieza flare a los
tanques de acero inoxidable o de polipropileno.

e En cuanto a la resistencia al ataque de los agentes quimicos se puede decir que
estos materiales fueron seleccionados por ser los que poseen mejor resistencia a
los posibles reactivos quimicos a emplear en las separaciones. Al analizar éste y

los puntos anteriores se obtiene:

Tabla 4.2.
Matriz de seleccion para determinar el material a emplear en
el disefio de los tanques de mezclado y sedimentacién
del equipo de extraccién liquido-liquido.

Parametro/Material Vidrio Isopropileno Acero inoxidable
Costos 3 4 1
Tiempo de
1 5 3

construccion

Resistencia a

agentes quimicos

TOTAL 9 14 9

Al hacer el estudio se puede observar que el material mas adecuado para ser
empleado en el disefio de los tanques es polipropileno. Posteriormente se realizo el
estudio del sistema ternario con el cual se realizaran las pruebas a fin de evaluar el
equipo de extraccion liquido-liquido, para esto se realiz6 la ponderacién de los
parametros de la matriz de seleccidn representada por la tabla 4.3 para esto se tomé en

cuenta lo siguiente:
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La numeracion va del 1 al 5, donde 1 representa el peor de los indices,
representa al sistema ternario mas toxico o mas volatil o mas costos, o mas dificil
de adquirir, y 5 el menos costoso, volatil o toxico.

Los costos son un factor realmente influyente en la seleccion del sistema
ternario. En este aspecto se debe mencionar que en el momento de solicitar los
costos de dichas sustancias, sélo se obtuvo el del acido acético, ya que es la
Unica que no necesita de permisologias y se puede adquirir en cualquier
establecimiento de materiales y reactivos para laboratorio. Cabe destacar, que a
pesar de los inconvenientes surgidos se pudo conocer el costo del tolueno, con lo
gue fue posible la eleccién del sistema agua-acido acético-tolueno.

La toxicologia es un factor a tomar en cuenta pero, debido a que los sistemas
ternarios en estudio presentan un patrén casi constante de toxicidad, no se ha
establecido una diferencia notable entre los sistemas. La eleccién del sistema
mas adecuado o menos toxico, realmente se basé en la accesibilidad de las
sustancias como se menciond anteriormente, por lo que en este parametro el
sistema agua-acido acético-tolueno es el recomendado.

El método de andlisis es importante ya que cambiara el método operatorio con
mucha facilidad, es por esto que se prefieren los sistemas en los cuales se
puedan realizar titulaciones en vez de cromatografias de gases. Los sistemas que
poseen acetona no pueden ser titulados, debido a que no hay presencia de un
acido, por lo que es necesario un cromatdgrafo de gases como método de
analisis.

En cuanto a la recuperacion de solvente se puede decir que este parametro
influira también en los costos asociados al sistema ternario, ya que permite
determinar o en todo caso, disminuir el costo referido al uso de solvente con
facilidad, para el sistema ternario agua-acido acético-tolueno, se puede decir que
la recuperacién de solvente para este sistema es una opcion altamente viable, ya
gue las diferencias entre las densidades de los compuestos y sus diferentes
puntos de ebullicion permitirian una separacion buena y rapida del solvente a

través de una destilacién. Al analizar éste y los puntos anteriores se obtiene:
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Tabla 4.3.

Matriz de seleccién para el sistema ternario a emplear para realizar la extraccion liquido-liquido.

Parametro/Sistema

Agua-acetona-

acetato de etilo

Agua- acetona-

tricloroetano

Agua-acido

acético-acetato

Agua-acido

acético-

Agua-acido

acético-tolueno

(1,1,2) de Etilo tricloroetileno
Costos 1 1 1 1 3
Accesibilidad 2 2 3 3 3
Método para el
o 3 2 4 4 5
analisis del soluto
Recuperacion del
2 3 4 4 4
solvente
Toxicologia 1 1 1 1 1
Volatilidad 4 4 4 4 3
TOTAL 13 13 17 17 19
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Posteriormente a la seleccion del equipo, tipo de operacion y sistema ternario, se
procede a establecer las condiciones de operacién, principalmente con el fin de reducir
costos, minimizando el uso de reactivos y/o sustancias, bajo consumo de energia,
referido a un tiempo de agitacion adecuado, y por ultimo pero sin restarle importancia,
la recuperacion del solvente. Por ser un equipo a escala piloto se puede decir que los
volimenes o cantidades de reactivos pueden ser pequefias, sin establecer mediante
bibliografias valores especificos, permitiendo asi una mejor manipulacién a la hora de
realizar una operacion. Para el tipo de operacion flujo cruzado, el volumen de la
alimentacion es de 500ml, mientras que el del solvente a utilizar se rige bajo una
proporcion 1:10, con el fin de minimizar su uso, ya que se trabajo a tres etapas. Para el
caso de flujo a contracorriente, el valor de la alimentacién establecido fue de 140 ml ya
que a diferencia del otro proceso, dicho valor se mantiene constante y debido a la
complejidad del método, se deben usar siete alimentaciones para poder cubrir las tres
etapas establecidas, no olvidando que el volumen del solvente para este caso fue de 15
ml, respetando la relacién planteada anteriormente. En lo que se refiere al tiempo de
agitacion, se puede decir que el valor establecido para un mezclado 6ptimo fue de dos
minutos, tomando en cuenta que el tiempo de separacion de las capas en el

sedimentador ocurre rapidamente.
4.2 COSTOS DE INSTALACION Y OPERACION DEL MODULO DE EXTRACCION

Para alcanzar dicho objetivo fue necesario realizar un inventario de los
accesorios, materiales y sustancias requeridas para su funcionamiento. Inicialmente
para determinar los costos de instalacion, fue esencial adquirir los presupuestos de
materiales de laboratorio, reactivos, accesorios y material polimérico (ultraleno, el cual
fue moldeado con la finalidad de ser utilizado para las conexiones tipo Flare de los
tanques). Por otro lado se necesito disefiar piezas de acero inoxidable tales como los
ejes, agitadores y paletas, siguiendo los parametros establecidos en la bibliografia, asi
como también la construccion de un esqueleto, estructura o soporte, para el sistema de

agitacion, motor y los tanques de mezclado y sedimentacion. A continuacion se
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presentan de forma tabulada los costos de instalaciéon de acuerdo a los accesorios

utilizados para la instalacion del equipo de extraccion liquido-liquido:

Tabla 4.4.
Costos asociados a lainstalacion del equipo de extraccion liquido-liquido.
Accesorios Costo Unidad Total
BsF. BsF.
Pinzas Hoffman 26,00 6 170,04
Beaker de polipropileno 1000mL 26,50 6 173,32
Manguera resistente a gasolina y otros quimicos 6,13 3 20,05
Motor de maquina de coser 100W 7000 rpm 35,11 1 35,11
Ultraleno 1,09 10 11,88
Pintura 12,84 1 12,84
Anticorrosivo 7,07 1 7,07
Union de compresion 8,72 3 28,51
Tornillo prisionero Allen 1,85 3 5,53
Envase ambar, tapa de metal de rosca 32,70 1 32,70
Espiga ¥4 x 3/8 3,67 1 3,67
Conexion tipo “Y” 3/8 3,21 1 3,21
Sistema tornillo-tuerca- arandela de acero inox. 1,37 18 24,77
Rodamientos 15,00 6 90,00
Sistema de agitacion (torneado, ejes, agitadores) 180,00 1 180,00
Estructura metélica 150,00 1 150,00
Poleas de doble via 55,00 2 110,00
Polea de una via 35,00 1 35,00
Disefio de conexiones tipo Flare 10,00 6 60,00
Correas 6,00 3 18,00
TOTAL(BSF.) 1171,70
TOTAL (U.S.$) 544,98
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En cuanto a los costos de una operacion, se tomé en cuenta las cantidades de
reactivos y/o sustancias empleadas, material de vidrio y el consumo de energia del

motor. A continuacién se presentan de forma tabulada los costos referidos a una

extraccion a flujo cruzado y contracorriente:

Tabla 4.5.

Costos asociados a una operacion del equipo de extraccién liquido-liquido

trabajando a flujo cruzado.

Materia Prima Costo Unidad Total

BsF. BsF.

Acido acético (1000 mL) 17,60 | 150 mL 2,64
Tolueno (1000 mL) 73,20 | 150 mL | 10,98
Energia eléctrica (1kW x h) 0,10 60 6,00
Toallines 3,90 1 3,90

Jabon liquido 3,00 1 3,00
TOTAL(BsSF.) 26,52

TOTAL (U.S.9$) 12,35

Tabla 4.6.

Costos asociados a una operacion del equipo de extraccién liguido-liquido

trabajando a flujo contracorriente

_ _ Costo ) Total
Materia Prima Unidad

BsF. BsF.

Acido acético (1000 mL) 17,60 | 300mL | 5,28

Tolueno (1000 mL) 73,20 | 120 mL 8,78

Toallines, energia eléctrica y otros 9,90 1 9,90

TOTAL(BsF.) 23,96

TOTAL (U.S.9) 11,14

Cabe destacar que durante la operacion se gasté una gran cantidad de agua,

jabon y toallines, ya que se tuvo que lavar constantemente los tanques y
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materiales de laboratorio antes de cada mezcla, para evitar residuos vy

contaminacion.

e Tanto las piezas de tipo espiga como de conexion tipo “Y” fueron utilizadas como

patrén, para disefiar en ultraleno las conexiones tipo Flare, ya que son de bronce

y no soportan el ataque quimico.

4.3 INSTALACION Y PUESTA EN MARCHA DEL MODULO DE EXTRACCION

Para el alcance de dicho objetivo fue necesario la realizacion de un bosquejo o

representacion del equipo a disefiar, el cual debia estar en capacidad de operar en tres

etapas, tanto en flujo cruzado como contracorriente los cuales se muestran en las

figuras 4.1y 4.2.

Se procedié a describir los accesorios necesarios para lograr su disefo, por lo

que se realizé un inventario para determinar la existencia o no de las piezas. Se tomo

en cuenta que se necesitan piezas que, debido a la forma requerida no se encuentran

disponibles a la venta sino, que deben ser fabricadas.

Solvente

e

Alimentacion

MIX-1

VH-1

SET-1

VH-2

l
Y

A

Solvente

»
|

MIX-2

VH-3

SET-2

VH-4

l
Y

A

Solvente

|

»
»

Y

MIX-3

VH-5

SET-3

Figura 4.1. Diagrama de proceso operando a flujo cruzado.
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l Solvente

VH-2 VH-4

> —
i r

Figura 4.2. Diagrama de proceso operando a flujo en contracorriente.

—>

Alimentacién

MIX-1 MIX-2

VH-1 VH-3

SET-1 SET-2

A continuacion se muestra el inventario de los materiales requeridos para disefar

los mezcladores y sedimentadores:

Inventario para el disefio de los mezcladores y sedimentadores:
e 6 beakers de polipropileno de 1000mL.
e 6 pinzas Hoffman.
e 1 m de manguera resistente a la gasolina y productos quimicos.
e 18 sistemas de tornillos, arandela y tuerca de acero inoxidable.
¢ 18 empacaduras de caucho.

e 6 conexiones tipo flare.

Inventario para el disefio del sistema de agitacion y la estructura del equipo:
e 3 poleas.

e 3 ejes de acero inoxidable.
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e 3 correas.

e 3 laminas de hierro colado.

e 1 barratipo “L”

e 1 motor de maquina de coser.
e 3 agitadores o paletas.

e 3 uniones de bronce.

e 6 rodamientos.

Inventario de materiales necesarios para realizar las evaluaciones y toma de

datos:

e 1 bureta de 50 mL.

e Hidroxido de sodio.

¢ Fenolftaleina.

e 2 pipetas volumétricas de 5 mL.

e 1 pro-pipeta.

e 3fiolas de 100 mL.

e 1 dosificador.

e 4 beakers de 600 mL.

e 1 campana extractora.

e 1 picnémetro.

e 1 frasco de vidrio color ambar de 1900 mL.

e Toallines de papel.

e 1 vidrio de reloj.

e Papel Celofan.

e 1 Balanza.

e 1 cilindro graduado de 10 mL.

e 1 cilindro graduado de 50 mL.

e 2 embudos de separacién de 250 mL.
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Para el disefio de los tanques de mezclado y sedimentacion se tomé en cuenta el
volumen con el cual se desea trabajar, se dispuso de unos beakers de polipropileno de
1000mL, a los cuales se les realiza una modificacion en el fondo para anexarle una
pieza tipo flare, disefiada previamente, la cual se muestra en la siguiente figura 4.3.

Esta pieza se acopla a los beakers de polipropileno mediante 3 sistemas de
tornillo-arandela-empacadura y tuerca como se muestra en la siguiente figura 4.4.

Figura 4.3. Conexién tipo Flare.

Figura 4.4. Acoplamiento de la conexién Flare y el beaker de polipropileno.

Esta conexion cumple la funcion de permitir el paso de flujo del mezclador al
sedimentador, para lo cual se le anexa una manguera, que dispone de una pinza tipo

Hoffman la cual actia como una valvula de bola (o abierto o cerrado el paso de fluido)
como se muestra en la siguiente figura:

Figura 4.5. Pinza Hoffman y manguera resistente a gasolina y reactivos quimicos.
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Para realizar el soporte de los tanques de mezclado y los sedimentadores, se
disefia una estructura de hierro colado que dispone de un sistema de agitacion, con
motor, poleas para la reduccién de las revoluciones del motor, ejes y paletas como se
muestra en la siguiente figura 4.6 y 4.7.

Figura 4.6. Estructura y sistema de agitacion del equipo

de extraccion liquido-liquido.

Figura 4.7. Sistema de agitaciéon del equipo de extraccion liquido-liquido.

Una vez que se encuentra a disposicion todas las partes y accesorios que
conforman el equipo de extraccion, se realizan pruebas para determinar la velocidad y
el tiempo de agitacion con la cual se desea trabajar; para ello simplemente se toma en
cuenta el tiempo que dura la mezcla del sistema ternario para estabilizarse y separarse
en la capa de refinado y la capa de extracto después de la agitacion, para realizar esta
prueba se dispondra de una mezcla de aceite y agua, la cual se agitara durante
diferentes lapsos de tiempo y se dejara estabilizar hasta observar la separacion de las

dos capas, sin dejar que se formen emulsiones.
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Al no encontrar los accesorios requeridos, se busco presupuestos en diferentes
establecimientos con el fin de obtener un costo accesible. Después de haber adquirido
las piezas y accesorios, lo primero que se realizo fue el disefio de los tanques a partir
de los beakers, siendo modificados mediante perforaciones concéntricas y
conectandolos mediante tornillos, arandelas y empacaduras las piezas fabricadas en
ultraleno, logrando asi tanques con descargas y valvulas reguladoras conformadas por
las pinzas de tipo Hoffman. Luego de tener los tanques, se colocaron dentro de los

agujeros en la estructura como se observa en la siguiente figura:

Figura 4.8. Equipo de extraccion liquido-liquido.

Posteriormente se atornillaron los tres agitadores a sus respectivas poleas, las
cuales van dispuestas sobre ejes mediante rodamientos. Luego de ajustarlas a la
misma altura que la polea del motor, mediante tornillos de tipo prisionero, se colocaron
las correas de tal forma de que el motor impulsara todas las poleas. Finalmente, se

coloco el equipo dentro de la campana extractora a fin de estar listo para su operacion.
4.4 EVALUACION TECNICA AL SISTEMA

Para lograr alcanzar este objetivo primeramente se planted el método operatorio
para realizar una operacion a flujo cruzado y flujo en contracorriente, para esto
simplemente se tomé en cuenta los pasos a seguir para llevar a cabo la extraccion, asi
como también los pasos para realizar la toma de datos necesaria para la evaluacion del

sistema de extraccion.
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Luego se realizaron los célculos teoricos, para esto se construyo el diagrama del
sistema ternario que se usO para las extracciones, dicho diagrama se muestra en la
figura 4.9 y los datos empleados para su construccién se encuentran reportados en la
tabla B.12. Posteriormente se procedié a ubicar sobre dicho diagrama ternario, los
resultados arrojados en el apéndice A referentes a los célculos tedricos de flujo
cruzado, se traza la linea que une la composicidbn de alimentacion al punto ys
(composicion de soluto en el solvente), sobre el se ubica la composicion de soluto en la
mezcla (Xu.), una vez graficado este punto se procede a construir la linea de reparto
gue contiene la composicion de refinado y de extracto de tal forma que se encuentran
en equilibrio y pasan por Xu:, una vez obtenida la composicion de soluto en el refinado
se toma esta como la composicion en soluto de la préxima etapa, se realizan los
calculos tedricos de nuevo para una segunda etapa y se repite el procedimiento antes
mencionado hasta obtener las tres etapas en estudio, la figura 4.10 muestra el
diagrama ternario para una separacion teorica de tres etapas a flujo cruzado y los datos
se encuentran reportados en la tabla 4.7.

Al realizar la operacion en flujo cruzado, primero se depositaron 500 ml de la
alimentacion en el primer mezclador, y luego se adicioné 50 ml del solvente, se pudo
observar que la mezcla se tornaba turbia al mismo tiempo que se formaban dos capas
en los mezcladores, posteriormente se encendid el sistema de agitaciébn, comenzando
de este modo el proceso de mezclado durante un lapso de 2 minutos (este tiempo se
tomé debido a que se establecido una prueba de mezclado con agua y aceite, cuya
mezcla al poseer mayor densidad y viscosidad garantiza que la mezcla del sistema
ternario sedimentard con mayor rapidez ya que tiene menor viscosidad, mediante
dichas pruebas se pudo determinar que dos minutos de mezclado permiten obtener un
tiempo de sedimentacién de 45 segundos). Al terminar la agitacion, se abrio la pinza
Hoffman permitiendo el paso de la nueva mezcla hacia el sedimentador, la cual se dejo
reposar durante un tiempo corto hasta que se observé la formacion de las dos capas;
una vez sedimentado el refinado y el extracto, se procedié a separarse, para ello se
recolecto el refinado en un beaker de 500 mL, se reportd el volumen del refinado
recogido; es importante tener en cuenta que, aunque el método operatorio expresa que

se deben pesar los refinados.
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Para la realizacion de la toma de datos se midieron los volimenes, ya que las
balanzas disponibles presentaban rangos de medicién bajos y no permitian la toma de
datos. Posteriormente se realizaron las medidas de densidad con la ayuda del
picnometro, y la toma de las alicuotas para realizar las titulaciones, cabe destacar que
al realizar las titulaciones se obtuvieron diversas alicuotas en las cuales la variacion del
punto de viraje fue brusca ya que sélo se disponia de hidréxido de sodio 6 N vy la alta
concentracion de éste puede reportar errores al momento de realizar los célculos.
Luego el refinado proveniente de la primera etapa fue tomado como la alimentacion de
la segunda etapa, se volvio a determinar la cantidad de solvente a emplear con la
relacion 1:10 solvente-alimentacién, se enciende el sistema de agitacion se sedimenta
la mezcla, se recolecta el refinado 2 y se toman los datos recolectados de la misma
forma que los reportados por el refinado 1, el refinado 2 se toma como la alimentacién
de la etapa 3 se recalcula el flujo de solvente segun la relaciébn antes mencionada, se
procede a agitar, sedimentar y recolectar los datos necesarios para la evaluacion.

Para la extraccion a flujo cruzado se realizaron tres corridas, los datos
recolectados se encuentran reportados en los Apéndices B.2, B.3, B.4, B.5, B.6 y B.7.
Al manipular los datos experimentales (ver Apéndice A) haciendo uso de las ecuaciones
reportadas en el capitulo Il y al compararlas con los resultados obtenidos de forma
tedrica (ver Apéndice A) se obtuvieron las tablas de resultado 4.7, 4.8, 4.9, 4.10.

Segun las tablas reportadas, se puede observar que la cantidad de refinado
disminuye en cada etapa tanto en los valores tedricos como experimentales, porque a
medida que se emplea el solvente, se extrae el soluto contenido en la alimentacion de
las etapas. Debido a que se operé bajo una relaciébn 1:10 solvente/alimentacion,
también se puede decir que la cantidad de solvente disminuye tanto en los valores
tedricos como experimentales, lo que implica por otro lado, una reduccion de costos de
adquisiciéon. Tedricamente, los valores del extracto deben disminuir con cada etapa,
pero se observa que experimentalmente existen variaciones ya que algunos valores
aumentan y otros disminuyen, esto se debe a posibles errores cometidos durante la
pesada del refinado, ya que la misma se realiz6 mediante el volumen y la densidad de
la mezcla, ya que las balanzas disponibles poseian baja capacidad de carga. Todo esto

aunado al hecho de que en los tanques, debido a la falta de conicidad, quedaba un
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remanente después de cada descarga, perdiendo asi una cantidad de masa no
contabilizable. En cuanto a la cantidad de soluto en el refinado y a la cantidad de soluto
en el extracto, las tendencias de los valores experimentales concuerdan con los
tedricos, ya que a medida que se agrega solvente, éste extrae el soluto de la mezcla
disminuyendo su cantidad, siendo el caso contrario para la cantidad de soluto en el
extracto. Al comparar los porcentajes de extraccion teoricos y experimentales se pudo
observar que existe una gran desviacion, para la primera etapa de la primera corrida se
obtuvo una desviaciéon del 181,81%, para la segunda etapa 72,90% y para la tercera
etapa 53,92.
Las posibles causas de estas desviaciones pueden ser que:

e Los porcentajes de extraccion experimental son altos debido a que la extraccion
fue mas eficiente que la reportada por los resultados teéricos, aunque los tanques
de mezclado no poseen deflectores (los cuales mejorarian el area de contacto
entre las fases obteniéndose asi resultados experimentales mucho mas 6ptimos)
los resultados obtenidos de la extraccion a flujo cruzado fueron satisfactorios.

e La capa de refinado remanente en el fondo de los sedimentadores que no fue
contabilizada pudo haber generado errores al momento de realizar los célculos.

e Debido a que los tanques son abiertos al ambiente se pudo haber perdido masa
de soluto y solvente por volatilidad, lo cual afectaria los resultados
experimentarles aumentando la desviacién respecto a los tedricos, ya que se
puede estar contabilizando soluto que realmente no se encuentra en el extracto
sino que ha sido una pérdida de masa por volatilizacion.

e Al tomar los datos y luego manipularlos mediante las ecuaciones para determinar
la composicion de soluto en el extracto se pudo observar que se generaba una
linea de reparto que no pasaba por la composicion de soluto en la mezcla, esto
pudo ser debido a que a los extractos no se les realiz6 ningun andlisis para
determinar su concentracién, y/o masa, y al aplicar los modelos matematicos
correspondientes para realizar los balances de masa no concordaron los
resultados con lo obtenido de manera teorica.

e Los tiempos de sedimentacion pudieron haber influido en el proceso de

separacion.

60



Tabla 4.7.

Resultados teodricos al operar el equipo de extraccion liquido-liquido

en flujo cruzado.

Alimentacion Solvente Refinado Extracto .
Etapas % extraccion
F(9) S (9) R(9) E (9)
1 505,800 43,20 490,18 58,82 10,62
2 490,180 42,02 475,18 57,02 10,61
3 475,180 40,75 442,23 73,70 14,14
Tabla 4.8.
Resultados experimentales al operar el equipo de extraccion liquido-liquido
en flujo cruzado para la primera corrida.
% Desviacion
- Alimentacion Solvente Refinado Extracto % extraccion respecto al
apas
g (F£0,2) g (5£0,4g (R+10)g (Ex11)g (E+£0,2)% valor teorico
(%Des + 0,2)%
1 5154 43,4 450 55 11,8 181,8
2 450,0 38,8 330 155 41,8 73,0
3 330,0 28,4 250 110 90,0 54,0
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Tabla 4.9.

Resultados experimentales al operar el equipo de extraccion liquido-liquido

en flujo cruzado para la segunda corrida.

% Desviaciéon

Etapas Alimentacion Solvente Refinado Extracto % extraccion respecto al
(F+£0,2)g (S£04)g (R+10)g (Ex11)g (E£0,2)% valor tedrico
(%Des + 0,2)%
1 515,2 43,4 430 132 19,0 363,0
2 431,0 36,12 350 121 41,8 59,0
3 350,0 35,44 240 143 82,8 53,6
Tabla 4.10.
Resultados experimentales al operar el equipo de extraccion liquido-liquido
en flujo cruzado para latercera corrida.
% Desviacion
Etapas Alimentacion Solvente Refinado Extracto % extraccion respecto al
(F£0,2)g (5S+04)g (Rx10)g (Ex11)g (E £0,2)% valor tedrico
(%Des + 0,2)%
1 515,2 43,4 440 121 16,2 296,73
2 440,0 37,4 370 110 38,0 49,69
3 370,0 31,0 290 110 68,6 31,01
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El alto porcentaje de desviacion no refleja que el equipo no funcione
adecuadamente sino que experimentalmente se obtuvo mejores porcentajes de
extraccién indicando asi que el equipo disefiado opera de manera eficiente.

Para el caso de flujo a contracorriente, s6lo se trabajé a dos etapas debido a la
complejidad del método operatorio, el cual se muestra en el apéndice D, y se le anex6
la figura 3.2 para una mejor comprension, en dicha figura se muestra la cascada de
extracciones que se deben llevar a cabo para la realizaciéon de cinco etapas, mediante
una gran namero de extracciones a fin de poner en contacto intimo las fases y mejorar
la dispersion del soluto en los consecutivos extractos que se van obteniendo en cada
separacion.

Para evaluar el comportamiento del sistema a contracorriente se emplearon
embudos de separaciéon para optimizar el tiempo de trabajo y realizar dos corridas
experimentales. En dichas corridas se realizaron pruebas volumétricas para determinar
los datos necesarios para evaluar el sistema, tales como: Volumen de refinado en la
etapa 1 y en la etapa 2, se titularon alicuotas de 5mL de los refinados para determinar
la concentracion de soluto en el refinado y se midié la densidad de los refinados y de la
alimentacion con la ayuda de un picnémetro. Los datos experimentales se encuentran
tabulados en las tablas B.9, B.10, B11 y B.12. Posteriormente y luego de realizar los
calculos para los datos tedricos y experimentales se obtuvieron las tablas 4.11, 4,12 y
4,13.

De acuerdo a los resultados obtenidos se puede apreciar que los datos
experimentales no poseen datos teéricos con los cuales puedan ser comparados, ya
qgue la simulacién utilizada es por lotes de un proceso tipo continuo, mientras que el
equipo opera por cargas. Cabe destacar que dicho método, propuesto por Treybal
(1998), no posee balances de masa ni otra informacién que permita conocer el origen
del mismo.

Ademas se puede observar que existen casillas no rellenas en las tablas de
resultados, esto es debido a que, al realizar la experiencia practica pudieron estar

presentes diversos factores que fueron fuente de error por lo cual al manipular los datos
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experimentales arrojaron valores negativos de composicion de soluto en el extracto y de

masa extraida también; a continuacion se presentan algunos de estos factores:

Se puede decir que las continuas separaciones aumentan el error cometido,
desde diversos puntos de vista, cabe destacar que los errores por paralaje y los
errores instrumentales son una gran fuente de error ya que para poder simular
dos etapas a contracorriente se deben de llevar a cabo veinticinco separaciones,
por lo cual se deben medir siete alimentaciones y siete solventes, teniendo en
cuenta esto se puede decir que solamente el error instrumental varia siete veces
y, dependiendo del instrumento con el cual se tomen las muestras a ser
separadas el error puede aumentar o disminuir. Ademas el método antes
mencionado puede haber sido propuesto para trabajar bajo condiciones
altamente precisas, con instrumento de muy bajo error, y para realizar la
simulacién de un proceso a gran escala, para disminuir el error instrumental con
las cantidades de alimentacion y solvente a emplear.

Se debe tener en cuenta que se desconoce la instrumentacion empleada para el
disefio de la simulacion por lotes planteada por Treybal (1998), asi como también
las cantidades empleadas de alimentacién y solvente, ademas de la modelacién
matematica utilizada para el analisis de los datos tedricos y/o practicos de dicha
simulacion.

Si se analiza desde el punto de vista fisico-quimico, una de las posibles fuentes
de error puede ser el hecho de que el soluto con el que se esta trabajando es
mas soluble en agua que en el solvente extractor que se esta empleando, por lo
gue pudiera ser que durante las continuas extracciones el solvente pueda
haberse saturado de soluto y el agua presente en el equilibrio empezé en ese
momento a extraer poco a poco parte del soluto ya retirado de los refinados, por
lo tanto se pudo haber devuelto el proceso, generando una gran fuente de error al
momento de realizar el estudio matematico de los datos obtenidos de forma

experimental.
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Tabla 4.11.
Resultados tedricos al operar el equipo de extraccion
liquido-liquido en flujo contracorriente.

Alimentacion Solvente Refinado Extracto y
Etapas % extraccion
F(9) S (9) R(9) E (9)
1 144,438 17,0732 117,6024 144,438 76,60
2 117,60 12,96 140,3248 117,60 74,08
Tabla 4.12.

Resultados experimentales al operar el equipo de extraccién liquido-liquido en

flujo contracorriente para la primera corrida.

Et Alimentacion Solvente Refinado Extracto % extraccion
apas
P (F£0,2g (S+0,4)g (Rx2)g (Ex3) g (E+0,4)%
1 144.6 -9 118 18 3,8
2 117.6 12 140 -9 -
Tabla 4.13.

Resultados experimentales al operar el equipo de extraccion liquido-liquido en

flujo contracorriente para la segunda corrida.

Etapas Alimentacion Solvente Refinado Extracto % extraccion
(F£0,2g (S+0,4)g (Rx2)g (Ex3) g (E+£0,4)%
1 144.6 14,0 130 27 11,0
2 131,2 12,0 130 15 -

Teniendo en cuenta los aspectos antes mencionados se obtuvo de forma teorica
un porcentaje de extraccion del 76,60% para la primera etapa y del 74,08 % para la
segunda etapa; cabe destacar que aunque no se pueden comparar los datos tedricos
del proceso a contracorriente con los experimentales, estos fueron reportados para
visualizar las cantidades y porcentajes de extraccion en cada etapa. Al realizar los

calculos experimentales, los datos reportados so6lo permitian el célculo del porcentaje
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de extraccidon de la primera etapa y éste fue para la primera corrida del (3,8 £ 0,4)% vy
para la segunda corrida fue del (11,4 + 0,4)% , cabe destacar que las razones por las
cuales no se determind el porcentaje de extraccidn experimental para la segunda etapa
fue que al realizar los célculos de la primera corrida se obtuvo un valor negativo del
extracto 2 (-9 + 3)g y para la segunda corrida la composicion de soluto en el extracto 2
dio (-0,11 £ 0,01)%, lo cual no permitié el calculo de un porcentaje razonable.

Es conveniente acotar que si se desea realizar la extraccion a contracorriente en
el equipo de extraccion disefiado se deben realizar modificaciones para que éste
trabaje de forma continua o semi-continua, para ampliar la gama de procesos a evaluar
al momento de ser instalado en un banco de pruebas a escala piloto.

Es importante resaltar que a pesar que el equipo no operé a flujo contracorriente,
si se logrd llevar a cabo el objetivo general planteado, sustentado por los resultados

satisfactorios obtenidos de manera experimental operando a flujo cruzado.

45 CONDICIONES DE OPERACION OBTENIDAS A TRAVES DE LA
EVALUACION

A fin de establecer las condiciones de operacién, fue necesaria la evaluacién del
equipo durante las operaciones de extraccién. Uno de los factores influyentes durante la
realizacion de las pruebas fue la cantidad de liquido remanente en los tanques, ya que
en el momento de la descarga de los mezcladores hacia los sedimentadores, una parte
de la alimentacion quedé estancada en el fondo debido a que los tanques dada su
forma fisica no presentan conicidad que permita el flujo completo, influyendo de igual
forma al momento de descargar el refinado, ya que al ocurrir la formacion de las dos
capas y realizar el vaciado del refinado, se dejo una pequefa cantidad del mismo para
evitar que parte del extracto descargara también, contaminando asi la nueva solucion.
Al no vaciar todo el refinado, se comete un error ya que no puede contabilizarse dicha
cantidad, creando asi una fuente de error y por ende el aumento del porcentaje de
desviacion (181,8 £ 0,2) g, para la primera corrida de flujo cruzado, con respecto a los

valores tedricos.
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En cuanto a la agitacion, se puede decir que fue relativamente aceptable, aunque
se ve influenciada por dos factores principalmente: las poleas y los deflectores. Al
hablar de las poleas se refiere mas que todo a los rodamientos, ya que los mismos
deben encontrarse en Optimas condiciones para permitir que las mismas giren
libremente sin ningun tipo de roce. En nuestro caso, los rodamientos de la ultima polea
necesitan ser repuestos ya que el funcionamiento de la misma no es el adecuado
debido a la existencia de un roce que hace que el motor trabaje mas forzado, trayendo
como consecuencia un tiempo de arranque prolongado. El otro factor no es mas que la
ausencia de deflectores, ya que a pesar de que con ello la potencia requerida es menor,
disminuye la transferencia de masa y por ende un mezclado 6ptimo.

Cabe destacar que a pesar de que se trabaja con mangueras para gasolina y
compuestos organicos, éstas deben ser repuestas al menos cada 5 operaciones ya que
debido a la caracteristica de la mezcla se endurecen al contacto prolongado.

Luego de haber ejecutado la operacion de extraccion en el equipo, se realizaron
pruebas entre etapas con el fin de estimar las concentraciones del soluto en el refinado.
A pesar de que estas pruebas o titulaciones no forman parte fisica del equipo, influy6 en
los resultados ya que la concentracion del titulante fue muy alta (6M), acarreando un
error debido a la falta de exactitud en el calculo de la concentracion del soluto.

Ya estudiado el comportamiento del equipo y sus accesorios, se puede decir que
en general operé de manera muy eficaz, tomando en cuenta algunas sugerencias para
mejorar el porcentaje de extraccion del soluto, siendo principalmente un aumento del
diametro de descarga de los tanques (mediante una nueva perforacion con una mecha
mayor), y el implante de deflectores que mejoren el mezclado ya que cambia el patron
de flujo. Sin embargo, debido al comportamiento en general y a los resultados
obtenidos, el equipo se debe estandarizar para establecer definitivamente los
accesorios y piezas que lo conforman, a fin de que permita el recambio o modificacion
de las mismas, en caso de ser necesario, por lo que para ello se construye una lista

como sigue a continuacion:
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Accesorios y/o piezas del equipo de extraccion liquido-liquido

Beakers de polipropileno: Se escogieron como tanques mediante una matriz de
seleccion, basada principalmente en su forma fisica, accesibilidad, costo y el tipo
de material, el cual es resistente a las sustancias utilizadas. Como se trabajo a 3
etapas, el nimero de beakers fue de 6, siendo 3 sedimentadores y 3 agitadores.
Cada beaker fue modificado de tal forma que fue perforado en el centro con la
finalidad de crear una descarga, y a su vez de acoplarle una pieza de ultraleno
que actie como conector.

Piezas de ultraleno: En vista de que se necesitaron 6 espigas de manera de
conectores para los mezcladores y sedimentadores, se buscoé un material con el
cual poder moldear la forma original disponible, la cual viene en bronce, ya que el
mismo no es resistente a los ataques quimicos del acido acético principalmente.
Por ello se eligi6 como opcidn el ultraleno, ya que es un material que puede ser
mecanizado facilmente, no se agrieta, rompe o fatiga, resiste productos quimicos
fuertes y como no absorbe, resiste al agua.

Manguera de gasolina: Para determinar el tipo de manguera a utilizar se penso
en dos opciones: manguera para gasolina y manguera de silicon. Para ello se
realizd6 una prueba de resistencia al acido acético y al tolueno durante cuatro
dias, teniendo como resultado que la manguera de silicon se ablandé en
presencia de las sustancias, mientras que la de gasolina resistio al ataque del
acido aceético y se endurecio un poco en presencia del tolueno, por lo que a pesar
de haber sido la opcién elegida se recomienda el cambio de las mangueras cada
cinco operaciones, aproximadamente.

Piezas de acero inoxidable: Al elegir el sistema ternario agua-acido acético-
tolueno, se tuvo en cuenta que las piezas que estan en contacto directo con los
fluidos deben resistir a la corrosién y al ataque quimico, por lo que los tornillos,
tuercas y arandelas usados en los tanques para sujetar las piezas de ultraleno
deben ser de acero inoxidable. En total son 18 tornillos, 18 tuercas y 18

arandelas.
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Empacaduras de goma de caucho: Se tomd un pequefio trozo de goma y se
sometié a la misma prueba de las mangueras, resultando resistente. Esta goma
se adapto al mismo diametro de la pieza de ultraleno, de modo que actuara como
empacadura para evitar la filtracion del fluido en el tanque.

Pinzas tipo Hoffman: Al tener descargas en los tanques fue necesario regular el
flujo mediante algun dispositivo o valvula. Al no existir tuberias acopladas a los
tanques, fue necesario buscar otro medio para regular el paso del fluido, por lo
gue surgio la idea de colocar pinzas tipo Hoffman las cuales se adaptan muy bien
a la manguera y son faciles de remover y manipular, por lo que finalmente se
establecio el nUmero de una pinza por cada tanque.

Ejes y agitadores: Los ejes y agitadores son de acero inoxidable debido al
contacto permanente con el fluido. Cabe destacar que el agitador tiene seis
paletas o turbinas, las cuales fueron disefiadas de acuerdo a las dimensiones del
tanque segun la bibliografia. Los agitadores se caracterizan por poseer una
rosca que permite desinstalarlo para asi poder sacar los mezcladores y lavarlos
cuando sea necesario.

Poleas: Son dos poleas dobles y una sencilla, que van dispuestas a diferentes
alturas de modo tal que puedan ser alineadas (mediante correas) a la polea del
motor. Son de aluminio y sus dimensiones son de 4 pulgadas, ya que el motor
gira a una velocidad maxima de 7000 rpm, por lo que es necesario reducirla
aumentando el diametro de la polea, ya que la velocidad de mezclado no puede
ser muy alta. Cada polea posee un tornillo tipo prisionero el cual la ajusta al eje a
la altura deseada.

Motor: ElI motor utilizado es para maquinas de coser y posee una potencia de
100W y una velocidad maxima de 7000rpm. Posee un pedal que regula la
velocidad de giro mediante un tornillo, aunque seria recomendable colocar un
potenciometro que reporte el valor exacto de la velocidad.

Correas: Son tres correas de goma, dos de igual diametro y otra diferente la cual
va desde la polea del motor hasta la primera polea doble ya que esa distancia es

diferente a las distancias entre poleas. La correa a pesar de no poseer dientes,
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no desliza debido a que su grosor es igual al canal de la polea del motor. Debido

a su gran accesibilidad, no existe problema alguno a la hora de reponerla.

Luego de la operacion de mezclado y sedimentacion, se descargé la cantidad de
refinado, al cual se le realiz6 pruebas a diferentes alicuotas para determinar tanto la
densidad de la mezcla como la concentracion del soluto en la misma. Para ello es
importante elaborar una lista que incluya los materiales de laboratorio necesarios para
la obtencidn de datos necesarios para alcanzar los objetivos propuestos. A continuacion
se presenta la lista de los materiales usados durante las pruebas, tomando en cuenta
gue la misma puede variar dependiendo de los rangos y apreciaciones de los

instrumentos.

Materiales adicionales para la realizacién de pruebas:

e 1 bureta de 50 mL: La bureta es de vidrio y se us0 para realizar las titulaciones,
siendo su apreciacion de 0,05ml.

e Hidréxido de sodio: La concentracion del NaOH utilizado para la titulacion fue de
6M, por lo que se recomienda usar uno de menor concentracion para disminuir
errores de exactitud que afecten los resultados.

e Fenolftaleina: Se us6 como indicador en las titulaciones, ya que la variable de
control del proceso fue el cambio de viraje, ya que el proposito de las pruebas fue
la determinacién de la concentracion de soluto en el refinado.

e 2 pipetas volumétricas de 5 mL: Se usaron para medir la cantidad de solvente
(15ml trabajando a flujo contracorriente) y para tomar las alicuotas de los
refinados.

e 1 pro-pipeta: Debido a la gran toxicidad del sistema ternario, se recomienda por
precaucion usarla en las titulaciones para no poner en riesgo la salud de la
persona que realiza las pruebas.

e 3fiolas de 100 mL: Se usaron para depositar las 3 alicuotas de cada refinado con
el fin de realizar las titulaciones. Se eligi6 esta capacidad, ya que el volumen de la
alicuota es pequefio y es suficiente para almacenar el volumen del NaOH

gastado.
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1 dosificador: Debido a la gran volatilidad del solvente, no se recomienda afadir
directamente, desde el recipiente que lo contiene, la cantidad requerida al tanque
(50 ml trabajando a flujo cruzado y 15 ml operando a flujo contracorriente) ya que
se evapora rapidamente y es muy téxico. Por ello se utilizé un beaker de 250 ml,
el cual se tap6 con papel celofan y en él se depositd cierta cantidad del solvente
con el fin de utilizar lo necesario en cada etapa. Se recomienda disefar un
dosificador a partir de un beaker de polipropileno pero diferente al de los tanques,
es decir, buscar un beaker que posea una ranura interna en el que se pueda
colocar una tapa de ultraleno y se perfore para colocar una pieza semejante a la
utilizada como conector.

4 beakers de 600 mL: Se usaron para depositar la cantidad de refinado en cada
etapa. Poseen esa capacidad ya que los célculos tedricos realizados inicialmente
arrojaron valores de refinado relativamente parecidos a esa capacidad.

1 picnémetro: Se requiere de un picnédmetro para determinar las densidades de
cada refinado, con el fin de determinar la cantidad aproximada mediante el
volumen obtenido, ya que las balanzas existentes durante los experimentos
poseen una baja capacidad. Se recomienda usar balanzas de capacidad
aproximada de 1 kg para obtener las masas de los refinados con mayor exactitud.
1 frasco de vidrio color ambar de 1900 mL: En toda extraccion es de vital
importancia la recuperacion del solvente, ya que acarrea la disminucion de
costos. En este caso, a pesar de que las pruebas se realizaron sélo a los
refinados, los extractos se depositaron en un frasco de vidrio color &mbar.

1 campana extractora: Es muy importante que el equipo se encuentre dentro de
la campana extractora, ya que los tanques son abiertos y el sistema ternario es

muy téxico.
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CONCLUSIONES

e El equipo de extraccion liquido-liquido implementado es del tipo mezcladores-
sedimentadores.

e El sistema ternario utilizado es agua-acido acético-tolueno.

e El material seleccionado para los tanques es polipropileno.

e Los costos necesarios para la instalacion del equipo de extraccion liquido-liquido
son BsF 1171,70.

e El costo de una operacion trabajando a flujo cruzado es BsF 17,52.

e El costo de una operacion trabajando a flujo contracorriente es BsF 20,56.

e La recuperacion del solvente disminuye el costo de una operacion del equipo de
extraccion liquido-liquido.

e Experimentalmente se obtuvo mejores porcentajes de extraccion que los
reportados por la bibliografia.

e Se logro realizar la extraccion a flujo cruzado de manera satisfactoria
sobrepasando las expectativas planteadas por la teoria.

e EIl porcentaje de extraccion tedrico en flujo cruzado para la primera, segunda y
tercera etapa es 10,62%, 10,61% y 14,14% respectivamente.

e EIl porcentaje de extraccidbn experimental en flujo cruzado para la primera,
segunda y tercera etapa es (11,8 £ 0,2) %, (41,8 £ 0,2) %, (90,0 £ 0,2) %
respectivamente para la primera corrida.

e El porcentaje de desviacion con respecto al valor tedrico en la primera, segunda
y tercera etapa operando a flujo cruzado es (181,8 + 0,2) %, (73,0 = 0,2) %, (54,0
+ 0,2) % respectivamente para la primera corrida.

e El porcentaje de extraccion experimental en flujo cruzado para la primera,
segunda y tercera etapa es (19,0 £ 0,2) %, (41,8 £ 0,2) %, (82,8 £ 0,2) %
respectivamente para la segunda corrida.

e El porcentaje de desviacion con respecto al valor teérico en la primera, segunda
y tercera etapa operando a flujo cruzado es (363,0 + 0,2) %, (59,0 + 0,2) %, (53,6

* 0,2) % respectivamente para la segunda corrida.
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El porcentaje de extraccion experimental en flujo cruzado para la primera,
segunda y tercera etapa es (16,2 * 0,2) %, (38,0 £ 0,2) %, (68,6 + 0,2) %
respectivamente para la tercera corrida.

El porcentaje de desviacion con respecto al valor tedrico en la primera, segunda
y tercera etapa operando a flujo cruzado es (296,73 £ 0,2) %, (49,69 % 0,2) %,
(31,01 + 0,2) % respectivamente para la tercera corrida.

Los porcentajes de extraccion operando a flujo cruzado fueron mejores que los
reportados tedricamente.

El porcentaje de extraccidon tedrico en flujo contracorriente para la primera y
segunda etapa es 76,60 %, 74,08 %.

El porcentaje de extraccion experimental en flujo contracorriente para la primera
etapa en la primera corrida es (3.8 + 0,4) %.

El porcentaje de desviacion con respecto al valor teérico en la primera etapa
operando a flujo contracorriente en la primera corrida es (94,8 + 0,4) %.

El porcentaje de extraccion experimental en flujo contracorriente para la primera
etapa en la segunda corrida es (11,0 + 0,4) %.

El porcentaje de desviacion con respecto al valor tedrico en la primera etapa
operando a flujo contracorriente en la segunda corrida es (87,4 + 0,4) %.

No fue posible calcular la desviacion ni el porcentaje de extraccion para la
segunda etapa de flujo contracorriente en ninguna de las corridas
experimentales.

Los costos y la continua exposicion al sistema ternario son factores limitativos
para llevar a cabo una extraccion a contracorriente.

Se deben seguir las recomendaciones planteadas para lograr un funcionamiento

mas optimo del equipo de extraccion liquido-liquido.

73



RECOMENDACIONES

e Realizar la separacion del tolueno que se encuentra en los extractos
recuperados a fin recuperar el solvente para disminuir el costo de adquisicion.

e Disefio de sedimentadores tapados de forma tal que se les pueda agregar una
conexién para el bombeo de la mezcla (con aire) a la siguiente etapa.

e Disefio de diferentes tipos de paletas para optimizar el tiempo de agitacion y la
agitacion misma.

e Disefio de paletas mdviles para estudiar el comportamiento del flujo mediante
particulas sélidas, a medida que se cambian los angulos de inclinacion.

e Empleo de diferentes sistemas ternarios para ampliar la gama de extracciones
que puedan ser simuladas en el equipo.

e Al momento de realizar los calculos se puede tomar en cuenta la disminucién de
la cantidad de refinado al realizar las pruebas de titulacion y densidad, ya que
esto permitiria calcular de nuevo la cantidad de solvente a emplear que en este
caso disminuiria y asi reduciria el costo del solvente al reducir su gasto.

e El equipo puede ser empleado para realizar pruebas relacionadas al tratamiento
de agua (pruebas de jarras).

e Elaborar tapas en ultraleno, para cerrar los tanques y evitar asi la volatilizacion
de la solucion.

e Realizar perforaciones de mayor didmetro en el fondo de los tanques, a fin de
reducir el liqguido remanente en ellos.

e Trabajar con balanzas tengan un alto rango, para disminuir los errores en la
pesada.

e La concentracion del titulante no debe ser alta, asegurando de este modo una
mayor exactitud en el momento de alcanzar el punto de viraje.

¢ Realizar el implante de deflectores en los tanques para optimizar el mezclado.

e Sustituir el pedal del motor por un potenciémetro, a fin de determinar la velocidad
de agitacion.

e Reponer las mangueras al menos cada 5 operaciones, ya que éstas se
endurecen con el contacto continuo con la mezcla

74



No verter los extractos al desagle, sino depositarlos en un frasco ambar para
poder recuperar el solvente posteriormente.

Utilizar el equipo de proteccion adecuado debido a la toxicidad del sistema
ternario.

Siempre realizar las operaciones dentro de la campana extractora.

Lavar y secar los tanques después de cada mezclado y sedimentacion, a fin de
evitar contaminar la nueva solucion.

Trabajar en flujo contracorriente usando embudos de separacion debido a la
complejidad del procedimiento.

Operar el equipo de manera continua mediante la implantacion de bombas vy
recirculaciones.

Realizar mantenimiento al sistema de poleas, para evitar crear un roce con los

ejes, ocasionando asi averias en el motor.
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APENDICE A: CALCULOS TIPICOS.

En esta seccién se muestran los calculos necesarios para el dimensionamiento de los
equipos y accesorios a emplear para el montaje del equipo de extraccion liquido-liquido
asi como también se muestra la manipulacién de los datos para obtener los resultados

necesarios para la evaluacion del equipo.

1. Calculo de los parametros relacionados al disefio y dimensionamiento del equipo
de extraccion:

Primeramente se determinaron las dimensiones de los tanques a emplear para el

mezclado, para ello se tomo en cuenta la ecuacion 3.1 y considerando un volumen del

tanque de 750 mL se determind la altura de los tanques segun:

=114071cm

6,25 - 750cm?
HT =3
31415
Luego se calculo el didmetro del tanque segun la ecuacioén 3.2:

D; =0,8-114071cm =91257cm

2. Calculo de la potencia requerida:
Para determinar la potencia requerida por el motor, es necesario conocer la
distancia total entre dos paletas del agitador:

D, =4cm
Ahora se determina la densidad de la mezcla luego de agregar el solvente a la

alimentacion, mediante la ecuacion 3.11 y ajustandola a 3 componentes nos queda de

la siguiente manera:

VSto VHzO Vs
Pu= v, “Pswo T v, * Ph,0 +V|v| " Ps
150ml 350ml 50ml
- 10482 + 10,096 % + 10,8649 = 104302
Pu= som 0wt E5omi " 550mI nt = 104305,

Al transformar los valores de densidad y Da (calculadas anteriormente) al

sistema inglés nos queda respectivamente:
py =7781%
D, =01312ft
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Posteriormente, mediante el uso de las tablas de viscosidades (Ver Tabla C.3) y

usando el nomograma (Ver Figura C.4) se obtienen las densidades del acido acético,

agua y tolueno a 25 °C:

Heo = 1'2Cp
Mo =0,93cp
us =0,6cp

Donde la viscosidad de la mezcla se determina de igual forma que para la

densidad, mediante la siguiente ecuacion:

\Y, Vo Vv
Hy= VS: " Hsto +W'ﬂHzo +\ﬁ'ﬂs

150ml 350ml 50ml
- -12cp + -0,93cp + -0,6¢cp = 0,8320c
all 550ml . ml P 50ml P P

Ahora, se determina la velocidad de agitacibn mediante la relacion de poleas,

V
VPoIea = (D i j ' DM

usando la ecuacion 3.4:

Polea

Voo = (MJ .0,75in =1312,5rpm

4in

Quedando expresada asi:
N = (1312’5jg =218757

Se procede a determinar el nUumero de Reynolds mediante la ecuacion 3.5:

N _ DA2 ’ N ’ pM

Re ™
Hwm

(01312ft)* - 218751 . 77,8112
" = 52403,66

NRe 4
-4 1b
Posteriormente, se lee el valor del Numero de Potencia de la curva D en la figura

C.3, reportando:
N, =01
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Y se busca los valores de “a” y “b” mediante la tabla C.1, los cuales son
sustituidos mediante el célculo del valor “m” como se muestra a continuacion,
empleando la ecuacion 3.6:

a=1 b=40

. (a —log,,"" J
b

52403,66
m - (1‘ Iogi% J — _0,0929

Luego se procede a determinar el Numero de Froude mediante la siguiente
ecuacion 3.7:

D, N?

Polea

g

01312ft - (21875 2 f
" 3217

NFr

N, =19515

Se corrige el nimero de potencia utilizando la ecuacion 3.8:

=N, -N"

PCO rregido

=01 (1,9515)*** =0,0939

PCorreg\do

Finalmente, se determina la potencia requerida por el motor empleando la

ecuacion 3.9:
P — DA5 ) PCorregldo ) ’ p
g
(01312ft)° - 0,0939 - (218751)° - 778 b
P= =924.10% 12
32,17 bt S
Ibf-s
Llevando al S.l. de unidades:

P =225W
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3. Calculo del porcentaje de extraccion tedrico por etapas trabajando a Flujo
cruzado:
Teniendo en cuenta la ecuacion 3.10 y los datos reportados en la tabla B.3 se
obtiene la siguiente ecuacion:
Ve =Vg, +VH20
V. = (150 + 350)mL = 500mL
Usando la ecuacion 3.11 se determina la densidad de la mezcla:

\ VHZO

_ " Sto
“Pswo T * Ph,0

Pe= v, vV,

150mL 350mL
= 1048 2 +
Pe= SoomL 0T F 500mL

Se calcula la cantidad de alimentacién a partir de la ecuacion 3.12:
F =V pe

.0,996-% = 101162

F =500mL - 10116% = 505,89
Ya obtenida la alimentacién F, se determina la concentraciéon del soluto en la

alimentacion mediante la ecuaciéon 3.14:

X, = Vo I':psm

150mL - 1,048 -
Xp = ™ =0,3107
505,89
Y posteriormente, se determina la cantidad de solvente a adicionar empleando la
ecuacion 3.13:

S =Vs - ps
S =50mL-0,864 2- = 43,29
Ahora usando la ecuacion 3.15, se determina la cantidad de la mezcla:
M=F+S
M = (505,8 + 43,2)g = 5499
Ya determinada la cantidad de la mezcla, se procede a calcular la composicion

de soluto en la mezcla a partir de la ecuaciéon 2.11:
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Xg -F+ys-S

Xy = v
X, - (0,3108-5gi,§g+o-43,2)g _ 02863
Para determinar las composiciones Xx; y yi1 se aplico la regla de la palanca como
sigue:
AX, = );'I);“T' - MXgiory
Donde:
Ax; : Variacion en el soluto del refinado que se debe agregar a xwi para obtener
Xi.
X;Xy; . Longitud medida desde xy; hasta la curva Binodal en la region de refinado
(cm).
m: Longitud medida desde xyi hasta la curva Binodal en la region de extracto
(cm).

AXgo5 ¢ Variacion en la concentracion de soluto de los puntos de equilibrio de la

linea de reparto mas cercana al Xy.
Ya obtenidas las composiciones X; y Y;, mediante el Anexo 1, se procede a
determinar la cantidad de refinado R; modificando la ecuacién 2.12:

R _[xm _Yl]_M
1= 1
xl _Yl
_(0,2863 -0,2838
0,2866 — 0,2838

1

j-54gg = 490,189

Ahora mediante la ecuacion 2.13, se obtiene la cantidad de extracto Ej:
E, =M, -R;
E, = (549 — 490,18)g = 58,82¢g
Las composiciones de soluto en el extracto

Finalmente se determina el porcentaje de extraccion tedrico en la primera etapa,
mediante la ecuacion 3.22:
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Stog; 11

%EXt -100

Etapa;,,; —
Stor,

~0,2838-58,829

%EXxt =
OEX Etapa, , 0,3107 - 505,8¢

100 =10,62%

4. Célculo del porcentaje de extraccion experimental por etapas trabajando a flujo
cruzado en la primera corrida:
La densidad de la Alimentacion se calcula utilizando los valores reportados en la
Tabla B.1 modificando las ecuaciones 3.19y 3.20

n

z M Pic, eno

o1
M =|-
PRO,;
pic n

~ ((50,0984 +50,0985 + 50,0983)g

PRO, -
PIC 3

j = 50,09849

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
AMPROpiC = AMg,

Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:
AMpeo . =0,0001g

0. = I\/lPROF,IC N MPICVACIO
" VPIC

pe - (50,0984 —24,1361)g _ 10305
25,193mL

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:

M

PRO

1

VPic

1

PICyacio

PIC

AM i
Pic

PRO

-AM

Ape =

PICVACIO
Pic

‘ - AV

Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:

1
25193mL

1

(50,0984 - 24,1361)g| _
25193mL

0,001mL
(25193mL)* |

‘-0,00019 +‘ ‘ .0,0001g +

Ape :‘
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Ap: =0,0000488 - = 0,000053-

Los célculos de F, xg, S, M1, xw: Sse realizan segun las mismas ecuaciones

planteadas anteriormente:
F =500mL -1,0305 3 =515,25¢
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
AF =|pe|- AV + V|- Ap;
Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:
AF = 103059 - 015mL +[500mL] - 0,00005 -2
AF =0,17969g = 0,29

~150mL 1048 &

Xg =0,3050
515,259
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
PE VF Pr .VF
AXF:?'AVF+?'APF+_ F2 -AF

Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:

10305 -

500mL - 10305 |
515,259

.02
(152597 |

Xe

‘ 500mL
+ [

-0,000052- +
15,25¢g

AX. =0,000736 = 0,0007
S =50mL-0,864 - = 43,29
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
AS =|ps|- AV,
Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:
AS =(0864 %-05mL
AS =0,432g =0,4g
M, = (515,25 + 43,2)g = 558,45¢

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
AM, = AF + AS

Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:
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AM =0,6g +0,4g =1g

(0,3050-515,25 + 0 - 43,2)g
558,459

X, = =0,2814

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:

Xg S Ys
L —1-A + == _
M‘ Ys v

Xe -F+yq 'S|-AM

-AF + -AS + > |

F
AXy, =‘M‘-AXF +

Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:

_ 03050 515,259 +0-43,2g| 1
(558,459 )* |

~ ‘515,259

w = .0,0007 + | 23050
1 |558,45g

-0,29 +
58,45¢g

Axy, =0,001258 = 0,001

Para calcular la densidad del refinado, se determina usando los datos reportados
en la Tabla B.3, empleando la ecuacion 3.19:

n
Z M Pic, eno
i=1

n

M PROy.

Moo - [(49,5134 + 49,5;33 +495134)g j _ 495133

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:

AMPRORl =AM,

Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:
AMggo,. = 0,0001g

Ahora se procede a calcular la densidad del refinado R; mediante la ecuacién

3.20:
p _ M PRO, o M PICyacio
§ VPIC

_ [(49,5133 —241362)g

Pr

=10073 %
25,193ml j . m

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
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M

PRO PICyacio

| R0 Ve

1

-AM +

PROpic

-AM

VPiC

Ap R — PICyacio V2

Pic

Pic
Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:

(495133 - 241361)g| 0.001mL
(25193mL)* |

‘~0,0001g +‘ ‘ -0,0001g +

Apg, =‘

25193mL 25193mL

Ap,, =0,0000479 -2 = 0,00005 -

Luego se calcula el volumen promedio de Hidroxido de sodio empleado para
titular las alicuotas del refinado segun la ecuacion 3.16 y los datos reportados en la
tabla B.1:

n
2 Vion
i=1

PNaOH n

PNE\OH

_ ((4,2 +42+ 4,3)ij _ 4233mL
3
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:

AV,  =AV,,

PNaOH

Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:

AV, _ =005mL

Después de haber obtenido el valor del volumen promedio, se procede a

determinar la concentracion del soluto en el refinado mediante la siguiente expresion:

V., -C.
C, =( P naon NOHJ=5,o796|\/|

i VAnRi
4,233mL - 6M
Cy = =5,0796M
' 5mL
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
C C -V
AC, =[NeOHI AV, 4 — Praon | - AC on + _ _NaoH " Puwon |, Al
1 V ) NaOH i V . 2 R1
Aligy Alig, Aligy

Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:
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4233mL
5mL

4,233mL - 6M|
EmL) |

_ 1M o 05mL + -05M + |- -0,0ImL
SmL

ACg =0,4934M =0,5M
Usando la ecuacién 3.18 y los valores reportados en la Tabla B.1, se obtiene la
cantidad de refinado en la primera etapa:
R, = 451ml -10073% = 454,299
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
AR, =|pg, |- AV + Ve |- Apg,
Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:
AR, =[10073-2{-10mL + [451mL |- 0,00005 -2
AR; =10,0955¢g =109

Una vez obtenido la masa de refina se determina la concentraciéon de soluto en el

refinado segun la ecuacion 3.21:

CR, 'VR‘ "PMg,, -1l
'l 1000mL-R,

5,0796 ™ - 451mL - 60 - 1L
= S =0,3026
1000mL - 454,299

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:

Ve PMag | [Co Mg, L

AC AV C, -V, -PMg, -1|_|
_\ 1000mL -R, | Rl+\ 1000mL-R, | ™

tl-— —1 AR,
1000mL-R,* |

Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:

|45]mL 60 1L| 5079679 60 %, 1L |
‘1000mL 45429g‘ oM+ \ 1000mL - 454,299 \ Homt

gmol

507967 -451mL - 60 5 1L |
1000mL - (454,29g)° |

AX, =0,04315 = 0,04
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Luego se calcula la concentracion de soluto en el refinado con la siguiente
ecuacion:
E, = (515,25 - 454,29)g = 60,969
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
AE, = AM, + AR,
Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:
AE, =1g +10g =11g
Una vez calculado la masa del extracto se calcula la concentracion de soluto en

el extracto, para ello se despeja de la ecuacion 2.24 y se obtiene:

Xu -M; =X R
Yi = E
y, = 0,2815 - 558,459 — 0,3026 - 454,299 _ 03237
60,969
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
R, x -M, =X, -R
Ay, == AXy, +| =AM, +|= Ax+X AR, " 12 ! l|-AE1
E1 El E1 1 El ‘

Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:

_[558450] 001, 02815| 1 , 454299 04 4]03026] 140
60,969 " |6096g| | 60,969 | 60,969
~ 0,2815- 558,459 — 0,3026 - 454,29 11
(60969 )? |

Ay, =0,4199 =04
Finalmente se determina el porcentaje de extraccion experimental en la primera

etapa, mediante la ecuacion 3.22:

Stog; 41

%EXt -100

Etapa,i;
Stog,

0,3237 - 60,969 1100 = 12.55%

%EXt
Babi2s ~ 03050 - 515,250

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
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-E -E
AYEXt g, = ——]- Ay, + 22 A, +|- Y251 Ax, |- L1 AR
2 X Xg -F X."-F Xg -F
Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:
A%EXtLy, - 60969 | | 4+| 03237 | 11g +
** 10,3050 - 515,25¢| 10,3050 - 515,25

_03237-6096g |
0,3050 - (515,259 )*|

_03237-6096g |
(0,3050)° -515,25g|

AYEXt =01781=0,2

Etapa, ;
5. Calculo del porcentaje de desviacion entre el porcentaje de extraccion tedrico y
experimental operando a flujo cruzado:

Segun la ecuacion 3.23:

%Desy — (ValorTEoRmo _ValorEXPERIMENTAL ] .100
ValorTEORICO
[10,62% — 12,55%]
%Desv = 10.62% -100=1817%
, 0

Los resultados de las etapas 2 y 3 se han reportado en las tablas 4.2.5, 4.2.6, y
4.2.7.

6. Calculo del porcentaje de extraccién tedrica por etapas trabajando a Flujo
contracorriente :

Para este caso, el procedimiento es diferente, ya que debido a que se tiene el
namero de etapas (2), se supone un valor X, y se realiza un método iterativo para
hallar el punto pivote, utilizando el diagrama ternario (Ver Anexo 2), con el fin de
obtener las composiciones del soluto tanto en el refinado como en el extracto. A
continuacion se muestra el valor supuesto de X5, el valor recalculado y su porcentaje de
desviacién, modificando la ecuacién 3.23:

XZSUP =0,2710

X,  =02692
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VSu -V Rec
%Desv =[ P, i j-lOO

VSUp .

10,2710 - 0,2692|
02710

%Desv = ( J -100 =0,6642%

Ahora se determina la cantidad alimentada mediante la ecuacion 3.12:
F =140mL -10116 % =1416249
Y posteriormente, se determina la cantidad de solvente a adicionar empleando la
ecuacion 3.13:
S =15mL - 0,864 2- = 12,969
Ahora se procede a determinar, las composiciones del soluto en el extracto y
refinado utilizando la ecuacion 2.19:
F+S=M,=E, +Ry,
M = (141624 +12,96)g =154,584¢
Ya obtenida la alimentacion F, se determina la concentracion del soluto en la
alimentacion mediante la ecuacion 3.15:

42mL -1048 2
X, = =0,3107
141,624g

Usando las ecuaciones 2.11, 2.12 y 2.13, se obtienen los siguientes valores
respectivamente:
Xg ‘F+ys -S=xy -M;
Xl'R1+y1'El:XM1 ‘M,
Ri+S=M.,, =E,,+R

o 031071416249 -0-12969 _  ,q,-
M 154,584q ’

E,+R, =M

X, 'Rz +y1'E1:XM -M
Al sustituir las dos ecuaciones anteriores se obtiene:
R, =38,2707g
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E, =116,31329g
R,-S=R,-E,
X, R, -Ys-S=X,-R,-Y, -E,
Al sustituir las dos ecuaciones anteriores se obtiene:
R, =135,86649
E, =110,55579

Finalmente se determina el porcentaje de extraccion tedrico mediante la

ecuacion 3.22

Stog; 41

%EXxt -100

Etapai;
Stog;

_02898-11631329 , 0 e

%Ext =
FeP1 00,3107 - 1416249

7. Calculo del porcentaje de extraccion experimental por etapas trabajando a Flujo
contracorriente para la primera corrida:
Inicialmente se calcula la cantidad de alimentacion a utilizar, pero para ello es
necesario determinar la densidad de la misma a partir de los datos reportados en la
Tabla B.1 usando las ecuaciones 3.19 y 3.20 respectivamente:

~ ((50,0984 +50,0985 +50,0983)g
PROp|c F -

=50,0984
; J-sosses

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
AMPROpic = AMg,

Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:
AMpeo  =0,0001g

~ ((50,0984 ~24,1059)g
=

=10317-%
25,193ml j t mt

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:

92



M

PRO PICyacio

| R0k Ve

-AM +

PROg, ¢

-AM

VPiC

ApF = PICyacio \Vj 2

Pic

Pic
Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:

1

1 (50,0984 - 24,1059)g |
25,193mL

.0,001mL
(25193mL)* |

‘ -0,0001g +‘ ‘~0,0001g +

Ap, = 1
P ‘ 25193mL

Ape =0,0000488 2 = 0,00005 -
Ahora se determina la cantidad alimentada mediante la ecuacion 3.13:

F =140mL - 10317% =144,4389g
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:

AF =|pe|- AV + V|- Ap;
Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:
AF =[10317 % 015mL + [500mL| - 0,00005 -2
AF =017979g =0,29

Ya obtenida la alimentacion F, se determina la concentracion del soluto en la

alimentacion mediante la ecuacién 3.15:

§ 42mL-10317 8
F 1444389

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:

F

\Y
p_F.AVF+_
F

AXp = -AF

Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:

10317 &
144,438¢

140mL 10317 & |
— > . 0’29
(144,438g)° |

Xe

.msmu‘m_mt

, .0,00005 -2 +
144,438g "

AX: =0,0025 = 0,003
Y posteriormente, se determina la cantidad de solvente a adicionar empleando la
ecuacion 3.14:

S =15mL-0,8642-=12,96¢
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
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AS =|ps|- AV,

Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:

AS =[0,864-%-05mL

AS =0,432g =0,4g
Empleando la ecuacion 2.13 se obtiene:
M = (144,438 +12,96)g = 157,398g
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
AM, = AF + AS

Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:

AM =0,2g +0,49 = 0,69
(0,3-144,438+0-12,96)g

Xy = =0,2753
157,398¢
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
X X. -F .S
AX,, ZE-AXF +—F-A|:+§-AyS L Ys]ag 4| X T Ys |-AM
LY M M M 2

Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:

~ ‘144,4389

X, = .00007 +|—23
+ ~157,398g

2 1,029 +
157,398

(157,398g )’
AX,, = 000277 =0,003

_ 03-144,438g +0-1296g|

1g

Para calcular la densidad del refinado, se determina usando los datos reportados

en la Tabla B.9, empleando la ecuacion 3.19:

Moro, = ((50,0939 +250,0939)g j _ 50,0939
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
AMPROM = AMg,

Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:
AMggo. . =0,0001g

Ahora se procede a calcular la densidad del refinado R; mediante la ecuacion

3.21:
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_ ((50,0992 —24,1059)g
=

=10318-3%-
25193ml j t m-

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:

M

PRO

1

PIC
pic VACIO

2
VPic

-AM

PICyacio

’ A\/Pic
Pic Pic ‘
Sustituyendo los errores instrumentales y calculados requeridos se obtiene:

1

(50,0992 — 24,1059)g|
25193m

- .0,001mL
(25193mL)* |

0,0001g + .0,0001g +

:

Apg =|——=.
o ‘25,193mL‘

Apg, =0,0000488 - = 0,00005 -

Luego se calcula el volumen promedio de Hidroxido de sodio empleado para
titular las alicuotas del refinado segun la ecuacion 3.17 y los datos reportados en la
tabla B.8:

Vo - ((4,3 +4,2)mL

=4,25mL
2
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:

=AV

Pyaon Bur
Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:
AV, =0,05mL
NaOH

Después de haber obtenido el valor del volumen promedio, se procede a

determinar la concentracion del soluto en el refinado mediante la siguiente expresion:

425mL - 6M
Cp = & =51IM
? S5mL

C Craon -V
ACRl — NaOH | AVpNaOH + PNaoH 'ACNaOH + = NaOH ZPNaOH . A,

Alig, Aligy VAliRl

Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:

AC, = 6_M .0,05mL + ﬂ -05M + _M -0,01mL

t|5mL 5mL (5m|_)2

ACg =0,4952M =0,5M
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Usando la ecuacion 3.18 y los valores reportados en la Tabla B.8, se obtiene la

cantidad de refinado en la primera etapa:
R, =136,00ml - 10318 2- =140,3248g
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
AR, = |pg, |- AVg, + Vg, |- Apg,
Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:
AR, =[10318-]-15mL +[136mL]-0,00005 %
AR, =15545g = 2g

Una vez obtenido la masa de refina se determina la concentracién de soluto en el

refinado segun la ecuacion 3.21

510 ™! -136,00mL - 60 & -1
X, = =0,2966

1000mL 140,3248¢g

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:

:|VR2. s 1L| ACk |CR2. s 1L| AV, G,V .PMSt°.1L|-AR2
rooom =, | 2% TooomL R, | VT sooome |

Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:

‘ 136mL - 60 ‘510 m 60 o |
‘1000mL 140,3248g ‘ ‘1000mL 14032489‘ >mb

gmol |

5107 -136mL -60 5 1L |
1000mL - (140,3248g)° |

AXx, =0,0656 =01

Luego se calcula la concentracion de soluto en el refinado con la siguiente
ecuacion:
E, = (157,398 —140,3248)g = 17,0732g
Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:
AE, = AM + AR,

Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:
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AE, =0,69 +29 =39
Una vez calculado la masa del extracto se calcula la concentracién de soluto en
el extracto, para ello se despeja de la ecuacion 2.21 y se obtiene:

_0,2753-157,3989 — 0,2066 - 14032489 _ 1, ¢
17,0732g

Y1

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:

R ‘M-=x,-R
Aylz—-AxM+X—M-AM+—2-AX1+X—2-AR2+—XM sz 2|-AE1
1 1 1 1 El ‘
Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:
157,398¢g 0,2753 140,3248g 0,2966
Yy, =———-—"0, +————-06g+~-———-01+——"—-2
17,0732¢g 17,0732¢g 17,0732g 17,0732¢g
~0,2753 -157,398¢g - 0,2966 ~140,3248g| 3
(17,0732g )? |

Ay, =09115=1
Aplicando la ecuacién 2.15 y despejando E, se obtiene:
E, =(117,6024 +12,96 —140,3248)g = —9,7624g

Finalmente se determina el porcentaje de extraccion experimental en la primera

etapa, mediante la ecuacion 3.22:

%EXxt

o, = 20 LTOT92G 100 - 4129%
031444389

Derivando parcialmente se obtiene el error segun la siguiente ecuacion:

Y.

=

_ yl'El
X, -F?

E,

_y1‘E1
2

AY%EXt =
X X -F

Etapa, Ay, + -AE; + “AX; + -AF

c -
Sustituyendo los errores instrumentales requeridos se obtiene:

_| 1707329 |, | 01046 |
ferz ~|0,3-144,438g| |03 -144,438g|
‘_ 0,046 -17,0732g| . 01046 -17,07329| ,

037 -144,438g | 03-(144,438g)’ |

AYEXt

-39 +

0,003 +

AYEXt =0,4169=04

Etapa, ;
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8. Calculo del porcentaje de desviacion entre el porcentaje de extraccion tedrico y
experimental operando a flujo contracorriente:
Segun la ecuacion 3.23:
44,13% — 4,12%|
4413%

%Desv = { J -100 =90,66%
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APENDICE B: TABLAS DE DATOS
En esta seccidon se encuentran reportados de forma tabulada, los datos recolectados de
forma experimental y que seran empleados para realizar la evaluacion y estudio del

equipo de extraccion liquido-liquido

TablaB.1
Datos requeridos para el calculo de la densidad

de la alimentacion

Masa del picnémetro vacio Masa del picnémetro lleno
(M +0,0001) g (M +0,0001) g
24,1059 50,0984 50,0985 50,0983

Volumen del Picnémetro: (25,193 + 0,001) mL.

Tabla B.2
Datos recolectados para realizar el estudio del equipo de extraccion
liquido-liquido a flujo cruzado

para la primera corrida

Volumen del Refinado Volumen de la Alicuota | Volumen de Hidroxido de
Refinado Extraido (V +£0,05) mL sodio (V £ 0,05) mL
(V £ 0,05) mL Va Vg Ve Vi Vs Vs
1 451,00 5,00 5,00 5,00 4,20 4,30 4,30
2 326,00 5,00 5,00 5,00 4,20 4,20 4,30
3 240,00 5,00 5,00 5,00 3,90 4,20 4,20

Concentracion del NaOH: (6 + 0,5) N.

Masa del Beaker 1: (212,1457 + 0,0001) g.
Masa del Beaker 2: (219,4870 £+ 0,0001) g.
Masa del Beaker 3: (214,2464 + 0,0001) g.
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Tabla B.3

para la primera corrida

Datos requeridos para el calculo de la densidad de
los refinados obtenidos a flujo cruzado

Masa del picnémetro lleno

Refinado
(M +£0,0001) g
1 49,5134 49,5133 49,5134
2 49,7491 49,7494 49,7492
3 49,9847 49,9847 49,9848

Masa del Picnédmetro Vacio: (24,1362 + 0,0001) g.
Volumen del Picndmetro: (25,193 + 0,001) mL.

TablaB.4

Datos recolectados para realizar el estudio del equipo de

extraccion liquido-liquido a flujo cruzado

parala segunda corrida

Volumen del Refinado

Volumen de la Alicuota

Volumen de Hidroxido de

Refinado Extraido (V£0,05) mL sodio (V + 0,05) mL
(M + 0,05) mL Va Ve Ve Vi vV, Vs

1 418,00 5,00 5,00 5,00 4,20 4,20 4,30

2 344,00 5,00 5,00 5,00 4,20 4,20 4,20

3 245,00 5,00 5,00 5,00 4,20 4,20 4,20

Concentracion del NaOH: (6 + 0,5) N.
Masa del Beaker 1: (212,1457 + 0,0001) g.
Masa del Beaker 2: (219,4870 = 0,0001) g.
Masa del Beaker 3: (214,2464 + 0,0001) g.
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Tabla B.5

parala segunda corrida

Datos requeridos para el calculo de la densidad de
los refinados obtenidos a flujo cruzado

Masa del picnémetro lleno

Refinado
(M +£0,0001) g
1 50,1061 50,1061 50,1063
2 50,0915 50,0916 50,0915
3 50,1028 50,1028 50,1028

Masa del Picnédmetro Vacio: (24,1362 + 0,0001) g.
Volumen del Picndmetro: (25,193 + 0,001) mL.

Tabla B.6

Datos recolectados para realizar el estudio del equipo de

extraccion liquido-liquido a flujo cruzado

para latercera corrida

Volumen del Refinado

Volumen de la Alicuota

Volumen de Hidroxido de

Refinado Extraido (V£0,05) mL sodio (V + 0,05) mL
(M + 0,05) mL Va Ve Ve Vi vV, Vs

1 432,00 5,00 5,00 5,00 4,20 4,20 4,30

2 357,00 5,00 5,00 5,00 4,20 4,20 4,10

3 279,00 5,00 5,00 5,00 4,20 4,20 4,10

Concentracion del NaOH: (6 + 0,5) N.
Masa del Beaker 1: (212,1457 + 0,0001) g.
Masa del Beaker 2: (219,4870 = 0,0001) g.
Masa del Beaker 3: (214,2464 + 0,0001) g
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Datos requeridos para el calculo de la densidad de

Tabla B.7

los refinados obtenidos a flujo cruzado

para latercera corrida

Masa del picnémetro lleno

Refinado
(M £0,0001) g
50,0917 50,0918 50,0917
50,0990 50,0990 50,0991

Masa del Picnémetro Vacio: (24,1097 + 0,0001) g.
Volumen del Picnébmetro: (25,193 + 0,001) mL.

extraccion liquido-liquido a flujo contracorriente

Tabla B.8

Datos recolectados para realizar el estudio del equipo de

parala primera corrida

Volumen de la o _
Volumen del Refinado . Volumen de Hidroxido de sodio
Alicuota (V£ 0,08) mL
Refinado Extraido £0,05)m
(V +£0,05) mL
(V £0,05) mL

Va Ve Vi Vo

1 114,00 5,00 5,00 4,20 4,30

2 136,00 5,00 5,00 4,20 4,20

Concentracion del NaOH: (6 + 0,5) N.
Masa del Beaker 1: (212,1457 + 0,0001) g.
Masa del Beaker 2: (219,4870 £+ 0,0001) g.
Masa del Beaker 3: (214,2464 + 0,0001) g.
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TablaB.9
Datos requeridos para el calculo de la densidad de

los refinados obtenidos a flujo contracorriente

para la primera corrida

_ Masa del picnémetro lleno
Refinado
(M £0,0001) g
1 50,0939 50,0939
2 50,0992 50,0992

Masa del Picnémetro Vacio: (24,1059 + 0,0001) g.
Volumen del Picnémetro: (25,193 + 0,001) mL.

Tabla B.10

Datos recolectados para realizar el estudio del equipo de

extraccién liquido-liquido a flujo contracorriente

parala segunda corrida

Volumen del Refinado

Volumen de la

Volumen de Hidréxido de sodio

Alicuota (V£ 0,05) mL
Refinado Extraido 0, m
(V £0,05) mL
(V £ 0,05) mL
V/_\ VB Vl V2
1 127,00 5,00 5,00 4.20 4.20
2 126,00 5,00 5,00 4,20 4,30

Concentracion del NaOH: (6 + 0,5) N.

Masa del Beaker 1: (212,1457 + 0,0001) g.
Masa del Beaker 2: (219,4870 £+ 0,0001) g.
Masa del Beaker 3: (214,2464 + 0,0001) g.
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TablaB.11
Datos requeridos para el calculo de la densidad de los

refinados obtenidos a flujo contracorriente

parala segunda corrida

Masa del picnémetro lleno

Refinado
(M £0,0001) g
1 50,0963 50,0963
2 50,0895 50,0895

Masa del Picnémetro Vacio: (24,0771 + 0,0001) g.
Volumen del Picnémetro: (25,193 + 0,001) mL.

Tabla B.12.

Datos empleados para la construccion del sistema

ternario Agua-acido acético-tolueno.

Fase acuosa Fase organica
Agua A(f'(.jo Tolueno Agua A(EI(.ZIO Tolueno
aceético aceético
89,2 9,8 1 2,22 9,78 88
74,5 24,4 1,1 2,1 24,32 73,58
48,2 49,7 2,1 3,5 48,3 48,3
37,5 58,2 4,3 6,2 56,7 37,3
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APENDICE C: TABLAS Y FIGURAS BIBLIOGRAFICAS
En esta seccién se encuentran las tablas y figuras bibliograficas utilizadas como
material de apoyo con la finalidad de extraer informacion necesaria para el desarrollo

de los objetivos propuestos.

Figura C.1. Formacién de Vértices y tipo de flujo en un tanque agitado
Fuente: McCabe (1991)

Placa deflectora ___|| _ =-Placa deflectura

4__
-
\
T

Figura C.2. Modelo de flujo en un ataque con placas deflectoras y un agitador
de turbina instalada centralmente

Fuente: McCabe (1991)
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Figura C.3. NUmero de potencia Np frente a Nge para turbinas de seis palas.

Fuente: McCabe (1991)

Figura  Linea a b
9.13 D 1,0 40.0
9.14 B 1,7 18,0
9.14 & 0 18,0
9.14 D 2,3 13,0

Tabla C.1. Constantes ay b para corregir el nUmero de potencia.

(La figura 9.13 corresponde con la Tabla C.6)
Fuente: McCabe (1991)

106



Densidad (kg/m°) det agua de 0 a 100°C*

p. kg/m®
£ °C 0.0 0.1 T o2 038 04 0.5 0.6 0.7 0.8 0.8
o 999.839 989.846 £99.852 999.859 990.865 999.871 998.877 899.852 $99.888 939.893
1 §090.808 990.903 989.208 999.913 599.917 999.921 969.825 999.929 993,833 999.836
2 989.640 899.843 999.946 999.848 ©39.952 999.954 969.956 999.959 083.8961 | #599.962
3 999.964 999.966 999.967 999.968 §99.969 959.970 999.971 999.971 §59.872 999.972
4 999.972 992.972 999.972 999.971 999.971 $99.970 999.968 999.968 999.967 939.965
5 969.964 999.962 899.960 999.958 999.956 999.954 999.951 999.949 999.946 999.943
] 999.940 999.937 999.634 999.930 999.926 999.923 999.919 990.915 999910 999.906
T 996.901 999.897 999.892 999.887 969.882 969.877 999.871 999.866 999.860 999.854
8 ©09.848 999.842 999.836 999.829 999.823 959.816 999.509 999.802 959.795 999.768
9 999,781 999.773 989.765 999.758 999.750 999.742 999.734 999.725 999.717 999.708
10 999.699 999.691 999.682 999.672 999.663 959.654 999.644 969.635 990.625 959,615
11 990.605 999.595 998.584 999.574 999.563 999.553 990.542 999.531 999.520 953.509
12 999.497 999.486 999.474 999.462 999.451 999.439 999.426 999.414 935.402 959.389
13 999.377 999.364 998.351 999.338 966.325 999.312 | 999.299 999.285 999.272 999.258
14 999.244 999.230 999.216 ©99.202 999.188 999.178 -| 999.159 999.144 998.129 999.114
15 099.096 996.084 999.068 989.054 999.038 999.022 999.007 998.891 £98.675 998.958
16 998.9483 998.926 998.910 999.894 998.877 598.860 ©98.848 998.826 998.809 $98.792
17 998.775 908.757 998.740 998.722 998.704 998.686 998.668 998,650 ©98.632 998.614
18 | €98.585 898.577 ©98.558 998.539 998.520 998.502 998.482 998.463 998.444 998.425
12 908.405 998.385 908.366 998.346 998.326 998.306 998.286 998.265 998.245 086,224
20 998.204 998.183 998.162 998.141 998.120 598.099 9688.078 908.057 998.035 9858.014
21 997.992 997.971 997.040 697.927 0997.905 997.883 997.860 997.838 597.816 997,793
22 997.770 997.747 997.725 997.702 997.679 997.656 997.632 997.609 997.585 997.562
23 997.538 997.515 997.491 897.467 997.443 997.416 997.884 997.370 G97.345 897.321
24 | ©97.286 997.272 997.247 997.222 997.197 997.172 997.146 997.121 997.096 997.070
25 997.045 997.019 996.093 996.967 996.941 996.815 966,889 996.863 996.836 $96.810
26 $96.783 986.757 996.730 996.703 996.676 996.649 966.622, 996.595 996.568 $96.540
27 S86.513 996.485 956.458 996.430 996.402 996.374 996.346 996.318 996.290 996.262
28 996.233 996.205 996.176 996.148 996.119 996.090 996.061 906.032 996.003 995.974
29 995.945 985.915 995.886 995.856 995.827 995.797 995.767 905.737 $95.707 995 677
30 995.647 935.617 965.586 9685.556 995.526 985.495 995.464 995.433 985.403 955.372
31 995.341 995.310 995.278 995.247 995.216 965.184 995.153 995.121 9985.090 995.058
32 995.026 994.997 084,962 964.930 964.898 904.865 934.833 994.801 994.768 994,735
33 994.703 904.670 984.637 094.604 994.571 994.538 994.505 994.472 994.438 '994.405
34 694.371 994.338 994.304 994.270 994.236 994.202 994.168 994.134 994.100 964.066
Fuente: Robert Perry, “Manual del Ingeniero Quimico”, Sexta Edicion, McGraw-Hill, México, 1992.
Densidad del agua pura
Temperatura del agua, °C
10 20 30 40 50 60 n . 80 90 100
Densidad, 1b/ft’ 62.42 62.41 62.31 62.16 61,94 61,68 61,38 61,04 60.67 60,24 39,83
Densidad. Kg/m®  999.88 $99.72 998.12 995,72 992.19 988.03 983,22 977,77 971.85 64,96 958.39
16,0186 kg/m® = 1 Ib/t®
Nota: El agua tiene su maxima densidad a unos 4 *C cuando en éstado puro pesa 62,428 Ib/ft* (1.000 kg/m?).
- 3 laa sadie fveenn Sideciin Cidoplo v Sccesories”, Primars Edisidn, Urmo, Espadia (989 5

Tabla C.2. Valores de densidades del agua a diferentes temperaturas.

Fuente: Perry (1992)
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TADLA Vio-D
Viscosldades da liquidos: coordenadas para la Fig, VIS-3
Liquido X ¥ | Liguida X Y
Aceitedelipasa, crudd ... ... ih i ncaiainy 1;:; 21.; Feedn‘i; o e - o 14.4 90
Acttico, dcidoal100% . . . ... 21 | w2 [Eedazt ool a8 S
Acético, Scldoal70% . ... v i et 95 170 (Frebo22 ..ot . 172 47
Actticn, anhidnid . . . v v i u e e e s 127 128 [Fredalld ...ttt 125 114
Acttonz,al 1006 . v v i u e 145 72 |Glicerol,al100% ... ovviniinn. . : 20 300
Acetomn,al35% ... !::: 150 |Glicerol lS0% . ... .......0uns - 3 69 19.6
......................... T4 I HePNg e cvapaci 65 ¢ 05 5§ 563505 4 GRRETEE

AR RSN &« eavamiye 5 5 wpeFas ooy araleses: 123 139 Hﬁ ....................... s ii; ?—3
BEIRY 35 ¢ 5 fo vovmvidly i) g § & 4 oA R g 102 130 |Isobutlfien,aloohal .. ... ... R I A 130
Alllico, s1ohol .+« v vt 102 | 143 |lscbutfricodcido .. ... .. ou s iusseans LN I TT I v
PTG R S SR - L 144 96 |lsopropflico,alconol ... .. ... ... ... .. L. 82 16.0
KIS YOG« mvess & & 5 5 55 B el TR G 140 117 (lsopropilo, Bromuro . . . .. vttt e 14.1 G2
Amfico,alcobol . ... ... .. . e 75 184 |lsopropilo,cdorwro ... ... i e 139 T.L
A0, ACHA0 . . v ek e e e 118 | 125 ilsopropilo,joduro .. .......uu..enw.a..]| 137 | 112
AMEmiaco, 100% . ... e i e 126 20 |Mercurio ... .iiiiiiiiiiiiiu e a..| 184 | 164
Amoniaco, 8l 26% ... v ] 10.1 139 |MetanoLal100% .. ... oo en ey, 124 105
Anilif . .iiiiiaicanenianisaaaanns a1 187 |Metanolal90% . ... ...l iiii.. ..., 123 118
ABDEOL v« o 1 4 @ namifosit & v 8 & % & it oenGyedba i o 123 135 [MetanoLald0% .. ... ..t 18 155
Arsnico,triclonmo . . ...l iiieeiaaaay i) 139 145 |Metiletiloelons . ..o oov v e 139 86
Amnfre difeids . ... .. 00 e e s e 152 T T T TR R 142 82
Benteno: - » ; 4 veneribe 2 5 7 2 don R detwieas AV 125 -| 109 |Metiloacrilato . .......... ...t T 138 95
BRI ¢ 5 5 s sEin 3 7 ¥ & e et S 142 132 |Metilo, i-batirato . . .. ... ... ... ... . 123 9.7
Hoonclobinn s @ eive o 4 6 5w @ e et e s d 200 158 iMetlonbutirato . ... .. ... ... ... il 132 103
Pl BE0B0 » 4 30,00 0 & 5 & 5% & b At Bi 123 | 110 |[Meto,cloro . v v v iuure s 150 8
Butilo,serilalo .. ... i i aa e 15 126 |Metilo,formiato . ... ... b ... .| 142 75
Butflico,aleotol . . . . ... B& 172 |Metilo,progionato . . ... ... ... ...... o] 13s 9.0
Butitico, &40 . . . . e e , 121 153 [Metloysulfuro ... o183 64
Carbono, di6Kd0 . v v e 116 03 [Metilo,yoduro .. ... ... ... ... ... Fe.] (143 93
Carbong, IS0 . v v ve e 161 75 |Metilpropilestonad . . ... v it e 143 95
Carbono, IETaclOmi0 o v v v v s e i e 127 130 Naftalefio . .. v v v v v e e s 79 18.1
CIelOBERBIO « + « o v v v e e e 95 129 |Nitico,56doal95% . 2o vvvvnnnin e anian 128 138
Cicobexanol . . .. .........c0cuvinnain 29 243 |Nfirico, Scidoal60% . . .............. da 108 170
Clothidrico, 4cidoal315% . . . . ... ......... 130 166 |NHIOBENCEIO . . .. . oot 10.6 162
EMMOBEDCEND, woncrvvara o & v & &% @l WhEaElE g o o i 123 124 |Nimégeoo,difmido . .................%. *129 8.6
CIRoEOrmG e fivping & 6 5 5 4 & 5w @0l 0F & F 144 BO2 NICOMIBDS o v s s ain e mr sk F s 1L0 170
Clorosulfonico, 5640 . o v vt s vueenaanns 112 TR | OCRBA “Brs v s ¢ av g 6 ¥ § 5 F 58 B G 6 e & A 137 10.0
Clorotolueno, OFt0 - -+ - <4 v s e v b i b et 13.0 133 |Octilico,alohol .. . ... ..ii. L L. 68 211
Clorotolueno, Meta . . .o - v o v v v v v nnn s aans 133 125 (Peolaclomeland . o o . v v v v v o v n v e o ool 109 173
Clorotolueno, para . . v o v v v v e v i i s s 133 129 (PentmD s iEc s ete R AR E R e cee] 149 2
T A I e P 25 | 208 |Propflicoalcobol .. ... ... .aaa.] 91 165
DHBIOMOMELAN0 - . o &« < o« e v e s e sa e s 127 158 |Propilo,scetato . .. ... e o 131 103
Diclometano . .. .vvivaneananneeanans 132 122 |Propllo,bromuso . ... ... ..ii.......e..| 145 | 96
Diclommetano . ., ... ..ot i i 146 89 |Propiloclorure . .. . ... .. ... ..., ‘s ~14.4 75
Dietileetona . ... ..o v vvv v nnnnrnnnns 135 92 [Propilo,formizto ... ... ... Tie 131 9.7
DIClOXAIAO . . . v v 110 164 [Propilo, yoduro . .. .. v e i. 141 1.6
Dietilfnglicol . . .. ovvvlv et iuara . 50 247 |Propi6nico,dddo . . . ... u s s 128 13.8
i N A, 120 | 183 |Quersseno . .. ... ................ .. 102 169
Dipropllic, €167 . . o vt i e 132 86 [Salmuers, CaCl,al25% . . ............ “.. 66 159
Dipropilo, 0xalato . . v e v u i 103 177 |Salmuers, NaCLaI25% . .. . ... vvunn .o i 102 166
Estinnico,clonuro . ... o iu i 5. fi 187 | 328 | Sodiof rcroemi gt v v a6 6 is a6 e a g SR Tee| 164 | 139
2-Etilbutilo,eerilato . ... i e 112 140 |Sodio, bidréxidoal50% .. ... .. iiiiiana.n - 32 258
2.Etilbexilo,acrilato . . ... ...y, 9.0 15 V| BTG 2 + » 5 5 4 %5 5555 554 LE g 10.1 208
Etll propflico, 60 . - . . ...t 148 70 |Sulfiirico, dcidoal 110% . .. ... ... ..... 3 72 274
I 118 15,7 |Sulfirico, &cidoal 100% . . .. ... ... i ernn 80 251
Etlepo,clomne . . v v s vn i cnnnneannan 127 122 |Sulffirico, fcidoal 98% . . . .. ...t 70 24.8
Etftico, alcobol sl 100% .« . oo vv v it e 105 138 |Suifiirico, fidoal60% . .. ... ... ... & 102 213
Etflico, tleoholl95% . . . .o uiii e 98 143 |Sulfurlo,domro . .. ... 152 124
Etflico, alcohal Al 40% . . .o oveiii s en e 65 166 |Tetraclofoetang . . . ..o v i e an e < 119 157
A 145 §3 [TiOfE00 « v vv e eee e i 132 110
Etilideno, cloqmo « « v v v b e v e e e 141 &7 1Titanio, tetradOmimd . . . ... avvan el .] L4d 123
EINOYROERNG! vy sp.i) + 2 % 4 1 osvasaecrames il 5 137 91 |Toluemo . .. eviven i 137 10.4
BHIOACHIAI0 . .o o v iv e in e e 127 104 [Trementing . .. .. ..ottt 115 149
EEIBBRAGITG o D 1 a s s b PR 145 81 |Todooetleno . ... .. ....iiiuiieans 148 105

ORI vt e ns = o srroedoyarcs e 148 60 |Trietilénglicol ...........vveiirnnnns 47 | 243
EHIO: FORTRDG . o7050e o ¢ 5 o b Sl s S1 T 142 B | VINIOACEED & s & < 5 & 5 & & & & 6oa e o b0 e amebabe 140 88
Etilo,propionatd ... .. it i eiinaacanaann 132 99 [Vinlftoluend . . . ... ..ot i e i 134 120
BHIO,YOMUIO . v vt i 147 103 [Xileao, 00 . . o v vt it i e 135 | 121
3 69 | 208 |Xileao,melz ... ..i.riiiaeaiaaeannn 139 10.6
Formico, 4300 . . .. . . ... aaaaa e 107 158 [ Xileno,para « .. v av it inai e , 139 109
Fésfora, tibfomBm . . . v v v v v e v an cnancnan 138 167 |Yodobencemo . . ......... 0. i n. 128 159
FOSToro, WCloMm . o v+ vt i v e v e | 162 105 ’

Fuente: Robert Perry, “Manual del Ingeniero Quimico”, Sexta Edicion, MeGraw-Hill, México, 1992. 21

Tabla C.3. Viscosidades de liquidos.
Fuente: Perry (1992)
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Temparatura : . Viscosidad
GradosC  GradosF Cantipoises
200 —-j,.. 190 oo
- 380 20
190 + 370 8o
180 - 360 . 70
£ 3%0 60
170 — 340
4+ 330 a0
160 —~ 320 i 40
T+ 310
150 —4— 300 30
-+ 290 .
140 4 280
1. 270 )
o 20
130 _1_ 260
120 -~ ¢%9
4 240
110 - 230
-4 220 30 10
100 —. 210 #
- 28 8
200 7
90 —1
190 oW e
L. 180 -
(ol ™ 170 )
1A 160 B 4
70 . E-
C_+- 150 22 E
i - 3
&0 — 140 El iR
20 b
+ 30 =
s0 - 120 By &
— 'S 18 =
-+ o il b E
4% 4 100 Yi6 [
30 S0 19 - 7 :____ 1
- 80 = — 09
E : — 0.8
12 =
20 70 ’ — 0.7
+~ &0 o " — 056
10 —+ 50 - 0.5
8
-4 40 04
o —1 €
=0 — o3
- 20 4 i
—10 - :
- 10 az
= 2
— 0
g " 0 2 4 6 B 10 12 W ® 1B 20
X
=30 1 —20 +3

Figura C.4. Nomograma para el calculo de la viscosidad a
diferentes temperaturas.
Fuente: Perry (1992)
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APENDICE D: METODOS OPERATORIOS:

Flujo cruzado
ARRANQUE:

1.
2.

© © N o 0 &~ W

Realizar el inventario del equipo y de los materiales a emplear.

Verificar que el material de vidrio y los mezcladores y sedimentadores se
encuentren limpios y secos.

Preparar una solucion de acido acético y agua destilada 30% en volumen.
Afadir en un beaker limpio y seco 500 ml de dicha solucion (alimentacién).
Verificar que los pasos de fluido se encuentren bien cerrados.

Verter en el DOS 450 ml de tolueno y taparlo.

Verter en el MIX-1 la solucién preparada en el paso 4.

Afadir al MIX-1, 150 mL del Solvente con ayuda del DOS.

Colocar el eje del agitador en posicion de mezclado.

OPERACION:

10.
11.
12.
13.
14.

15.
16.
17.
18.
19.
20.

21.
22.

23.

Encender el motor del sistema de agitacion.

Agitar la mezcla durante aproximadamente 3 min.

Apagar el sistema de agitacion.

Abrir VH-1 para que la mezcla pase hacia el SED-1.

Dejar que la mezcla se estabilice y se formen las capas de extracto y
refinado.

Se pesan 2 beakers limpios y secos, se reporta la medida y se rotulan 1y 2.
Se coloca el beakers 1 debajo del SED-1 para recoger el refinado.

Abrir VH-2 para recoger el refinado y cerrar VH-2.

Se pesa el beaker 1y se reporta la medida.

Empleando un picnémetro se reporta la densidad del refinado.

Se coloca el beaker 2 debajo del SED-1, se abre VH-2 para recoger la
interfase y el extracto y se cierra VH-2.

Se pesa el beaker 2 y se reporta la medida.

Con la ayuda de la pro-pipeta se toman 3 alicuotas de 5 mL del refinado y se
colocan en 3 fiolas, las cuales se rotulan 1, 2y 3.

Se le afiaden 2 gotas de fenolftaleina a cada fiola.
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24,

25.
26.
27.

28.
29.
30.
31.
32.
33.

En una bureta limpia y seca se afiade hidréxido de sodio para realizar las
titulaciones de las alicuotas y se reporta la concentracion.

Se titula la alicuota de la fiola 1 hasta alcanzar el punto de viraje.

Se reporta el volumen del hidroxido de sodio empleado.

Se repite la titulacion con las fiolas 2 y 3 y se reporta el volumen empleado
de hidréxido de sodio.

Se toma el refinado recogido en el beaker 1 y se aflade al MIX-2.

Con ayuda del DOS se agregan 150 mL de solvente al MIX-2.

Se repiten los pasos 10 al 27.

Se toma el refinado recogido del SED-2 y se afiade al MIX-3.

Con ayuda del DOS se agregan 150 mL de solvente al MIX-2.

Se repiten los pasos 10 al 27.

PARADA:

34.

35.

36.

Se desmontan MIX-1, MIX-2, MIX-3, SED-1, SED-2, SED-3, los ejes y los
agitadores.
Se lavan MIX-1, MIX-2, MIX-3, SED-1, SED-2, SED-3, los ejes y los
agitadores

Se deja limpia y seca el area de trabajo.

37.Se reporta presion y temperatura ambiente.

Flujo contracorriente
ARRANQUE:

1.
2.

© © N o o » W

Realizar el inventario del equipo y de los materiales a emplear.

Verificar que el material de vidrio y los mezcladores y sedimentadores se
encuentren limpios y secos.

Preparar una solucion de acido acético y agua destilada 30% en volumen.
Afadir en un beaker limpio y seco 140 ml de dicha soluciéon (Alimentacion).
Verificar que los pasos de fluido se encuentren bien cerrados.

Verter en el DOS 150 ml de tolueno y taparlo.

Verter en el MIX-1 la solucién preparada en el paso 4.

Anadir al MIX-1, 15 mL del Solvente con ayuda del DOS.

Colocar el eje del agitador en posicién de mezclado.
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OPERACION:

10.
11.
12.
13.
14.

15.
16.
17.
18.
19.
20.

21.
22.
23.
24,
25.
26.
27.
28.
29.
30.
31.

32.
33.
34.
35.

Encender el motor del sistema de agitacion.

Agitar la mezcla durante aproximadamente 3 min.

Apagar el sistema de agitacion y dejar estabilizar la mezcla.

Abrir VH-1 para que la mezcla pase al SED-1.

Dejar que la mezcla se estabilice y se formen las capas de extracto y
refinado.

Abrir VH-2 y recoger el refinado en un beaker limpio y seco y cerrar VH-2.
Abrir VH-2 y recolectar el extracto en un beaker limpio y seco y cerrar VH-2.
Afadir al MIX-2 el refinado extraido de la etapa A.

Repetir los pasos del 8 al 12.

Abrir VH-3 para que la mezcla pase al SED-2.

Dejar que la mezcla se estabilice y se formen las capas de extracto y
refinado.

Lavar MIX-1, MIX-2, y los agitadores mientras estabiliza la mezcla.

Abrir VH-4 y recoger el refinado en un beaker limpio y seco, cerrar VH-4.
Abrir VH-4 y recoger el extracto en un beaker limpio y seco, cerrar VH-4.
Verter el refinado recolectado en la etapa B en el MIX-2.

Verter el extracto recolectado en la etapa B en el MIX-1.

Verter en el MIX-1 140 mL de la alimentacién preparada en el paso 3.

Verter en el MIX-2 15 mL de solvente con la ayuda del DOS.

Repetir los pasos del 9 al 12.

Lavar y secar SED-1y SED-2

Abrir VH-1 y VH-3 para que las mezclas pasen al SED-1y SED-2.

Dejar que las mezclas se estabilicen y se formen las capas de extracto y
refinado.

Desmontar MIX-1, MIX-2 y los agitadores para lavarlos y secarlos.

Abrir VH-2 y recoger el refinado en un beaker limpio y seco, cerrar VH-2.
Abrir VH-4 y recoger el extracto en un beaker limpio y seco, cerrar VH-4.

En el beaker donde se recogio el refinado de la etapa C se recoge el extracto

de la etapa D.
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36.
37.
38.
39.

40.
41.
42.
43.
44,

45,
46.
47.
48.

49.
50.
51.
52.

53.
54.
55.
56.
57.

58.

59.
60.

Recolectar el extracto de la etapa C.

Montar MIX-1, MIX-2 y los agitadores.

Verter en el MIX-1 el refinado de la etapa C.

Verter en el MIX-2 la mezcla preparada con el extracto de la etapa D y el
refinado de la etapa C.

Afadir al MIX-2 15mL de solvente con ayuda del DOS.

Repetir los pasos del 9 al 12.

Durante la agitacion lavar, secar y realizar el montaje de SED-1y de SED-2.
Abrir VH-1 y VH-3 para que las mezclas pasen al SED-1 y SED-2.

Dejar que las mezclas se estabilicen y se formen las capas de extracto y
refinado.

Lavar MIX-1, MIX-2 y los agitadores.

Abrir VH-2 y recoger el refinado en un beaker limpio y seco, cerrar VH-2.
Abrir VH-4 y recoger el extracto en un beaker limpio y seco, cerrar VH-4.

En el beaker donde se recogio el refinado de la etapa E se recoge el extracto
de la etapa F.

Recolectar el extracto de la etapa E.

Montar MIX-1, MIX-2 y los agitadores.

Verter en el MIX-1 el extracto de la etapa E.

Verter en el MIX-2 la mezcla preparada con el extracto de la etapa F y el
refinado de la etapa E.

Verter en el MIX-3 el refinado de la etapa F.

Con la ayuda del DOS verter 15mL de solvente en el MIX-3.

Verter en el MIX-1 140 mL de la alimentacién preparada en el paso 3.

Repetir los pasos del 9 al 12.

Abrir VH-1, VH-3 y VH-5 para que las mezclas pasen al SED-1, SED-2 y
SED-3.

Dejar que las mezclas se estabilicen y se formen las capas de extracto y
refinado.

Lavar MIX-1, MIX-2, MIX-3 y los agitadores.

Abrir VH-2 y recoger el refinado en un beaker limpio y seco, cerrar VH-2.
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61. Abrir VH-4 y recoger el extracto en un beaker limpio y seco, cerrar VH-4.

62. Abrir VH-6 y recoger el extracto en un beaker limpio y seco, cerrar VH-6.

63. En el beaker donde se recogi6 el refinado de la etapa G se afiade el extracto
de la etapa H.

64. En el beaker donde se recogio el refinado de la etapa H se afiade el extracto
de la etapa I.

65. Recolectar el extracto de la etapa H.

66. Recolectar el refinado de la etapa I.

67. Con la ayuda de la figura C.8 repetir los pasos del 41 al 66 hasta alcanzar las
etapas 1y 2 sefaladas.

68. Se abren las valvulas para permitir el paso de las mezclas a los SED.

69. Se lavan MIX-1, MIX-2, MIX-3 y los agitadores.

70.Se pesa el beaker 2 y se reporta la medida.

71.Se coloca el beaker 2 debajo del SED-2, se abre VH-4 para recoger el
refinado y se cierra VH-2.

72.Empleando un picnémetro se reporta la densidad del refinado 2.

73.Se pesa el beaker 2 y se reporta la medida.

74.Con la ayuda de la pro-pipeta se toman 2 alicuotas de 5 mL del refinado y se
colocan en 2 fiolas, las cuales se rotuladas 1, 2.

75.Se le afiaden 2 gotas de fenolftaleina a cada fiola.

76.En una bureta limpia y seca se afiade hidroxido de sodio para realizar las
titulaciones de las alicuotas y se reporta la concentracion.

77.Se titula la alicuota de la fiola 1 hasta alcanzar el punto de viraje.

78.Se reporta el volumen del hidroxido de sodio empleado.

79.Se repite la titulacion con la fiola 2 y se reporta el volumen empleado de
hidréxido de sodio.

80.Se montan MIX-1, MIX-2, MIX-3 y los agitadores.

81.Se vierte en el MIX-1 el extracto de la etapa 2.

82.Se le anade al MIX-1 140mL de la alimentacion preparada en el paso 3.

83. Se repiten los pasos del 9 al 12.

84.Se repiten los pasos del 69 al 79 para el MIX-1.
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PARADA:

85.Se desmontan MIX-1, MIX-2, MIX-3, SED-1, SED-2, SED-3, los ejes y los
agitadores.

86.Se lavan MIX-1, MIX-2, MIX-3, SED-1, SED-2, SED-3, los ejes y los
agitadores

87.Se deja limpia y seca el area de trabajo.

88. Se reporta presion y temperatura ambiente.

DOS: Dosificador de Solvente.

VH: Valvula o Pinza Hoffman.

MIX: Mezclador.

SED: Sedimentador.
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FICHAS INTERNACIONALES DE SEGURIDAD QUIMICA

ACIDO ACETICO ICSC: 0363
e INSTITUTO NACIONAL
Y ASU SOCIALES ENEL TRARRS e
ESPARNA
p
Y {1
; ly \{[‘b‘rf"'
—— .
ACIDO ACETICO
Acido etanoico
CH3COOH/C,H40:
Masa molecular: 60.1
Ne CAS 64-19-7
Ne RTECS AF1340000
Ne ICSC 0363 %
Ne NU 2789
N° CE 607-002-00-6(>90%)
TIPOS DE
PELIGROS/ SINTOMAS PRIMEROS AUXILIOS/
PELIGRO/ PREVENCION
EXPOSICION AGUDOS LUCHA CONTRA INCENDIOS
Inflamable. EI calentamiento |[Evitar llama abierta, NO |Pulverizacion con agua,
intenso puede producir |producir chispas y NO fumar. |espuma resistente al alcohol,

aumento de la presién con
riesgo de estallido.

dioxido de carbono. Los
bomberos deberian emplear
indumentaria de proteccion
completa incluyendo equipo
auténomo de respiracion.

Por encima de 39°C: pueden
formarse mezclas explosivas
vapor/aire.

Por encima de 39°C: sistema
cerrado, ventilacion y equipo
eléctrico a  prueba de
explosiones.

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

| iEVITAR TODO CONTACTO!

Dolor de garganta, tos, jadeo,
dificultad respiratoria.
(sintomas de efectos no
inmediatos: véanse Notas).

extraccion
proteccion

Ventilacion,
localizada
respiratoria.

(o]

Aire limpio, reposo, posicion de
semiincorporado y someter a
atencion médica.

Enrojecimiento, dolor,
quemaduras cutaneas.

graves

Guantes protectores, traje de
proteccion.

Quitar las ropas contaminadas,
aclarar la piel con agua
abundante o ducharse vy
solicitar atencién médica.

Dolor, enrojecimiento, vision |Pantalla facial. Enjuagar con agua abundante

borrosa, quemaduras durante varios minutos (quitar

profundas graves. las lentes de contacto si puede
hacerse con facilidad),
después consultar a un
médico.

Dolor de garganta, sensacion No comer, beber ni fumar Enjuagar la boca, NO provocar

de auemazdén del  tracto

durante el trahaio.

el vémito v someter a atencidn
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digestivo, dolor
vomitos, diarrea.

abdominal,

médica.

|DERRAMAS Y FUGAS

ALMACENAMIENTO

]ENVASADO Y ETIQUETADO

Recoger el liquido procedente de
una fuga en recipientes herméticos,
neutralizar con precaucion el liquido
derramado con carbonato sodico,
s6lo bajo la responsabilidad de un
experto o eliminar el residuo con
agua abundante (proteccion personal
adicional: traje de  proteccion
completa incluyendo equipo
auténomo de repiracion).

A prueba de incendio. Separado de
oxidantes, bases. Mantener en lugar
frio; mantener en una habitacion bien
ventilada. Separado de alimentos y
piensos.

NO transportar con alimentos vy

piensos.

simbolo C
R: 10-35
S: 2-23-26
Clasificacion de Peligros NU: 8
Grupo de Envasado NU: I
EC:

VEASE AL DORSO INFORMACION IMPORTANTE

ICSC: 0363

Preparada en el Contexto de Cooperacion entre el IPCS y la Comisién de las
Comunidades Eurpoeas © CCE, IPCS, 1994

Fichas Internacionales de Seguridad Quimica

ACIDO ACETICO ICSC: 0363

ESTADO FISICO; ASPECTO VIAS DE EXPOSICION
Liquido incoloro, con olor acre. La sustancia se puede absorber por

inhalacion del vapor y por ingestion.
PELIGROS FISICOS

RIESGO DE INHALACION

En la evaporacidon de esta sustancia a
PELIGROS QUIMICOS 20°C se puede alcanzar bastante

tales como
permanganato

La sustancia es moderadamente &cida. rdpidamente una concentracion nociva en
Reacciona violentamente con oxidantes el
trioxido

potasico.

de cromo y

Reacciona EFECTOS DE EXPOSICION DE CORTA
violentamente con bases fuertes. Ataca DURACION

aire.

muchos metales formando gas Corrosivo. La sustancia es muy corrosiva
combustible (Hidrégeno). para los ojos, la piel y el tracto
respiratorio. La inhalacion del vapor
LIMITES DE EXPOSICION puede originar edema pulmonar (véanse
TLV: 10 ppm; 25 mg/m® (como TWA); 15 Notas). Corrosivo  por  ingestion.
ppm; 37 mg/m® (como STEL) (ACGIH
1990-1991) EFECTOS DE EXPOSICION
PROLONGADA (0] REPETIDA
El contacto prolongado o repetido con la
piel puede producir dermatitis.
Punto de ebullicién: 118°C Densidad relativa de vapor (aire = 1): 2.07
Punto de fusion: 16°C Punto de inflamacion: 39°C
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Densidad relativa (agua = 1) 1.05 Temperatura de autoignicion: 427°C

Solubilidad en agua: miscible Limites de explosividad, % en volumen en el

Presion de vapor, kPa a 20°C: 1.6 aire: 4.0-17
Coeficiente de reparto octanol/agua como log
Pow: -0.31 - 0.17

DATOS
AMBIENTALES

NOTAS

Los sintomas del edema pulmonar no se ponen de manifiesto a menudo hasta pasadas algunas horas y se
agravan por el esfuerzo fisico. Reposo y vigilancia médica son por ello imprescindibles. Debe considerarse la
inmediata administracion de un spray adecuado por un médico o persona por él autorizada. Tarjeta de emergencia
de transporte (Transport Emergency Card): TEC (R)-614

INFORMACION ADICIONAL
FISQ: 1-011 ACIDO ACETICO

ICSC: 0363 ACIDO ACETICO
© CCE, IPCS, 1994

Ni la CCE ni la IPCS ni sus representantes son responsables del posible uso de esta
informacion. Esta ficha contiene la opinion colectiva del Comité Internacional de Expertos del
NOTA LEGAL . - ot h, = . ;
. IPCS y es independiente de requisitos legales. La versién espafiola incluye el etiquetado
IMPORTANTE: : e . o L L
asignado por la clasificacién europea, actualizado a la vigésima adaptacion de la Directiva
67/548/CEE traspuesta a la legislacion espafiola por el Real Decreto 363/95 (BOE 5.6.95).

Advertencia © INSHT
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FICHAS INTERNACIONALES DE SEGURIDAD QUIMICA

TOLUENO ICSC: 0078
e INSTITUTO NACIONAL
nETh = DE SEGURIDAD E HIGIENE

S—————

TOLUENO
Metilbenceno
Fenilmetanol
Toluol
CsHsCH3/C7Hg
Masa

CAS
RTECS

ESPARNA

molecular:

ICSC
NU

N° CE 601-021-00-3

92.1

108-88-3
XS5250000
0078

1294

TIPOS
PELIGRO/
EXPOSICION

DE

PELIGROS/
AGUDOS

SINTOMAS

PREVENCION

PRIMEROS AUXILIOS/
LUCHA CONTRA INCENDIOS

[ Altamente inflamable.

Evitar las llamas, NO producir
chispas y NO fumar.

Polvo, AFFF, espuma, dioxido
de carbono.

Las mezclas vapor/aire son

explosivas.

Sistema cerrado, ventilacion,
equipo eléctrico y de
alumbrado a prueba de
explosion. Evitar la generacion
de cargas electrostaticas (por
ejemplo, mediante conexién a
tierra). NO  utilizar  aire
comprimido para llenar, vaciar
0 manipular.

En caso de incendio: mantener

frios los bidones y demas
instalaciones rociando con
agua.

iHIGIENE ESTRICTA!
iEVITAR LA EXPOSICION DE
MUJERES (EMBARAZADAS)!

Vértigo, somnolencia, dolor de

cabeza, nauseas, pérdida del
conocimiento.

extraccion
proteccién

Ventilacion,
localizada
respiratoria.

(o]

Aire limpio, reposo, respiracion
artificial si estuviera indicada y
proporcionar asistencia
médica.

Piel seca, enrojecimiento.

Guantes protectores.

Quitar las ropas contaminadas,
aclarar y lavar la piel con agua
y jab6n y  proporcionar
asistencia médica.

Enrojecimiento, dolor.

Gafas ajustadas de seguridad
o pantalla facial.

Enjuagar con agua abundante
durante varios minutos (quitar
las lentes de contacto si puede
hacerse con facilidad) vy
proporcionar asistencia
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|médica.

guemazén

mayor |durante el trabajo.

informacion, véase Inhalacion).

Dolor abdominal, sensacion de [No comer, ni beber, ni fumar |Enjuagar la boca, dar a beber
(para

una papilla de carb6n activado
y agua, NO provocar el vomito

y  proporcionar

médica.

asistencia

DERRAMAS Y FUGAS

]ALMACENAMIENTO

ENVASADO Y ETIQUETADO

Recoger el liquido procedente de la
fuga en recipientes precintables,
absorber el liquido residual en arena
0 absorbente inerte y trasladarlo a un
lugar seguro. NO verterlo al
alcantarillado, (Proteccién personal
adicional: equipo auténomo de

A prueba de incendio. Separado de
oxidantes fuertes.

simbolo
simbolo
R:
S.

F

Xn

11-20
(2-)16-25-29-33

Clasificacion de Peligros NU: 3
Envasado

Grupo de

CE:

NU: I

respiracion).

VEASE AL DORSO INFORMACION IMPORTANTE

ICSC: 0078

Preparada en el Contexto de Cooperacion entre el IPCS y la Comision de las

Comunidades Eurpoeas © CCE, IPCS, 1994

Fichas Internacionales de Seguridad Quimica

TOLUENO

ICSC: 0078

ESTADO FISICO; ASPECTO VIAS DE EXPOSICION

Liquido incoloro, de olor caracterjstico. La sustancia se puede absorber por
inhalacién, a través de la piel y por

PELIGROS FISICOS ingestion.

El vapor es mas denso que el aire y

puede extenderse a ras del suelo; posible RIESGO DE INHALACION

ignicion en punto distante. Como Por evaporacién de esta sustancia a

resultado del flujo, agitacion, etc., se 20°C se puede alcanzar bastante

pueden generar cargas electrostaticas. rapidamente una concentracion nociva en
el aire.

PELIGROS QUIMICOS

Reacciona violentamente con oxidantes EFECTOS DE EXPOSICION DE CORTA

fuertes, originando peligro de incendio y DURACION

explosion. La sustancia irrita los ojos y el tracto
respiratorio. La exposicion podria causar
LIMITES DE EXPOSICION depresiéon del sistema nervioso central.

TLV (como TWA): 50 ppm; 188 mg/m® La exposicién a altas concentraciones
(piel) (ACGIH 1995-1996). puede producir arritmia cardjaca, pérdida
MAK: 50 ppm; 190 mg/m® (1996). del conocimiento y muerte.

EFECTOS DE EXPOSICION
PROLONGADA 0] REPETIDA
El contacto prolongado o repetido con la
piel puede producir dermatitis. La
sustancia puede afectar al sistema
nervioso central, dando Ilugar a
desérdenes psicolégicos y dificultad en el
aprendizaje. La experimentacién animal
muestra que esta sustancia posiblemente
cause efectos toxicos en la reproduccion
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humana.

Punto de ebullicién: 111°C Densidad relativa de la mezcla vapor/aire a

Punto de fusion: -95°C 20°C (aire = 1): 1.06

Densidad relativa (agua = 1): 0.87 Punto de inflamacion: 4°C (c.c)

Solubilidad en agua: Ninguna Temperatura de autoignicion: 480°C

Presibn de vapor, kPa a 20°C: 2.9 Ljmites de explosividad, % en volumen en el

Densidad relativa de vapor (aire = 1): 3.2 aire: 1.1-7.1
Coeficiente de reparto octanol/agua como log
Pow: 2.69

NOTAS

Esta indicado examen médico periédico dependiendo del grado de exposicion.

Ficha de emergencia de transporte (Transport Emergency Card): TEC (R)-31
Cédigo NFPA: H2; F 3; R 0;

‘INFORMACION ADICIONAL

FISQ: 4-185
TOLUENO

ICSC: 0078 TOLUENO
© CCE, IPCS, 1994

Ni la CCE ni la IPCS ni sus representantes son responsables del posible uso de esta
informacién. Esta ficha contiene la opinion colectiva del Comité Internacional de Expertos del

NOTA LEGAL IPCS y es independiente de requisitos legales. La versién espafiola incluye el etiquetado

IMPORTANTE: ) L, . L L L
asignado por la clasificacion europea, actualizado a la vigésima adaptacion de la Directiva
67/548/CEE traspuesta a la legislacion espafiola por el Real Decreto 363/95 (BOE 5.6.95).
Advertencia © INSHT
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