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RESUMEN

En el presente trabajo de investigacion se evalud las variables de un sistema de
reactor batch en la sintesis del acetato de isopropilo con el fin de encontrar las
condiciones adecuadas en las que se puede elaborar este producto. Para lograrlo se
llevé a cabo un estudio realizando corridas experimentales distribuidas segun el
modelo de Taguchi y utilizando el método de titulacion acido/base para la
determinacion de las variables como la relacién de concentraciones de acido acético
[H*] y alcohol isopropilico [OHT], la influencia de la temperatura(°C), la velocidad de
agitacion (RPM) del reactor, la concentracion del catalizador (w/w%) y el grado de

conversion (Xa), asi mismo se realizé el tratamiento de datos mediante métodos

estadisticos utilizando el software Minitab. Los resultados obtenidos indican una

conversion de 49.5% bajo las condiciones de (T= 60°C, 400 RPM, 1.5w/w% y [H"]
=[OH]=1M). Se concluye que el proceso es viable debido a su bajo costo de reactivos

y su alto grado de conversidn cercano al 50% y a las condiciones indicadas.

Palabras claves: Reactor Batch catalitico, sintesis de acetato de isopropilo, resina

de intercambio idnico.
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ABSTRACT
In the present research work, the variables of a batch reactor system in the synthesis
of isopropyl acetate were evaluated to find the appropriate conditions in which this
product can be elaborated. To achieve this, a study was carried out carrying out
distributed experimental runs according to the Taguchi model and using the acid / base
titration method to determine variables such as the relation of acetic acid [H*] and
isopropy! alcohol [OH7] concentrations, the influence of the temperature (°C), the
stirring speed (RPM) of the reactor, the concentration of the catalyst (w/w%) and the
degree of conversion (Xa), likewise the data treatment was carried out by statistical
methods using the Minitab software. The results obtained indicate a conversion of
49.5% under the conditions of (T = 60°C, 400 RPM, 1.5w/w% and [H*] = [OH"] = 1M).
It is concluded that the process is viable due to its low cost of reagents and its high

degree of conversion close to 50% at the indicated conditions.

Keywords: Reactor Batch, catalyst, isopropyl acetate synthesis, lonic resin.
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INTRODUCCION

Las empresas del sector organico como: pinturas, resinas, grasas, aceites, tintes de
impresion, entre otras, cada vez estan tratando de elaborar productos innovadores y
mejorar sus procesos con el fin de generar mayor ingreso econémico y disminuir el
impacto ambiental. Por este motivo la sintesis de ésteres es una opcion viable para
ser utilizados como solventes efectivos en la dilucibn o remocion de muchas

sustancias contaminantes que se presentan en las industrias.

La sintesis de ésteres hoy en dia es un proceso que estd siendo investigado
relevantemente por la industria quimica, obteniéndose productos muy atiles como
aditivos industriales. Asi mismo tratamos de realizar algunas mejoras al proceso
tradicional de esterificacion, con el objetivo de crear un producto con alta conversion
que sea econOmicamente viable analizando el comportamiento de las diferentes

variables de operacion en la reaccion.

Para el efecto se utliza un reactor batch que opera en un sistema pseudo-
homogéneo, utilizando reactivos en estado liquido y un catalizador en estado sélido
gue reduzca el impacto ambiental y mejora la eficiencia en cuanto al uso de insumos
y los costos de operacion de la empresa. El experimento fue realizado a nivel de
laboratorio utilizando un baldn de vidrio con tres entradas (reactor batch) de capacidad
de 1L a distintas condiciones de operacion, destacando que los resultados obtenidos
en el trabajo de investigacion buscan incentivar que las empresas realicen procesos
de esterificacion en sistemas pseudo-homogéneos con el fin de mermar las
operaciones de separacion de reactivos, los cuales si son requeridos en sistemas

completamente homogéneos.
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|. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.1. Descripcion de larealidad problematica

El acetato de isopropilo resulta ser un producto intermedio importante para la
industria farmacéutica, es comercializado como solvente de pinturas, barnices y
tintas de impresion, también puede usarse como sustituto del acetato de etilo, sin
embargo este producto puede obtenerse por el método convencional mediante una
reaccion de esterificacion utilizando un catalizador homogéneo, pero esta
tecnologia ha sido suspendida por el alto consumo de energia y catalizador que
emplean las industrias para la sintesis del estér. Es por ello, este trabajo propone
utilizar un catalizador heterogéneo reutilizable como es el caso de las resinas de

intercambio iénico.

Es por ello por lo que en los ultimos afios se ha percibido un notable crecimiento
en la demanda de publicaciones de procesos integrados (reaccion y separacion
simultanea), ademas de conseguir incrementar el rendimiento en comparacion con
los procesos tradicionales, reduce el requerimiento de energia, asi como también

la inversion econémica. (Piemonte y Basile, 2013)

Una de las principales ventajas de los procesos realizados en combinacion de un
reactor batch con un separador de volatil es la eliminacion de equipos para la
recuperacion de productos y para la recirculacién de reactivos no convertidos.

(Marulanda, 2002)

Entre los productos que se puede obtener mediante este proceso, se encuentra el
acetato de isopropilo (IPAc) que si bien es un producto muy dificil de obtener

comparado con el acetato de butilo y el acetato de etilo por el método convencional
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(utilizando un catalizador homogéneo), por lo que este trabajo ofrece un método

eco-amigable para la obtencion de distintos tipos de ésteres. (Weiy Malone, 2011).

1.2. Formulacion del problema

1.2.1. Problema general

¢, Como se evaluaran las variables de operacion de un reactor batch, en la sintesis

de acetato de isopropilo usando la resina de intercambio iGnico como catalizador?

1.2.2. Problemas especificos

a) ¢Cual seré la expresion cinética de sintesis de acetato de isopropilo?
b) ¢Como sera el desempefio del catalizador en la reaccién de esterificacion?
c) ¢Cuales serd latemperatura y velocidad de agitacién adecuada para alcanzar

mayor conversion?

1.3. Objetivos

1.3.1. Objetivo general

Evaluar las variables de operacion mediante un reactor batch en la sintesis del
acetato de isopropilo, usando la resina de intercambio i6nico Lewatit como

catalizador.

1.3.2.  Objetivos especificos

a) Determinar la expresion cinética de sintesis de acetato de isopropilo.
b) Determinar el desempefio del catalizador en la reaccion de esterificacion con

cada ensayo.
c) Determinar la temperatura y velocidad de agitacion mas adecuada para

alcanzar la mayor conversion.
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1.4. Limitantes de la investigacion

14.1. Limitantes teéricas

Para el presente trabajo de investigacion se tuvo que profundizar y recurrir a
diferentes fuentes de informacion con el fin de poder tener la mayor claridad del
proceso de obtencion de los ésteres, debido a que la informacion que se tenia
actualmente no era tan consistente, esto implicé que consultaramos posteriormente

con algunos asesores referentes al estudio.

1.4.2. Limitantes espaciales

Nuestro trabajo se desarrollé en el Laboratorio de Procesos Unitarios (LOPU) en
la Universidad Nacional del Callao, sin embargo, era necesario generar algunos

permisos especiales para poder utilizar el espacio requerido.

1.4.3. Limitantes temporales

Una de las principales barreras que se tuvo fue el tiempo para poder desarrollar las
corridas experimentales, ya que era necesario realizar esta actividad de manera
presencial, asi mismo se tuvo que planificar y organizar los tiempos mediante un
cronograma de actividades, el cual nos pudo facilitar el desarrollo de la tesis antes

de la pandemia.
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Il. MARCO TEORICO

2.1.

Antecedentes de estudio

2.1.1. Antecedentes internacionales

Rivera et al. (2017) nos dan a conocer en su articulo publicado “Prototipo
desarrollado en los laboratorios para obtencion de acetato de etilo en un solo
equipo”. Los autores evaluaron la efectividad del proceso de obtencion del acetato
de etilo a nivel de laboratorio mediante la destilacion reactiva, estos disefiaron una
pequefia planta piloto simulado el proceso de destilacion reactiva para la
obtencion del estér, obteniendo como resultado un grado de conversién mayor al
50%, concluyendo que la eficiencia de este proceso de separacion por su

aplicacion a nivel industrial tiene grandes ventajas.

Londofio (2015) en su trabajo de tesis el cual se detalla el “Estudio cinético de la
esterificacion del acido acético con metanol sobre Amberlyte 15 en un micro
reactor”. Este estudio se basé en la determinacidén de la ecuacién cinética del
proceso para la obtencién de acetato de metilo, Londofio utilizé técnicas de micro
fabricacion para la elaboracién de un micro reactor tubular que permita estudiar la
cinética de esterificacion del acido acético empleando una resina de intercambio
cationico Amberlyte 15. Para este estudio utilizO un micro reactor tubular PBR
empacado con la resina de intercambio cationico Amberlyte 15, teniendo como
tolerancias entre (303,15K — 333,15K) y relaciones molares de metanol respecto
al acido acético en el flujo de alimentacion de 1,2 y 3, la masa del catalizador
permanecio fija, concluyendo que con estos parametros se puede obtener una

adecuada ecuacion cinética.
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Wei y Malone (2011) en su articulo de investigacion “Semibatch reactive
distillation for isopropyl acetate synthesis. Los autores usaron el método de
destilacion reactiva por lotes (BRD), teniendo como objetivo comparar las
caracteristicas de vapor-liquido y liquido-liquido de tres sistemas de éster de
acetato (butilo, amilo e isopropilo) y el método de destilaciébn reactiva
semicontinua (SBRD) para la obtencion del acetato de isopropilo, ya que con el
método de BRD fue complicado lograrlo, debido a la naturaleza del equilibrio de
fase. Obteniendo como resultado que con el método de SRBD es mas factible la
produccion del éster ya mencionado y concluyendo que el uso del método SRBD
puede proporcionar un mayor porcentaje de eficiencia, en relacion a la produccion

de éster de acetato, frente al método BRD.

Bhatia et al. (2007) realizaron un trabajo de investigacion. “Production of isopropyl
palmite in a catalyst distillation column: comparison between experimental and
simulation studies”. Siendo el objetivo de su trabajo conocer los paradmetros de
disefio necesarios para mejorar el rendimiento de una columna de destilacién
reactiva para la produccion del palmiato de isopropilo por esterificacion del acido
palmitico con isopropanol, aqui fue indispensable el uso de la silica gel como
catalizador a una concentracién de 5%(w/w) obteniendo una serie de datos el cual
permite hacer un estudio de capabilidad del comportamiento de los diferentes
pardmetros de operacion, obtuvieron como resultado un proceso cuyo indice de
capacidad dio Cpk >1.33, concluyendo que el estudio es capaz de realizarse a las

condiciones realizadas.
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Orjuela et al. (2006), en su articulo cientifico: “Sintesis de acetato de butilo-2-
cinética de reaccion”. Realizaron el estudio de la reaccion de esterificacion de
acido acético y n-butanol en fase liquida (P atm= 760 Bar), utilizando una resina
de intercambio cationico (Lewatit K-2431) como catalizador, obteniendo los
parametros siguientes: 0.5% cat,73°C, ACAC: BuOh 2:1 para el modelamiento de
la ecuacion cinética, concluyéndose la ausencia de efectos difusivos al utilizar el
catalizador heterogéneo y obteniendo un rendimiento de 60% por un periodo de

3 horas.

Tischermeyer (2003), realizé un trabajo de investigacion: “Determinacion de las
condiciones de equilibrio binario liquido vapor de tres reacciones répidas de
esterificaciéon”. El autor simul6 un proceso de destilacion reactiva obteniendo
datos de equilibrio de fase binaria por separado, aplicando el modelamiento de
Wilson para obtener parametros de temperatura y presion el cual nos pueda
describir el comportamiento de la reaccion del acido formico con el isopropanol en
una reaccién de esterificacion (40°C to 60°C) y asi obtuvo resultados conformes
dentro de la tolerancia, dando como maximo una conversion de un 50% segun las
condiciones mencionadas. Finalmente concluyendo que los nuevos parametros

eran los adecuados para obtener resultados con una alta conversion.
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2.1.2. Antecedentes nacionales

Velasque (2018), en su tesis la cual trata de la “Influencia del efecto cinético de
reaccion y caracteristicas de operacion de los platos con caida de presion en
columna de destilacidon reactiva, para la obtencién de acetato de etilo de alta
pureza”. El objetivo es analizar el efecto cinético de la reaccién en columnas de
destilacion reactiva para la obtencion del acetato de etilo de alta pureza usando
el software CHEMCAD. Ademas de simular el proceso en 2 etapas: la de procesos
quimicos y la de separacién por destilacion, obteniendo que a los pardmetros de
presion y concentracion fueron 10 atmdsferas y 77% mol de acetato de etilo,

garantizando una Gptima conversion.

Medina (2017) en su trabajo de investigacion. “Esterificacion de &cido acético y
etanol en un reactor batch con presencia de &cido sulftrico como catalizador”. El
autor estudio la cinética de esterificacion del &cido acético con etanol de un
catalizador homogéneo con experimentos por lotes, los resultados obtenidos
indicaron que la conversion de acido acético aumenta cuando los parametros de
operacion son de temperatura 70°C, 1,5% de concentracién en acido sulfurico,
1/3 de la relacién de concentracion de alimentacion y 400 ml de volumen de
mezcla alcanzandose una conversion del 48% aproximadamente. Concluy6 que
la variacion de los parametros de operacién (temperaturas de funcionamiento,
concentracion de catalizador, relacion de concentracion de reactantes y volumen
de mezcla) influye de manera significativa en la reaccién de esterificacion de acido

acético y etanol en un reactor batch.
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Guerrero (2017) en su Tesis nos dio a conocer el “Modelamiento y simulacion de
procesos de obtencion de acetato de metilo en un reactor semicontinuo esférico”.
El autor nos contribuye a la innovacion utilizando las tecnologias limpias, en
términos generales, menores costos, menor consumo, mayor selectividad y
reacciones mas limpias. El modelamiento desarrollado representa las distintas
interacciones entre las fases presentes y la reaccion reversible en proceso de
esterificacién, se trabaj6é con un reactor discontinuo en condiciones controladas a
3 temperaturas de reaccion, las cuales fueron 50, 59 y 61°C, con porcentajes de
conversion 96%,87% y 92 %. Resultando que la condicion de temperatura
adecuada es a 61°C obteniéndose una Keq igual a 5.23052. Guerrero concluyo
gue el modelamiento que desarrollo, le permitié contar con una nueva alternativa
de operacién, ya que en el modelamiento mencionado encontré una conversion
alta de reactantes en un menor tiempo, espacio y ademas disminuir la

contaminacion.

Ramirez (2015) en su tesis la cual trata de la “Obtencion de acetato de etilo por
destilacion reactiva con resina acida como catalizador”. La investigacion fue
realizado a escala de laboratorio cuyo principal objetivo fue la sintesis de acetato
de etilo en fase liquida, en operacién simultanea de reaccién y destilacion
(destilacion reactiva Batch), ademas establecio la factibilidad de implementacién
del proceso de esterificacion a través de un arreglo de reaccién de separaciéon
simultanea. Se logré conocer que el rendimiento del éster fue de un 60% del grado

de conversion.
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Cajahuancay Llacza (2009), en su tesis nos muestra el “Estudio de la influencia
de la temperatura del reactor Batch en la esterificacion del acetato de etilo
empleando el sistema de control secuencial en el laboratorio de operaciones y
procesos unitarios”. Los autores estudiaron la esterificacion del acetato de etilo
con la finalidad de evaluar la influencia de la temperatura en la reaccion, se
implement6 un sistema de control secuencial en el lenguaje LADDER en la cual
logré obtener una eficiencia de un 98% a las condiciones de 60°C comparandolo
a otras condiciones de operacion y concluyendo que el estudio de la temperatura
en un proceso de reaccion quimica esté relacionado de manera directa con los

parametros.

2.2. Bases tedricas

2.2.1. Reactor Batch

Un Reactor quimico es un recipiente donde se produce una reaccion quimica, el
de tipo Batch también llamado reactor por lotes no posee un flujo de entrada ni de
salida, pero consta de una agitacion que homogeniza la mezcla, asi como poder
establecer las condiciones de operacién de temperatura y concentracién de los
reactivos que se piensan utilizar. En la ecuacién de balance de materia para este
reactor no se considera el flujo de entrada ni de salida, por lo tanto, los términos
‘Flujo de materia entrante” y “Flujo de materia saliente” se hacen nulos.

(Levenspiel, 2009)

Flujo de materia ]:[Flujo de materia ] __[Flujo de materia] Flujo de materia]
Acumulada Entrante Saliente Reaccionante

[Flujo de materia ]z[Flujo de materia ]
Acumulada Reaccionante
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VER=0-0-kC"W (1)

Figura 1

Sistema de un reactor Batch con reactivos A, B y producto C

Reactivo A — —_ ReactivoB

AT | T
~ |

[

Producto C

Fuente: Introduccion al disefio de reactores (Levenspiel, 2009).

2.2.2. Acetato de isopropilo

El acetato de isopropilo también conocido como etanoato de isopropilo es un éster
en forma de liquido incoloro con olor frutado. Ataca los plasticos y reacciona de
forma violenta con materiales oxidantes, se emplean para la elaboracién de

solventes, perfumes, saborizantes y tintas de impresion. (Durst y Gokel, 2006)

En la siguiente tabla se describe las propiedades fisicas y quimicas del compuesto

mencionado.
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Tabla 1

Propiedades fisicas y quimicas del Acetato de isopropilo

Propiedad Descripcion
Estado fisico Liquido
Olor Caracteristico
Color Incoloro, transparente
Punto de ebullicién 77°C a 769 mmHg
Punto de fusion -84°C
Masa molar 88,11 g/mol
Densidad relativa(agua=1) 0,9 g/cm®a 20°C
Solubilidad Soluble en agua elevada

Fuente: Adaptado de Durst y Gokel (2006)
2.2.3. Acido acético
El &cido acético es un compuesto quimico, también conocido como &cido
metilcarboxilico o acido etanoico. Es el componente principal del vinagre, se
puede encontrar en forma de ion acetato, se emplea como aditivo en la industria
de alimento por su capacidad para regular la acidez y su propiedad como
conservador, también para las sintesis de otros ésteres. (Weissermel y Arpe,

1981)

En la siguiente tabla se describe las propiedades fisicas y quimicas del acido

acético.
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Tabla 2

Propiedades fisicas y quimicas del 4cido acético

Propiedad Descripcién
Estado fisico Liquido
Olor Irritante
Color Incoloro, transparente
Punto de
118°C a 769 mmHg
ebullicion

Punto de fusion

Densidad relativa

Masa molar

Solubilidad

17°C

1,049 g/cm?
60,0211 g/mol

Soluble en agua

Fuente: Tomado de “Obtencion de acetato de metilo por destilacién reactiva con

resina acida como catalizador”, Proyecto de investigacion de Durand, B. (2015).

2.2.4. lIsopropanol

Universidad Nacional del Callao, Lima.

El compuesto quimico isopropanol, también conocido como alcohol isopropilico.

A temperatura ambiente se presenta como un liquido ligero (de baja densidad),

incoloro, inflamable y combustible. Su férmula quimica semidesarrollada es

CH;CH(OH)CH; (Chang, 2002).

Por otro lado, en el siguiente cuadro describimos las propiedades fisicas y

guimicas del isopropanol.

24



Tabla 3

Propiedades fisicas y quimicas del Isopropanol

Propiedad Descripcion
Estado Fisico Liquido
Color Incoloro, transparente
Punto de ebullicion 83°C a 769 mmHg
Punto de fusion -89 °C
Densidad Relativa 0,786 a 20°C/4°C
Masa Molar 60,10 g/mol
Solubilidad Soluble en agua para cualquier
proporcion

Fuente: Adaptado de Flora Acufia Arias (2006).

2.2.5. Resina catalitica Lewatit S-1567

Es una resina acida de intercambio cationico sulfonada en forma de gel muy
fuerte, Se puede utilizar para una amplia variedad de aplicaciones de tratamiento
de agua industrial tales como el ablandamiento del agua (en forma de Na*) asi
como para la desmineralizacion del agua (en forma de H*) en unidades

regeneradas de flujo continuo.

La resina Lewatit —S1567 confiere a los lechos de los filtros las siguientes

caracteristicas:

¢ Una alta velocidad de intercambio en la regeneracion y la carga

e Una buena utilizacion de la capacidad total

e Un bajo consumo de agua de lavado

e Unadistribucién homogénea de los regenerantes, agua y soluciones, formando

por ello, una zona de trabajo.
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2.2.6.  Esterificacion

Se denomina esterificacion al proceso que se utiliza para sintetizar un éster La
reaccion de esterificacion mas habitual se da entre un acido organico carboxilico
(R—COOH) y un alcohol (R’— OH), obteniéndose un éster (R—COO —R’)

(Sanchez y Rodriguez ,1996)

La reaccion de esterificacion pasa por un atague nucleofilico del oxigeno de la
molécula del alcohol al carbono del grupo carboxilico. Por ejemplo: el acetato de
isopropilo (CH;COOCH(CH3)CH3) se produce mediante la reaccion entre el acido
acético (CH;COOOH) e isopropanol (CH;CH(OH)CH;) en medio &cido (H*). (Llacza

y Cajahuanca ,2009)

ka
CH3COOOH o) + CH3CH(OH)CH3 () S CH3COOCH(CH3)CH3 ., + H20q) 2
ki
Acido Acético Isopropanol Acetato de Isopropilo Agua
Estér

Es un compuesto derivado de la reaccién quimica entre un alcohol y oxacido,

pudiendo ser este Ultimo inorganico como organico.

Son sustancias incoloras e hidrofébicas (no se mezclan con agua). Los ésteres
de bajo peso molecular suelen tener un olor caracteristico. Muchos aromas
naturales de plantas son ésteres y otros sintéticos son utilizados como aromas

artificiales.

Habitualmente, se utilizan alcoholes de cadena corta, como el metanol o el etanol
gue reaccionan mas rapidamente puesto que son moléculas pequefias y no tienen

cadenas ramificadas que dificulten el proceso. De igual forma ocurre con los
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acidos, cuanto mas simples sean, mas facil es la formacion del éster. (Yufera,

2007)
La facilidad de los alcoholes para formar esteres sigue el orden:
Primarios > Secundarios > Terciarios
Del mismo modo, la facilidad de los acidos sigue el orden:
HCOOH > H;COOH > R — CH,COOH

La esterificacion catalitica se lleva a cabo frecuentemente con catalizadores
acidos. Los mas comunes son el acido clorhidrico (HCI) y el sulfarico (H,S0,),
debido a su fuerte acidez. Estos catalizadores tienen la particularidad de estar
disueltos en el medio de reaccion y la separacion suelen ser costosa, ademas de
estar en contacto con el producto. Los catalizadores sélidos-acidos como las
resinas de intercambio i6nico pueden separarse mas facilmente (por filtracion) y
son reutilizables (acidificandola para un nuevo uso). (Sanchez y Rodriguez ,1996

citado por Bernardino, 2015)

2.2.7. Cinéticade lareaccion
La esterificacion se lleva a cabo haciendo reaccionar acido acético e isopropanol,
para producir 1 mol de acetato de isopropilo y 1 mol de agua, como se muestra a

continuacion.

k
CH3CO00H(ac) + CH3CH(OH)CH3 ) §2CH3COOCH(CH3)CH3(3C) + H,0q
1

t = O CAO CBO - CDO
t=t Ca Cp Ce Cp
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Silareaccion se lleva a cabo en la condicion C,, = Cg, Y sik, es la constante de

velocidad de formacion de productos y k, es la constante de velocidad de

regeneracion de los reactantes.
Velocidad de reaccién

La velocidad de formacién de acetato de isopropilo sera:

_dd%:kl*CA*CB_kz* Cc* Cp
Sabiendo que:

Ca = Cap(1 —Xy)
Cg = CAO(eB —Xa)
Cc = CagXa
Cp = Cao(6p +Xy4)
Donde las constantes y la derivada de la concentracion son:

— CBo — Cpo
Op=c_ Y eD—C_AO

Reemplazando en la ecuacion de la velocidad (3)

dCp
—Tzkl* Ca* Cg—Kkyx Co*x Cp

Se obtiene la siguiente expresion:

dXx
d_tA:kl*CAo*(l_XA)(eB_XA)_kZ*CAO*XA*(9D+XA)

Conociendo las siguientes condiciones en equilibrio:

_ k1 _ Cc* CD

"k, Ca*Cp

X4 _

n y K¢

3)

(4)

(5)
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Reemplazando los valores de C,, Cg, Cc y Cp €en la ecuacion (5)

kq Cag*Xa*Cay*(Bp+Xy)
Ke=—= 6
€T Cag(1=X4)*Cp((65—X4) ©)
Ahora se reemplaza X, por X,, debido al equilibrio, obteniendo:
kg #Cpp*x (1 —Xy) *Cppy *x (B —Xy) = Ky #Cpy x Xy * Cpy(Op +Xy)
Despejando k,:
_ (1-Xe)(Bp—Xe)
hp = kg * Xe(Op+Xe) (7)
Reemplazando k, en la ecuacion (4):
dXx (1 —Xe)(6g — Xe)
d_tA =Ky * Cap* (1 —Xy) * (B — Xu) — kg * Xe(0p +BXe) *Cag * Xq * (Bp + Xp)
Reduciendo la expresion:
dXy4 (1 —Xe)(6g — Xe)
—F=Kk 1—-X,) (05 —Xy) — Op +X X]
dX, (1 —Xe)(0g — Xe)
—— = (1 —=X,)(0g —X,) — Op + X X
K Cpgodr - (L7 X0 = Xa) = ey (Op XK
dx, B 5 (1 —Xe)(6g — Xe)0p (1-Xe)(Bg—Xe) _ ,
ky % Cp, * dt B (eB ~Xa-Op =Xy + X4 ) B Xe(Op + Xe) 4 Xe(Op + Xe) A
Ordenando y agrupando X,:
dXg _ (1—-Xe)(0g—Xe)0p . (1-Xe)(0g—Xe) 2
ky.Capdt O (GB t1+ Xe(6p+Xe) )XA + (1 Xe(8p+Xe) )XA (8)

Despejando y pasando a aplicar una integral indefinida, tenemos:

dXy

\ (1—Xe)(eB—Xe)6D (1—Xe)(GB—Xe) 2
[GB_(GB+1T Xe(8p+Xe) )XA+(1_ Xe(6p+Xe) )XA]

== fkl 'CAOdt

Luego, aplicamos la identidad conocida:

dX4 _ 1 (2aXA+b—\/b2—4ac) ()

X) = = .
y( ) faXA2+bXA+c vb2-4ac 2aX4+b+Vb2%—4ac
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Donde:

~ (1—Xe)(8g — Xe)

Xe(0p + Xe)
— (1-Xe)(6g—Xe)0p
b= (eB +1+4 Xe(0p+Xe) )
Cc= GB

Integrando la ecuacion (8) en funcién a la ecuacion (9) se obtendra:
y(x) = mx+b =k *C,,.t + Const

(x) = 1 Ln 2aXg+b—Vb2—4ac
y VvbZ—4ac’ 2aX,+b+vb2—4ac

) = ky * Cy,- t+ Const  (10)

Donde “m” sera hallado por regresion lineal:

k, = — (11)
Finalmente se despeja la constate k; sabiendo que la reaccion es de segundo
orden por consecuente que las unidades dichas constante seran (mol L1 t1).

Se debe probar si el modelo cinético es factible para ajustar una linea recta con

las variables Y vs t (min) y poder hallar el valor de la constante k,.
2.2.8. Catalisis homogéneay heterogénea
El catalizador es una sustancia que incrementa la velocidad de una reaccion que

avanza hacia el equilibrio, sin ser consumido en el proceso.

Es de vital importancia aclarar que un catalizador no puede cambiar la conversion
en el equilibrio, la cual esta determinada por la termodinamica quimica, y su papel
esta restringido a la aceleracion de la velocidad de una determinada reaccion, o

a la inhibicion de reacciones no deseadas (Carballo, 2002).

La catdlisis es la ciencia que estudia los fenbmenos que ocurren cuando un
catalizador actua. En los estudios de catalisis se acostumbra a distinguir, segun

el numero de fases participantes en la reaccion, entre catalisis homogénea, que
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comprende sistemas cataliticos formados por una sola fase gas o liquida, y la
catalisis heterogénea que incluye aquellos por dos o més fases, como gas-solido,

liquido-solido, gas-liquido-solido, etc.

Ademas, la catalisis heterogénea es el &rea del conocimiento que trata del estudio
de los fendmenos fisicoquimicos que ocurren cuando un material extrafio
(catalizador) actua sobre otras sustancias (reactantes) que se le aproximan a su
campo de fuerzas superficiales externas, afectando en ellas su velocidad
(actividad) y direccion (selectividad) de transformacion en los diferentes productos
viables termoidnicamente (Carballo, 2002). En catalisis heterogénea el catalizador

que actua se encuentra en una fase diferente a la de los reactantes y productos.

2.2.9. Resinade intercambio iénico

El cambio industrial hacia procesos que son mas respetuosos con el medio
ambiente inicié el paso de la catalisis homogénea a la catélisis heterogénea. Al
considerar catalizadores acidos, las ventajas entre otras de los catalizadores
heterogéneos frente a los catalizadores homogéneos son (Harmer, 2001, citado

por Londofio, 2015).

e Reduccion de la corrosion del equipo
¢ Disminucion en los costos de separacion
e La selectividad de la reaccion también podria ser mejor que la alcanzada con

un catalizador homogéneo.

Una resina de intercambio cationico es una matriz de polimero insoluble que
puede intercambiar iones con la mezcla adyacente. Las resinas usualmente estan
formadas por la copolimerizacion de estireno con divinilbenceno, que actia como

agente de reticulacion (Renier, 2006). La cantidad de reticulacion tiene un
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pronunciado efecto en la capacidad de la resina a hincharse cuando se sumerge

en solucién (Laatikainen, 2002, citado por Londofio, 2015).

Las resinas de intercambio iénico son susceptibles a la sorcién de componentes
polares, y el agua en particular. La sorcion selectiva de agua disminuye la cantidad
de sitios activos disponibles para que la reaccion se propague, inhibiendo de este

modo la velocidad de reaccién (Vaidya, 2003, citado por Karina Londofio, 2015).

Figura 2

Estructura de una resina de intercambio i6nico Lewatit S-1567

DVD (reticulante)

Fuente: Adaptado de Ehteshami (2006).

2.2.10. Modelos de reaccidon sobre resinas de intercambio catidénico

Modelo Pseudo Homogéneo (MPH)

Para que ocurra una reaccidén en presencia de un catalizador heterogéneo, los
reactivos primero necesitan viajar desde el seno del fluido, hasta la superficie del
catalizador, de aqui los reactivos tiene que difundirse en los poros del catalizador

y, por ultimo, se absorben en la superficie del catalizado (Renier, 2006)

Cuando se utilizan cinética de reaccion en estado pseudo homogéneo para
describir la reaccion, la adsorcion de los reactivos en la superficie del catalizador

se supone que es despreciable (Renier, 2006)
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La ecuacion de la velocidad de la reaccion quimica estara escrita de la siguiente

manera.
Rxn:
k1
A+ B 2 C+D
ko
Donde 7,
, 1
r,= -k (CACB - K—CCCCD)
Donde Kc,
_ X1 _ Cclp
KC - kr_4q - CaCp (12)

Donde, r, es una la velocidad de reaccién en términos de la cantidad de
catalizador seco (m.,), k'; es la velocidad de reaccion directa y K es la constante
de equilibrio basada en la concentracion de los reactivos en la mezcla liquida. A,
B, C y D representan metanol, acido acético, acetato de metilo y agua
respectivamente. Con la determinacion de la constante de equilibrio basada en la
concentracion de la fase liquida, se implica que la mezcla liquida es ideal y que el

volumen de la mezcla liquida permanece constante.

Cuando se considera la mayoria de las reacciones catalizadas por un catalizador
heterogéneo, la reaccion en la superficie del catalizador es mas compleja que una
ecuacion de reaccion elemental normal y los mecanismos no son tan facilmente

reducibles para lograr una ecuacion de velocidad pseudo homogénea.
Para una solucion ideal segun (Londofio, 2015) la ecuacion de la velocidad de

reaccion sera expresada de la siguiente manera.

Kr
—r, = KexaXpg — KpXeXp (XAXB — k—chXD) (13)
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Donde xi es la fraccion molar de cada componente, k¢ y k. son las constantes de

velocidad de avance y retroceso de la reaccion respectivamente, cada constante

se expresa de en funcion de la temperatura como se indica en la ecuacion.
ke = A; ex (ﬁ) (14)
f f €XP\ Rt

k. = A, exp (%) (15)

Y la entalpia molar de reaccién se define como:

Ahg = Eo,f - EO,r (16)

Sustituyendo las ecuaciones (16), (15) y (14) en la ecuacion (13) la expresion de

una reaccion suponiendo una solucién ideal seria:

-1, = Arexp (%) [XAXB — ':—‘; exp (R—;,lf) XCXD] a7)

2.2.11. Disefios experimentos (DOE)

El disefio de experimentos (DOE) ayuda a investigar los efectos de las variables de
entrada (factores) sobre una variable de salida (respuesta) al mismo tiempo. Estos
experimentos consisten en una serie de corridas, o pruebas, en las que se realizan
cambios intencionales en las variables de entrada. En cada corrida se recolectan
datos. EI DOE se utliza para identificar las condiciones del proceso y los
componentes del producto que afectan la calidad, para luego determinar la

configuracion de factores que optimiza los resultados. (Kavanaugh, 2002)
Método Taguchi

Es una herramienta que puede ser usada en las etapas de disefio de productos y

procesos con el objetivo de identificar los factores controlables que nos permitan
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minimizar la variacion de los factores de ruido (no pueden ser controlados) y

mejorar la calidad de los resultados obtenidos.

Tabla 4

Arreglo octogonal “L9” de Taguchi para 4 factores y 3 niveles

Factores
Corrida A B C D
nl 1 1 1 1
n2 1 2 1 2
n3 1 3 2 3
n4 2 1 1 3
n5 2 2 2 1
né 2 3 1 2
n7 3 1 2 2
n8 3 2 1 3
n9 3 3 1 1
Fuente: Elaboracién propia
2.2.12. Dependencia de la constante de equilibrio con la temperatura

La ecuacion de Van’t Hoff relaciona de la dependencia de la constante de
equilibrio con la temperatura. La ecuacion puede derivarse de la ecuacién de
Gibbs- Helmholtz, que da la dependencia de la temperatura de la energia libre de

Gibbs.

= AHO (18)

o)

Sustituyendo la expresion AG® = —RTLn(K¢q) dividiendo ambos lados por -R, la

primera forma del van’t Hoff.
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oLn(Keq)| _  AH®
- 9
Graficando Ln(K,q) con respecto a 1/T

Figura 3

Dependencia de la constante de equilibrio (K,4) respecto a la temperatura (T) para una
reaccion exotérmica

Ln{Keq) -

Pendiente= -AHO /R

1
i
L

Y

1/T2 1/T1 1/T

Fuente: Referencia de“ Esterificacion de acido acetico y etanol en un reactor batch
con presencia de acido sulfurico como catalizador” . Informe final de investigacion
(Medina, 2017).

Figura 4

Dependencia lineal de la constante de equilibrio (K,,) respecto a T para una
reaccion endotérmica

I 1

Ln{Keq)

FPendiente= -AHO /R |

1/T2 1/T1 1T

Fuente: Referencia de“ Esterificacion de acido acetico y etanol en un reactor batch
con presencia de acido sulfurico como catalizador” . Informe final de investigacion
(Medina, 2017)
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La forma integrada de la ecuacién de van’t Hoff es

In (ﬁ) _ _ A [i _ i] (20)
Donde:

Para una reaccion exotérmica: el aumento de la temperatura no favorece la

reaccion directa AH es negativo, por lo tanto, al aumentar T disminuye Kc.

Célculo de la constante de equilibrio a partir de las propiedades

termodinamicas

AG® = —RTLn( Kq) (21)

A cualquier temperatura dada, el cambio en la energia libre de Gibbs se puede

escribir a partir de la definicion de energia libre de Gibbs
AG® = AH® — T AS° (22)

Sustituyendo esta relacién en la ecuacion, la forma lineal del Van’t Hoff se

convierte en:
AHO  AS©
Ln( Keq) =~ a7 + = (23)

Donde:

AS° es la entropia estandar a 298 K en J/K ,AH® entalpia estandar a 298 K en
J/mol y R=8,314 J/mol K constante universal JJmol Ky T es la temperatura de

reaccion (K).
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Posteriormente se presenta un gréafico de Ln( Keq) en el eje de ordenadas y en

el eje de la abscisa 1/T.

Figura 5

Dependencia lineal de constante de equilibrio Ln keq respecto a 1/T

Ln(Keq) L Intercepto = ASO/R

Pendiente= -AHD /R

/T

Fuente: Referencia de“ Esterificacion de acido &cetico y etanol en un reactor batch
con presencia de acido sulfurico como catalizador” . Informe final de investigacion
(Medina, 2017).

Calculo de la entropia, entalpia y energia libre de Gibbs de lareaccion
Para poder determinar, procedemos a averiguar la entalpia de formacion, energia
libre de Gibbs y entropia de formacion de los reactantes y productos, donde lo

veremos en la siguiente tabla:

Tabla 5

Entalpia de formacion, energia libre de Gibbs y entropia de formacion

o kj kj J
N SUSTANCIA P.F AHO(M) AGO(% As"(mol. 2
1 CH3COO0H 4, 60,05 -434,84 -376,69 -195,03
2 CH3CH,CH,0H 4 60,09 -257,53 -162.97 -318,80
3 CH3;COOCH,CH, CH3(ac) 102,1 -464,80 -320,40 -486.90
4 H,0( 18,01 -241,80 -228,60 -44,270

Fuente: Datos obtenidos de YAWS, L. CARL, 1999 [30] (ver anexo 3).
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De la tabla 5 se requieren los datos de entalpias de la reaccidn de esterificacion,
energia libre de Gibbs y entropia de la reaccion a una temperatura de 298K,
luego las energias (AH,AS,AG) estdndar de la reaccion se calculan con la

siguiente ecuacion.
AE? = ¥ (productos) — Y. (reactantes) (24)

Siendo:

AE? = Energia estandar de la reaccién a una temperatura de 298 K(AH, AS, AG)

z(producto) = Sumatorias de los (AH,AS,AG) de los productos a 298 K

Z(reactante) = Sumatorias de los (AH,AS,AG) de los reactantes a 298 K

Con los valores de las energias de Entalpia, Entropia y Gibbs encontradas en la
reaccion de esterificacion de nuestro sistema acido acético — alcohol isopropilico
se determinara la constante cinética de equilibrio “Kc” y su comportamiento

respecto a la temperatura.

2.3. Conceptual
El disefio del proceso de sintesis del acetato de isopropilo utilizando una resina
de intercambio i6nico se encuentra encaminado por diversos factores que son

critico para obtener un 6ptimo rendimiento del proceso.
El proceso desarrollado describe lo siguiente:

El reactor consiste en un recipiente en el cual puede ocurrir una reaccion quimica
(homogénea o heterogénea), no posee un flujo de entrada ni uno de salida, por lo
gue se encuentra en un estado estacionario, donde se puede observar que la

composicion del producto cambia con el tiempo. En nuestro caso se planteod la
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idea de utilizar un bal6n de una capacidad de 1L combinado a un agitador

magnético para poder realizar la simulacion de un reactor a nivel piloto.

En la etapa de catalisis nos enfocamos en sostener la resina de intercambio ionico
de tipo acido (HSO;~) como sustituto perfecto del catalizador acido sulfurico

(H,S0,) en estado liquido.

También aplicamos un reflujo que nos permite separar el producto mas volatil que
se presenta durante la reaccion quimica de esterificacion, esto nos permite

aprovechar al maximo la eficiencia de los reactivos y no desperdiciar nada.

Asimismo, utilizamos un agitador con calefactor el cual nos brinda las variables
operativas necesarias para realizar la reaccion de esterificacion a las diferentes

condiciones que necesitamos para el estudio.

2.4. Definicién de términos basicos
Catalisis.- Es el proceso por el cual se aumenta la velocidad de una reaccion

quimica, debido a la participacion de una sustancia llamada catalizador.

Catalizador. - Sustancia que acelera o retarda una reaccion quimica sin participar
en ella, los catalizadores positivos aceleran la reaccion, mientras que los

negativos, o inhibidores, la retardan.

Esterificacion. - Es una reaccion o proceso quimico por el cual se sintetiza
un éster mediante el mecanismo tradicional de reaccion entre el acido [H* y un

alcohol [OH1].
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Reactor Batch. - Conocido como reactor por lotes o reactor Intermitente, es bien
usado a menudo para las investigaciones cinéticas dentro del laboratorio y

también en operaciones industriales.

Reaccion homogénea. - Son aquellas reacciones que se llevan a cabo en una

sola fase (liguida o gaseosa).

Reaccion heterogénea. - Son aquellas reacciones que se llevan en mas de una

fase (liquida y heterogénea).

Reaccion quimica. - Es el proceso en el cual intervienen dos tipos de sustancias

conocidas como reactivos.

Resina de intercambio i6nico. - Son materiales sintéticos, normalmente esferas
de 0,5-1 mm de didmetro. Estan formadas por una matriz polimérica a la que se

le han unido una gran cantidad de radicales polares, acidos o bases.

lIl. HIPOTESIS Y VARIABLES

3.1 Hipoétesis
3.1.1. Hipotesis general
Para evaluar las variables de operacion mediante un reactor Batch en
la sintesis del acetato de isopropilo, usando la resina de intercambio
ionico, dependera del desempefio cada uno de los parametros para

obtener una conversion de X, = 0.55.
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3.1.2. Hipoétesis especificas

a) La expresion cinética sera determinada con las constantes de
equilibrio K; y K, mediante la correlacion de la temperatura de la
reaccion de sintesis del acetato.

b) El desempefio del catalizador se vera reflejado conforme se
obtenga un éptimo grado de conversion en la sintesis del éster.

c) Latemperaturay velocidad de agitacion se determinaran conforme
se obtenga una conversion adecuada en el proceso de sintesis del

éster.

3.2 Definicion conceptual de variables
El porcentaje de conversion sera una de las variables que nos permitira
evaluar la eficiencia de nuestro proceso, asi mismo esta variable esta
ligada a la concentracion que puede tener los reactivos, la cantidad de
catalizador heterogéneo y por ultimos los parametros operacionales

gue nos permitiran controlar el proceso.

Variable Dependiente

F (Y) = % de conversion de los reactantes

Variable Independiente

X1 = Relacién de concentraciones.
X2 = Concentracion de catalizador

X3,4 = Temperatura y velocidad de agitacion

3.2.1. Operacionalizacion de las variables

A continuacion, se presenta la matriz operacional
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VARIABLES Definicidon conceptual Dimensiones Indicadores Método
(magnitudes)

Independientes

X1 = Relacién de Determinaremos cual es

concentraciones. la- relacion de la x,.Relacion molar Xt1 = Molar, Experiment
concentracion de los mg/L al
reactantes adecuada
para la obtenciéon del
acetato de isopropilo.

Xo= Concentracion de Determinaremos cual

catalizador. sera la concentracion x,. Concentracion  Xz.1- % wiw Experiment
requerida de catalizador al
que se adicionara en el
proceso de obtencion del
acetato de isopropilo.

X3= Temperatura y X3 = Temperatura

velocidad de Se encontraran la X 3= Celsius Experiment

agitacion temperatura y velocidad Xs= Agitacion (°C) ale
de agitaciébn necesaria Xa4=Rpm Instrument
para el proceso de al
obtencion del acetato de .y
. . Medicion
isopropilo.

Dependiente

Y= % de conversion

del producto Se realizaran Y1 = % de Yi-%X, Experiment
procedimientos conversién del al
necesarios para producto Estadistico
determinar la obtencion

del % de conversion del
producto.
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I\V. DISENO METODOLOGICO

4.1 Tipo y disefio de la investigacion

Por su finalidad, la presente investigacion se aplicé para resolver problemas
de naturaleza practica. Por su profundidad se caracteriza por ser explicativa,
ya que se mediran las variables dependientes, estudiara las relaciones de
influencia de las variables independientes, y de esta manera buscara el
porqué del fenbmeno mediante las relaciones de causa—efecto. Finalmente,
por el disefio interpretativo la investigacion se caracteriza por ser
experimental, ya que este tipo de investigacion nos permite controlar, alterar
o manipular el factor causal con el fin de determinar el efecto deseado por el
analisis de las variables involucradas son cuantitativas.
e Hipdtesis nula (Ho): No existe influencia entre los pardmetros de
operacion que nos permita obtener una conversion de X, = 0.50.
e Hipotesis alternativa (Hi1): Existe influencia al menos de uno de los
pardmetros de operacidon que nos permita obtener una conversion de

4.2 Metodologia de la investigacion
El método utilizado fue experimental, para esto mencionamos la secuencia
de pasos y los requerimientos necesarios para llevar a cabo la realizacion

del presente trabajo.
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Etapas del proceso

e Activacion de la resina Lewatit S-1567

e Puesta en marcha

e Cuantificacion de reactante restante mediante titulacion con

fenolftaleina.

e Recolecciéon de datos estadisticos

e Andlisis de resultados

Figura 6

Esquema de las etapas del proceso

Pre — tratamiento

!

Disefio experimental

l

Puesta en marcha del
proceso

l

Recolecciéon de
resultados

l

Contrastacion de
resultados

!

Discusion de
resultados

Activacion del catalizador SO3*

Seteo de temperatura y velocidad (RPM)

Aplicacion del modelo de Taguchi

Disefio de corridas experimentales

Inicio del proceso de sintesis
Uso de reactor batch

Método volumétrico — titulacidon acido/base
Toma de muestra de 2 ml + NaOH 0.2M

Andlisis estadistico
Andlisis de correlacion - Pearson
Andlisis de varianza ANOVA

Fuente: Elaboracion propia
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Requerimiento

Reactivos

N o ok~ wDbdE

Agua destilada

Acido acético de grado 99,8 % QP
Isopropanol grado QP

Solucién de NaOH 0.5 M
Indicador fenolftaleina 1%

Aceite de cocina

Resina catalitica Lewatit S-1567

Materiales

© 00 N o o b~ W DdhPRE

[ = S S S T
w N P O

Vasos precipitados de 5 ml, material pirex (10 unidades)
Balon de 3 bocas de 1L, material pirex (1 unidad)
Refrigerante de material de vidrio (1 unidad)

Probeta de 100 ml, material pirex (2 unidades)

Piceta (1 unidad)

Respirador con filtro de carbén activado 3M (1 unidad)
Lentes protectores (3 unidades)

Pipetas graduadas de 5 ml (4 unidades)

Propipetas (2 unidades)

. Matraz Erlenmeyer (10 unidades)
. Bureta de 100 ml, material de pirex (1 unidad)
. Densimetro calibrado (1 unidad)

. Termometro digital, manual.

Equipos

w0 NP

Agitador con calefactor — marca “OXFORD”

Equipo de titulacién
Reactor batch (Elaboracion propia)

Sistema de recirculacion de agua
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Equipo experimental

El equipo experimental consistié en un recipiente esférico de 3 bocas, con

una capacidad de1000 ml, incorporado con un intercambiador de calor que a

la vez actia como condensador. Un agitador magnético con calefaccion para

homogenizar la mezcla de reaccion. Al recipiente de reaccion se coloc6 un

termometro digital para regular la temperatura (ver figura 7).

Figura 7

Equipo para la reaccion de esterificacion

Entrada de agua

Vélvula

Tanque de agua Bomba
para centrifuga

refrigeracion

] i | Reflujo
Termometro

Intercambiador
de calor

‘ Salida de agua

%j Enchaquetado
de aceite térmico

O@® [ ]

Producto
destilado

Agitador magnético

con calefactor

Fuente: Elaboracion propia
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4.3 Poblacion y muestra

Segun la naturaleza de la investigacion no aplica.

4.4  Lugar de estudio y periodo desarrollado
El lugar de estudio fue el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOPU) de la
Facultad de Ingenieria Quimica en la Universidad Nacional del Callao,

resaltando que la experimentacién se realizé antes de la pandemia.

4.5 Teécnicas e instrumentos para la recoleccion de la informacion

451 Técnica de titulaciéon

Se mide el consumo de acido acético a traves de la titulacion de 2 ml de
muestra tomada del reactor utilizando NaOH (0.2 N) y fenolftaleina como
indicador. A partir de esta valoracion, la cantidad de &cido sin reaccionar
se usara en la determinacion de datos cinéticos. Se utiliza una bureta de

100 ml para valorar nuestras muestras.
Los pasos necesarios para lograr esto se enumeraran a continuacion:

1. Preparar NaOH a 0.2M para los experimentos.

2. La concentracion de acido acético se determina por titulacion usando
NaOH de 0.2M preparado anteriormente.

3. Para el célculo de la concentracién del acido se utiliza la siguiente

ecuacion.
NgVg

NaVa =NgVg — Ny = Vi (25)

Donde:
N, = Normalidad del 4cido acético

V, = Volumen tomado de la mezcla (2ml)
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Ng = Normalidad del hidréxido de sodio (0.2 N)

Vg = Volumen de NaOH gastado

452 Determinacién de los volumenes de los reactantes

Los experimentos se realizaran con una relacibn molar de acido
acético/alcohol en 1:1,1:2 y 2:1 para lo cual calculamos los volumenes,
tomando como referencia la primera relacion molar de los reactantes

(1:1), mediante las siguientes ecuaciones:

R = —HAC — = (26)

NipoH 1

A partir de la ecuacion (26) formamos una ecuacion para determinar el

volumen del alcohol correspondiente:

PuAc * VHAc _ Preon * Vipon
PMyac PMipon

_ Pyac*VHac*PMipon
Viron piron* PMiac R (27)

Pero sabemos que:

Viron + Vaac = Viotal (28)

Reemplazando las ecuaciones (26) y (27) en la ecuacion (28)

obtenemos:

pHAC*VHAC*PMpOH _
+ 1VHAc - Vtotal (29)
prpoH*PMyac*R

Donde:
_ £
Puac = 1.05 -~ (30)
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prpon = 0.786 = (31)
PMpoy = 60.1 —=- (32)
PMyac = 60.05 - (33)
V total = 250 ml
Sustituyendo los valores numéricos en la ecuacion (29):
1.336 Vyac + 1Vae = 250 ml (34)

Donde se obtendra:

VHAC =107 ml
Reemplazando el dato obtenido en la ecuacion (28) obtenemos:
VIPOH =143 ml

Asimismo, aplicamos las ecuaciones para determinar los volumenes de los
reactantes para las siguientes relaciones molares mencionadas, donde los

datos obtenidos lo colocamos en el siguiente cuadro:

Tabla 6

Distribucion de Voliumenes del sistema

Relacion Volumen de acido Volumen de Volumen de
molar de (ml) alcohol mezcla (ml)
reactantes (ml)

1:1 107 143 250

1:2 68 182 250

2:1 150 100 250

Fuente: Elaboracion propia
453 Evaluacién de la cinética de esterificacion

1. Ecuacién estequiométrica

kl
CH3;CO00H ) + CH3CH(OH)CH; ., 2 CH3COOCH(CH3)CHy, ) + H,0 g
k2
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2. Postulado de expresién cinética

—r, = keg CB

3. Seleccionar el tipo de reactor y correspondiente al balance molar

dc
Para un reactor Batch: — d—tA =rs

4. Procese sus datos en términos de variables medidas.

En este caso de C4 vs tiempo

5. Expresion cinética

dC
——2 — kst
dt

Donde a, B y k son desconocidas

6. Ejecute los experimentos de esterificacion de la siguiente manera:

. Operacion isotérmica

Ejecutar el experimento a temperatura constante para determinar k y
determinar el coeficiente ay f.

. Operacion no isotérmica

Ejecutar el experimento a diferentes temperaturas para ver el efecto de la
temperatura en la constante de reaccion “k” calcula la energia de activacion

y factor de frecuencia.
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45.4 Técnica de analisis, métodos estadisticos y aplicacion para

conversion de lainformacion colectada en datos elaborados.

La muestra obtenida en ambos casos es analizada por titulacion utilizando
solucion estandar de NaOH 0.2 M empleando fenolftaleina como indicador,
hasta que cambie de color a rosa palida, reportandose el volumen de solucién
de NaOH 0.2 M gastado en la neutralizacion de cada muestra y con este valor
se determina los moles convertidos de acido acético en producto en cada

intervalo.

A continuacion, se describe el como se determina el avance de la

esterificacion.

La evaluacion del nimero de moles de &cido acético (Hac) convertido en
acetato de etilo durante un intervalo de tiempo, se determina tomando 2 ml
de muestra y se cuantifica por titulacién con una solucién de NaOH 0.2 M

usando como indicador gotas a la fenolftaleina.

Nygac,o — NHAC
Xpyac =X =—"T""7"7""— (35)
NHAc,0

Si
Nyaco = 1,0 mol
Se simplifica a:

1 —nyac
XHAC —1 - 1 —nyac (36)

I
>
I
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4.6 Andlisis y procesamiento de datos
Estratégicamente se debera elaborar un plan para obtener resultados
confiables, para ello se emplearan el software de excel y minitab en forma de

graficas y tablas.

4.6.1 Muestray tratamiento

v' Tabla de disefio experimental
v Media

v Cociente de varianza

4.6.2 Datos del desarrollo del trabajo de investigacion

v' Graficas de dispersion
v' Coeficiente de correlacion
v Minitab

v Excel

4.6.3 Analisis estadisticos

v" Recta de regresion de minimos cuadrados
v" Regresion lineal

v’ Gréficos y tablas estadisticas

4.6.4 Identificacion de variables y niveles

Para el desarrollo de las pruebas experimentales las variables independientes
identificadas y niveles se muestran en la tabla 7 y la influencia de la conversién
se ha estudiado mediante la combinacion de las variables independientes a

tres niveles.
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Tabla 7

Variables Independientes y niveles de experimentacion

N° Variables Nivel Nivel Nivel
Bajo Intermedio Alto

1 Relacién de moles de 1:1 1:2 2:1
reactantes
2 Concentracion catalizada 1,5% 3% 5%

(% porcentaje en peso)

3 Temperatura (Celsius) 60°C 70°C 80°C
4 Velocidad de Agitacién 400 500 600
(revoluciones por minuto) RPM RPM RPM

Fuente: Elaboracion propia
Método de disefio Taguchi

El arreglo octogonal aplicado es L9(3)* = 9 corridas, y las corridas se realizaron por

duplicado.
Donde:
N° niveles: 3
N° factores: 4
Figura 8

Arreglo del disefio de Taguchi para 3 niveles y 4 factores

Factores
Corrida B C
Cc1
c2
C3

A
1
1
1
C4 2
2
2
3
3
3

C5
C6
C7
C8
C9

WNRFRPWNRFP WN PR
RPRPNRPNENREPE
RPWNNRFREWWN RO

”

Fuente: Adaptado de “Catalogo de Minitab — www.support.minitab.com
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Tabla 8

Cuadro detallado de experiencias

Relacion
N° de moles Catalizador Temperatura Agitacion
Experiencias de (%ow/w) (°C) (RPM)
reactantes
1 1:1 1,5 60 400
2 1:1 3 70 500
3 1:1 5 80 600
4 1.2 1,5 70 600
5 1:2 3 80 400
6 1:2 5 60 500
7 2:1 1,5 80 500
8 2:1 3 60 600
9 2:1 5 70 400

Fuente: Elaboracion propia

Descripcion breve del nimero de experiencias a realizar, también
cabe resaltar que las experiencias se realizaron por duplicado.

“‘Modelo Taguchi- minitab”
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V. RESULTADOS

5.1 Resultados descriptivos

5.1.1 Desarrollo de corridas experimentales

Para obtener el grado de conversion de la sintesis de acetato de isopropilo se
realizé el desarrollo de cuadro detallado de experiencias (ver tabla 8), mostrando

a continuacion los resultados de las primeras 9 experiencias.

Tabla 9

Experiencia 1: Resultados experimentales para el equilibrio termodinamico

Temperatura: 60°C, Catalizador :1.5%, Relaciéon (Ac/OH): 1:1, RPM:400

CH;COOH C;HgO CsHy00, H,0
T(min) X4
(Molar) (Molar) (Molar) (Molar)
0 7.48 7.48 0.00 0.00 0.00
15 5.94 5.93 1.54 1.54 0.21
30 5.30 5.29 2.18 2.18 0.30
45 5.05 5.04 2.43 2.43 0.33
60 4.97 4.96 251 251 0.34
90 4.67 4.66 2.81 2.81 0.38
120 4.48 4.47 3.00 3.00 0.40
150 421 4.20 3.27 3.27 0.44
180 4.10 4.09 3.38 3.38 0.45
210 4.01 4.01 3.47 3.47 0.46
240 3.89 3.88 3.59 3.59 0.48
270 3.78 3.78 3.70 3.70 0.49
300 3.78 3.78 3.70 3.70 0.50
330 3.78 3.78 3.70 3.70 0.50
360 3.78 3.78 3.70 3.70 0.50

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 9

Experiencia 1, Concentraciones (mol/L) vs Tiempo (min)

Fuente: Elaboracién propia

Figura 10

Experiencia 1, Grado de conversion (X4) vs Tiempo (min)

Fuente: Elaboracion propia
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Tabla 10

Experiencia 2: Resultados experimentales para el equilibrio termodinamico

Temperatura: 70°C, Catalizador :3%, Relacién (Ac/OH): 1:1, RPM:500

CH;COOH C;HgO CsH,,0, H,O0
T(min) X4
(Molar) (Molar) (Molar) (Molar)
0 7.48 7.48 0.00 0.00 0.00
15 6.89 6.89 0.59 0.59 0.08
30 6.79 6.79 0.69 0.69 0.09
45 6.69 6.69 0.79 0.79 0.11
60 6.60 6.60 0.88 0.88 0.12
90 6.30 6.30 1.18 1.18 0.16
120 6.05 6.05 1.43 1.43 0.19
150 5.75 5.75 1.73 1.73 0.23
180 5.48 5.48 2.00 2.00 0.27
210 4.86 4.86 2.62 2.62 0.35
240 4.64 4.64 2.84 2.84 0.38
270 4.32 4.32 3.16 3.16 0.42
300 4.32 4.32 3.16 3.16 0.42
330 4.32 4.32 3.16 3.16 0.42
360 4.32 4.32 3.16 3.16 0.42

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 11

Experiencia 2, Concentraciones (mol/L) vs Tiempo (min)

Fuente: Elaboracion propia

Figura 12

Experiencia 2, Grado de conversion (X,4) vs Tiempo (min)

Fuente: Elaboracién propia

59



Tabla 11

Experiencia 3: Resultados experimentales para el equilibrio termodindmico

Temperatura: 80°C, Catalizador :5%, Relacién (Ac/OH): 1:1, RPM:600

CH;COOH C;HgO CsH,,0, H,O0
T(min) X4
(Molar) (Molar) (Molar) (Molar)
0 7.48 7.48 0.00 0.00 0.00
15 6.69 6.69 0.79 0.79 0.11
30 6.38 6.38 1.10 1.10 0.15
45 6.16 6.16 1.32 1.32 0.18
60 5.75 5.75 1.73 1.73 0.23
90 5.34 5.34 2.14 2.14 0.29
120 4.99 4.99 2.49 2.49 0.33
150 4.75 4.75 2.73 2.73 0.37
180 4,51 451 2.97 2.97 0.40
210 4.33 4.33 3.15 3.15 0.42
240 4.27 4.27 3.21 3.21 0.43
270 4.15 4.15 3.33 3.33 0.45
300 4.08 4.08 3.40 3.40 0.45
330 4.08 4.08 3.40 3.40 0.45
360 4.08 4.08 3.40 3.40 0.45

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 13

Experiencia 3, Concentraciones (mol/L) vs Tiempo (min)

Fuente: Elaboracién propia

Figura 14

Experiencia 3, Grado de conversion (X4) vs Tiempo (min)

Fuente: Elaboracién propia
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Tabla 12

Experiencia 4: Resultados experimentales para el equilibrio termodinamico

Temperatura: 70°C, Catalizador :1.5%, Relacién (Ac/OH): 1:2, RPM:600

CH;COOH C;HgO CsH,,0, H,O0
T(min) X4
(Molar) (Molar) (Molar) (Molar)

0 4.76 9.52 0.00 0.00 0.00
15 3.98 8.74 0.78 0.78 0.16
30 3.85 8.61 0.91 0.91 0.19
45 3.65 8.41 1.11 1.11 0.23
60 3.45 8.21 1.31 1.31 0.28
90 3.35 8.11 141 141 0.30
120 3.21 7.97 1.55 1.55 0.33
150 3.05 7.81 1.71 1.71 0.36
180 2.95 7.71 1.81 1.81 0.38
210 2.85 7.61 1.91 1.91 0.40
240 2.75 7.51 2.01 2.01 0.42
270 2.65 7.41 211 211 0.44
300 2.54 7.30 2.22 2.22 0.47
330 2.53 7.29 2.23 2.23 0.47
360 2.53 7.28 2.23 2.23 0.47

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 15

Experiencia 4, Concentraciones (mol/L) vs Tiempo (min)

~B- -f-m- @ ®m = mH@m

Fuente: Elaboracion propia

Figura 16

Experiencia 4, Grado de conversion (X 4) vs Tiempo (min)

Fuente: Elaboracion propia
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Tabla 13

Experiencia 5: Resultados experimentales para el equilibrio termodinamico

Temperatura: 70°C, Catalizador :1.5%, Relacion (Ac/OH): 1:2, RPM:400

CH3;COOH C;HgO C;H.,0, H,0
T(min) X4
(Molar) (Molar) (Molar) (Molar)

0 4.76 9.52 0.00 0.00 0.00
15 3.70 8.46 1.06 1.06 0.22
30 3.55 8.31 1.21 1.21 0.25
45 3.48 8.24 1.28 1.28 0.27
60 3.20 7.96 1.56 1.56 0.33
90 3.05 7.81 1.71 1.71 0.36
120 2.94 7.70 1.82 1.82 0.38
150 2.84 7.60 1.92 1.92 0.40
180 2.75 7.51 2.01 2.01 0.42
210 2.64 7.40 212 212 0.45
240 2.60 7.36 2.16 2.16 0.45
270 2.55 7.31 2.21 2.21 0.46
300 2.50 7.26 2.26 2.26 0.47
330 2.49 7.25 2.27 2.27 0.48
360 2.47 7.23 2.29 2.29 0.48

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 17

Experiencia 5, Concentraciones (mol/L) vs Tiempo (min)

Fuente: Elaboracion propia

Figura 18

Experiencia 5, Grado de conversion (X4) vs Tiempo (min)

Fuente: Elaboracién propia
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Tabla 14

Experiencia 6: Resultados experimentales para el equilibrio termodinamico

Temperatura: 60°C, Catalizador :3%, Relacion (Ac/OH): 1:2, RPM:500

CH3;COOH C;HgO C;H.,0, H,0
T(min) X4
(Molar) (Molar) (Molar) (Molar)

0 4.76 9.52 0.00 0.00 0.00
15 3.83 8.58 0.93 0.93 0.20
30 3.53 8.29 1.23 1.23 0.26
45 3.31 8.07 1.45 1.45 0.30
60 3.21 7.97 1.55 1.55 0.33
90 3.10 7.86 1.66 1.66 0.35
120 3.01 7.76 1.75 1.75 0.37
150 2.93 7.68 1.83 1.83 0.39
180 2.78 7.54 1.98 1.98 0.42
210 2.65 7.41 211 211 0.44
240 2.60 7.36 2.16 2.16 0.45
270 2.55 7.31 2.21 2.21 0.46
300 2.49 7.25 2.27 2.27 0.48
330 2.49 7.25 2.27 2.27 0.48
360 2.49 7.25 2.27 2.27 0.48

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 19

Experiencia 6, Concentraciones (mol/L) vs Tiempo (min)

Datos ¥

Figura 20

Grifica de dispersién de [H+]; [OH-]; [COO-]; [H20] vs. T min
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Fuente: Elaboracion propia

Fuente: Elaboracién propia
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Tabla 15

Experiencia 7: Resultados experimentales para el equilibrio termodinamico

Temperatura: 80°C, Catalizador :1.5%, Relacion (Ac/OH): 2:1, RPM:500

CH3;COOH C;HgO C;H,,0, H,0
T(min) X4
(Molar) (Molar) (Molar) (Molar)

0 10.48 5.24 0.00 0.00 0.00
15 9.55 4.31 0.93 0.93 0.09
30 9.10 3.86 1.38 1.38 0.13
45 8.65 341 1.83 1.83 0.17
60 8.42 3.18 2.06 2.06 0.20
90 8.30 3.06 2.18 2.18 0.21
120 8.12 2.88 2.36 2.36 0.23
150 7.92 2.68 2.56 2.56 0.24
180 7.65 241 2.83 2.83 0.27
210 7.55 2.31 2.93 2.93 0.28
240 7.26 2.02 3.22 3.22 0.31
270 6.85 1.61 3.63 3.63 0.35
300 6.56 1.32 3.92 3.92 0.37
330 6.56 1.32 3.92 3.92 0.37
360 6.56 1.32 3.92 3.92 0.37

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 21

Experiencia 7, Concentraciones (mol/L) vs Tiempo (min)

Fuente: Elaboracion propia

Figura 22

Experiencia 7, Grado de conversion (X 4) vs Tiempo (min)

Fuente: Elaboracion propia
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Tabla 16

Experiencia 8: Resultados experimentales para el equilibrio termodinamico

Temperatura: 60°C, Catalizador :3%, Relacion (Ac/OH): 1:2, RPM:500

CH3;COOH C;HgO C;H.,0, H,0
T(min) X4
(Molar) (Molar) (Molar) (Molar)

0 10.48 5.24 0.00 0.00 0.00
15 9.60 4.36 0.88 0.88 0.08
30 9.50 4.26 0.98 0.98 0.09
45 9.42 4.18 1.06 1.06 0.10
60 9.31 4.07 1.17 1.17 0.11
90 9.29 4.05 1.19 1.19 0.11
120 8.87 3.63 1.61 1.61 0.15
150 8.46 3.22 2.02 2.02 0.19
180 7.87 2.63 2.61 2.61 0.25
210 7.65 241 2.83 2.83 0.27
240 7.38 2.14 3.10 3.10 0.30
270 7.05 1.81 3.43 3.43 0.33
300 6.65 1.41 3.83 3.83 0.37
330 6.50 1.26 3.98 3.98 0.38
360 6.50 1.26 3.98 3.98 0.38

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 23

Experiencia 8, Concentraciones (mol/L) vs Tiempo (min)

Grifica de dispersion de [H+]; [OH-]; [COO-]; [H20] vs. T min
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Fuente: Elaboracion propia
Figura 24

Experiencia 8, Grado de conversion (X 4) vs Tiempo (min)

Grafica de dispersion de XA vs. T min
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Tabla 17

Experiencia 9: Resultados experimentales para el equilibrio termodindmico

Temperatura: 70°C, Catalizador :5%, Relacién (Ac/OH): 2:1, RPM:400

CH3;COOH C;HgO C;H,00, H,0
T(min) X4
(Molar) (Molar) (Molar) (Molar)
0 10.48 5.24 0.00 0.00 0.00
15 9.75 451 0.73 0.73 0.07
30 9.52 4.28 0.96 0.96 0.09
45 9.45 4.21 1.03 1.03 0.10
60 9.20 3.96 1.28 1.28 0.12
90 9.10 3.86 1.38 1.38 0.13
120 9.08 3.84 1.40 1.40 0.13
150 8.83 3.59 1.65 1.65 0.16
180 8.62 3.38 1.86 1.86 0.18
210 8.45 3.21 2.03 2.03 0.19
240 8.20 2.96 2.28 2.28 0.22
270 8.00 2.76 2.48 2.48 0.24
300 7.60 2.36 2.88 2.88 0.27
330 7.54 2.30 2.94 2.94 0.28
360 7.50 2.26 2.98 2.98 0.28

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 25

Experiencia 9, Concentraciones (mol/L) vs Tiempo (min)

Fuente: Elaboracién propia

Figura 26

Experiencia 9, Grado de conversion (X4) vs Tiempo (min)

Fuente: Elaboracion propia
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5.1.2 Determinacién de las constantes de velocidad y la ecuacion cinética

Para la determinacién de las constantes de velocidad se utiliz6 la ecuacion 9 (ver
pagina 29) relacionando los valores 6ptimos de conversion obtenidos a las

temperaturas de 60°C, 70°C y 80°C.

Tabla 18

Datos experimentales para hallar la constante de velocidad

T min Y=F(X) 60°C  Y=F(X)70°C  Y=F(X) 80°C

x10 -3 x10 -3 x10 3

0 0.0023 0.0014 0.0014
15 0.0026 0.0019 0.0021
30 0.0027 0.0020 0.0022
45 0.0028 0.0022 0.0023
60 0.0029 0.0024 0.0028
90 0.0030 0.0025 0.0031
120 0.0031 0.0028 0.0034
150 0.0033 0.0031 0.0038
180 0.0035 0.0034 0.0042
210 0.0036 0.0038 0.0050
240 0.0038 0.0043 0.0054
270 0.0043 0.0052 0.0062
300 0.0043 0.0085 0.0079
330 0.0043 0.0103 0.0086

Fuente: Elaboracion propia

Se eligi6é los valores oOptimos de las experiencias 1,4 y 5 debido a su alto

desemperio con respecto al grado de conversion obtenido.
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Figura 27

Datos experimentales para hallar las constantes de velocidad
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Fuente: Elaboracion propia

En la figura 27, se observa el resultado de conversion X, de las experiencias 1, 4y 5

reemplazadas en la ecuacién 9 con respecto a la temperatura de cada experiencia,
obteniendo por regresion lineal nuestras pendientes “m” que nos permitira determinar la

constante cinética.

Tabla 19

Valores determinados de la regresion lineal simple

Temperatura Pendiente “m” (L/mol.t)

B CAo (Mol/L)
°C x10 3

60 7.09823E-06 2.44E-03 7.48212
70 1.1819E-05 0.002269319 4.75938
80 1.71963E-05 0.001629567 4.75967

Fuente: Elaboracion propia
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Utilizamos la ecuacion 11 (ver pagina 29) para reemplazar los valores de las

pendientes obtenidas en la regresion de las gréficas con las respectivas

temperaturas y sus CAo de cada experiencia.

Tabla 20

- x 103
~ CA

Valores de la constante cinética (k) obtenidos a partir de las experiencias mas optimas

! k, T (K) uT Ln k,
promedio

80 3.61E-03 353.15 0.0028 -12.53

70 2.48E-03 343.15 0.0029 -12.91

60 9.49E-04 333.15 0.0030 -13.87

Fuente: Elaboracion propia

Adicionalmente se aplico la ecuacion 6 (ver pagina 31), con la que hallamos la

constante cinética k,.

k, =

Tabla 21

1-

_ (1-Xe)(8 — Xe)

Xe(0p + Xe)

Valores de la constante cinética (k,) mas 6ptimos

! k, 6ptimo 0p 0p Xe k,
promedio

80 3.61E-03 0.513 2.22461E-05 0.481 2.59E-04

70 2.48E-03 0.500 2.2478E-05 0.469 1.86E-04

60 9.49E-04 0.999 1.42982E-05 0.495 9.86E-04

Fuente: Elaboracion propia
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Una vez obtenidos los valores de ki y k2 recopilados de las tablas de 18 y 19

respectivamente se procedié a reemplazar en la ecuacion de cinética de la reaccion

(ver tabla 22).

Tabla 22

Expresion cinética de las experiencias mas representativas.

T promedio Ecuacion cinética
dC, _ _
80 T = (3.61x1079%). C,. Cg — (244 x107°%) . C.. Cp
dC, _ _
70 — = (241210 03) . C,. Cp — (1.86x 107°%) . C.. Cp
dC, _ _
60 — = (949x 10 04) . Cy. Cp — (9.86 x 107°%) . C.. Cp

Fuente: Elaboracion propia

5.1.3 Determinacion de la energia de activacion (E,)

Para determinar la energia de activacion se graficaron los valores de Lnk; y 1/T
pertenecientes a la tabla 19 para luego realizar una regresion lineal (ver Figura

28).

Figura 28

Regresion lineal de Ln kq vs 1/T
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Fuente: Elaboracion propia
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Teniendo como resultado de la regresion lineal, se realiz6 la correlacion con la
ecuacion linealizada de Arrhenius para poder determinar la energia de activaciéon

(Ea) de la reaccion.
Y=m(x)+b
Y = —-7898(x) + 9.927
LnK = == .~ + LnA (37)

Donde R = 8.3143 J / (mol/K) y el factor de frecuencia es:

InA = 9.927L
mol

A= Exp (9.927-1) =20475.82 J/mol

Se reemplazd en la ecuacién lineal de Arrhenius obteniendo una energia de
activacion de E, = 65 666,34 J/mol, ademas las unidades de la constante de

velocidad determinada son de J/mol = kg.m?/s? siendo esta una constante.

_Ea
k:: Ae RT

Finalmente completando la ecuacion de Arrhenius.

65 666,34

k = (20475.82)e 5312@7315+T) (38)
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5.1.4 Determinacién de la entropia, entalpia y energia de Gibbs de la

reaccion.

Para el célculo de la entropia, entalpia y la energia de Gibbs se hara uso de la

ecuacion 24.
Célculo de entropia estandar de reaccion
AS? = z nS°(Productos) — Z mS°(Reactantes)
Donde: n y m son los coeficientes estequiométricos de la reaccion

Para la reaccion en estudio

CH3CO00H ac) + CH3CH(OH)CHj ) ‘%CH3COOCH(CH3)CH3(aC) + H,0,
1

486
AS? = 1 mol CH3COOCH(CH3)CH3(
mol

0 J
]> + 1 mol H,0 (44,270—K>
K mol

— 1 mol CH3;CH(OH)CHj; (318,80 L)
mol K

— 1 mol CH;COOOH (195,03 L K)
mol

J

mol. K

AS® = 17,34

Calculo de la entalpia estandar de la reaccién

AH? = Z nH®(Productos) — Z mHP?(Reactantes)

K

K
AH? = 1 mol CH;COOCH(CH,)CHj (464,80 ] ) + 1 mol H,0 (241,3—]11<>
mo

mol

K
— 1 mol CH3;CH(OH)CHj; (257,53 —])
mol K

K
— 1 mol CH;COOOH (434,84—] K)
mol

K]

AH? =1
r 3,73 mol. K
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Célculo de la energia libre de Gibbs de la reacciéon

Para la reaccion de esterificacion

AG? = Z nAG°(Productos) — 2 mAG° (Reactantes)

0 320,40K] 228,60K]
AG; = 1 mol CH;COOCH(CH,,)CH; ( ) + 1 mol H,0 (— K)
3 mol K mol
162,97K])
mol K

K
— 1 mol CH;COOOH (376,69—]K)
mol

—1mol  CH;CH(OH)CH; (

AG? = 8,94 KJ/K

Reemplazando los valores obtenidos AH? y AS?

AS®  AHO 1
Ln(Keg) =5~ = ¢~ 7
n(K )_17,34 13730) \1_ o 165143
M Bea) = 5312 g31a_J | T 7 T
! mol. K

1651,43

Ln(Keq) = 2,08 — T

Con este modelo matematico obtenido se puede encontrar una relacién entre el
comportamiento de la constante de equilibrio con respecto a la temperatura de la

reaccion de esterificacion.

80



Se realiz6 la siguiente tabulacién de la funcion obtenida.

Tabla 23

Valores de la constante de equilibrio en funcion a la temperatura

T°C Kelvin (K) F(x) Keq
20 293.15 -3.553 2.86E-02
30 303.15 -3.367 3.45E-02
40 313.15 -3.193 4.10E-02
50 323.15 -3.030 4.83E-02
60 333.15 -2.877 5.63E-02
70 343.15 -2.732 6.51E-02
80 353.15 -2.596 7.46E-02
90 363.15 -2.467 8.48E-02
100 373.15 -2.345 9.58E-02

Fuente: Elaboracion propia

Figura 29

Constante de equilibrio en funcién a la temperatura
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Fuente: Elaboracion propia
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5.2 Resultados inferenciales
Segun el modelo de investigacion no amerita, porque se esta trabajando con

datos reales.

5.3 Otros resultados estadisticos

Resumen de corridas experimentales

En la tabla 24. Se observa el resumen de los resultados obtenidos en cada
corrida a nivel de laboratorio ademas se muestra las conversiones de las 18

corridas realizadas incluyendo duplicados.

Tabla 24

Datos experimentales a nivel de laboratorio

Relacion Catalizador Temperatura Agitacion

Ne X, X,"
[A]/[B] wiw % °C RPM
1 11 15 60 400 0.50 0.49
2 1:1 3 70 500 0.42 0.43
3 1:1 5 80 600 0.46 0.46
4 1:2 1.5 70 600 0.47 0.47
5 1:2 3 80 400 0.48 0.48
6 1:2 5 60 500 0.48 0.48
7 2:1 1.5 80 500 0.37 0.35
8 2:1 3 60 600 0.38 0.31
9 2:1 5 70 400 0.29 0.31

Fuente: Elaboracion propia
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5.3.1 Efecto de latemperatura de reaccién

De la figura 30, se observa el efecto de la temperatura con respecto al grado

de conversion obtenido en las experiencias 1, 4 y 5, las cuales fueron

realizadas a diferentes temperaturas (60,70 y 80°C). Ademas, se observo que

la tendencia mostrada en los datos experimentales a una temperatura de 60

°C fue la mejor.

Figura 30

Efecto de temperatura vs grado de conversion
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Se debe considerar que el comportamiento de las experiencias 1,4y 5 no solo

dependen de la temperatura, sino también de otras variables distribuidas de

manera aleatoria segun el disefio experimental elegido.

5.3.2 Efecto %w/w del catalizador

De la figura 31, se observa una relacion inversamente proporcional del efecto

del % w/w catalizador con respecto al grado de conversion obtenido en las

experiencias 1, 5y 6, las cuales fueron realizadas a diferentes
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concentraciones (1.5% ,3% y 5%). También se obtuvo un mejor grado de

conversion utilizando la formulacion de 1% en peso de Catalizador sélido.

Figura 31

Efecto %w/w del catalizador

% w/w CATALIZADOR VS X,
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Para este caso tenemos que el comportamiento del catalizador con respecto al
grado de conversion es inversamente proporcional y pierde su efectividad
conforme se continde adicionando catalizador, esto se debe a que nuestro
reactor se mantiene en un volumen constante y los sitios activos de la resina

aplicable necesita de una mayor area para que sea efectiva.

5.3.3 Efecto de la velocidad de agitaciéon en la reaccion

De la figura 32, se observa una relacion inversamente proporcional del efecto
de la velocidad de agitacion con respecto al grado de conversion obtenido en
las experiencias 4, 6 y 5, las cuales fueron realizadas a diferentes velocidades
(400 ,500 y 600 RPM), concluyendo que la mejor velocidad de agitacion fue a

400 RPM.
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Figura 32

Efecto de la velocidad de agitacion (RPM)

AGITACION (RPM) VS X,
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Con respecto al comportamiento de la velocidad de agitacion (RPM), se pudo
observar que para las experiencias 1,6 y 5 en relacion con el grado de

conversién nos muestra que es inversamente proporcional.

5.3.4 Efecto delarelacion de &cido y base en la reaccién

De la figura 33, se observa el efecto de la relacion de acido con respecto al
grado de conversidn obtenido en las experiencias 5, 1 y 8, las cuales fueron
realizadas a diferentes relaciones molares respectivamente ([A])/[B] = 0.5,
[A)/[B] = 1 y [A)/[B] = 2), concluyendo que la relaciébn que genera un mayor

grado de conversion fue [A]/[B] = 1.
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Figura 33

Relacion Molar [A] vs Xa
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Finalmente, de la relacion molar entre el reactivo limitante y el reactivo por
exceso se observa un comportamiento de mayor equilibrio en la experiencia

1.
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VI. DISCUSION DE RESULTADOS

6.1 Contrastacion y demostracion de la hipétesis con los resultados

Analisis de Probabilidad Residuo de la Media

Primero realizaremos el analisis de probabilidad para validar que los datos
que hemos obtenido mediante las diferentes corridas experimentales

presenten una distribucion normal (ver figura 34).

Tabla 25

Los estadisticos descriptivos

Desv.
Media N
Desviacion
Temperatura 72,110 7,979 18
Catalizador 3,220 1,528 18
Conversion Xa 3417 ,15139 18
Velocidad 514,388 86,836 18

Fuente: Elaboracion propia — Software IBM SPSS Stadistics Visor

Figura 34

Normalidad del Residuo de la Media de Xa
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En la figura 34, se observa que el residuo sigue una distribucion normal,
teniendo un valor de significancia p < 0.05, por lo tanto, se sugiere realizar el
modelo de correlacion de Pearson, asi mismo se tienen mas de 2 factores y
se debe analizar el resumen de modelo, para saber qué porcentaje de los

datos estan dentro de nuestro analisis.

Tabla 26

Informacion del factor Resumen de Modelo

Factor Tipo Niveles Valores
Catalizador Fijo 3 1.5;3.0;5.0
Temperatura Fijo 3 60; 70; 80
Agitacion Fijo 3 400; 500; 600
Relacion Fijo 3 1:1;1:2; 2.1

Fuente: Elaboracién propia — Software Minitab 2019

Tabla 27

Resumen de modelo de regresion

R-cuad. R-cuad.

S R-cuad. (ajustado)  (pred)

0.0190292 96.05% 92.53% 84.18%

Fuente: Elaboracion propia — Software Minitab 2019
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En la tabla 27 el resultado del R - cuadrado nos quiere decir que el 96.05
% estaran dentro del modelo de correlacion planteada, también nuestro R-
cuadrado (ajustado) posee un valor de 92.53 %, debido a que el valor de la

significancia de algunos factores los cuales tienen la siguiente condicion de

p <0,05.

Tabla 28

Coeficientes de regresion

Término Coef EE del coef. ValorT  Valorp FIV
Constante 0.42178 0.00449 94.04 0.000
Catalizador

1.5 0.01722 0.00634 2.72 0.024 1.33
3.0 -0.00544 0.00634 -0.86 0.413 1.33
Temperatura

60 0.01539 0.00634 2.43 0.038 1.33
70 -0.02544 0.00634 -4.01 0.003 1.33
Agitacion

400 0.00189 0.00634 0.30 0.773 1.33
500 -0.00161 0.00634 -0.25 0.805 1.33
Relacion

1:1 0.03572 0.00634 5.63 0.000 1.33
1:2 0.05222 0.00634 8.23 0.000 1.33

Fuente: Elaboracién propia — Software Minitab 2019
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También mostramos la ecuacion de regresion para cada uno de los
factores involucrados en el analisis, esta ecuacion se muestra a

continuacion.

Tabla 29

Ecuacion de regresion

Xa = 0.42178 + 0.01722 Catalizador_1.5 - 0.00544 Catalizador_3.0
- 0.01178 Catalizador_5.0
+ 0.01539 Temperatura_60 - 0.02544 Temperatura_70
+ 0.01006 Temperatura_80
+ 0.00189 Agitacién_400 - 0.00161 Agitacion_500
- 0.00028 Agitacion_600
+ 0.03572 Relacién_1:1 + 0.05222 Relacion_1:2

- 0.08794 Relacién_2:1

Contrastacion de Hipdétesis — Andlisis de correlacion

En esta etapa continuamos con el analisis previo, debido a que se obtuvo
una distribuciébn normal lo recomendable es aplicar la correlaciéon de
Pearson para cada uno de los factores para definir si aceptaremos la

hipétesis planteada en el punto 4.1.

90



Tabla 30

Correlacion de Pearson entre parametros de operacion.

Conversion
Temperatura  Catalizador Xa RPM

Temperatura Correlacion de Pearson 1 -,034 -,580" -,050

Sig. (bilateral) ,894 ,012 ,843

N 18 18 18 18

Catalizador Correlacion de Pearson -,034 1 -,022 ,113

Sig. (bilateral) ,894 ,932 ,656

N 18 18 18 18

Conversion XA Correlacion de Pearson -,580" -,022 1 ,225

Sig. (bilateral) ,012 ,932 ,370

N 18 18 18 18

Agitacion (RPM)  Correlacién de Pearson -,050 ,113 ,225 1
Sig. (bilateral) ,843 ,656 ,370

N 18 18 18 18

*. La correlacion es significativa en el nivel 0,05 (bilateral).

Fuente: Elaboracion propia — Software IBM SPSS Stadistics Visor

Como se muestra en la tabla 30. El valor de significancia para el parametro de
la temperatura y el grado de conversion Xa es de 0,012 siendo p < 0.05, esto
quiere decir que al menos uno de los parametros influye en la obtencion de

un grado de conversion 6ptimo igual al 50%, rechazando la Hipotesis Nula No.

Adicionalmente se realizé la correlacion de Spearman, con el fin de realizar
una comparacion de los métodos de correlacion siendo dando este ultimo
valor de significancia p = 0.05 para el parametro de la temperatura y el grado

de conversion, siendo mayor que el de la correlacion de Pearson.
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ANOVA para el Disefio de Taguchi

Para ver la influencia de los factores o variables independientes en la variable

dependiente o respuesta se hizo en el software de Minitab 2019.
Este estudio también nos permite saber si las variables interactian entre si,

conociendo la dependencia de una con otra.

a) Gréfica de interaccién entre la variable respuestay los fatores

Figura 35

Interaccién entre el grado de conversion Xa
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Fuente: Elaboracion propia — Software Minit

En la figura 35. Se observa que se evaluaron todos los factores en relacion
con el grado de conversion Xa. En la primera columna se puede observar la
interaccidon entre la agitacion vs el grado de conversién Xa, en la segunda
columna podemos ver la interaccion entre la temperatura °C vs el grado de

conversion Xa, en la tercera columna vemos la interaccion entre el % en peso

ab
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del catalizador vs el grado de conversion Xa y finalmente se observa en la

cuarta columna la interaccion entre el factor de Relacién molar [A)/[B] vs el

grado de conversion Xa.

b) Efectos principales del grado de conversion Xa

Tabla 31

Resultados para medias

Nivel Relacion Catalizador Temperatura Agitacién
1 0.4577 0.4447 0.4507 0.4220
2 0.4743 0.4280 0.3927 0.4247
3 0.3480 0.4073 0.4367 0.4333
Delta 0.1263 0.0373 0.0580 0.0113
Clasificar 1 3 2 4

Tabla 32

Andlisis de varianza de medias

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
Catalizador 2 0.002790 0.001395 3.85 0.062
Temperatura 2 0.005912 0.002956 8.16 0.010
Agitacion 2 0.000037 0.000019 0.05 0.950
Relacién 2 0.070425 0.035212 97.24 0.000

Error 9 0.003259 0.000362

Total 17 0.082423
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Figura 36

Efectos principales del grado de conversién (Xa)
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En la figura 36. Se observa el comportamiento de los factores de relacion, % en

peso de catalizador, temperatura y agitacion de manera independiente, donde se

obtiene un alto grado de conversion con una relacion B= 2:1 [alcohol/acido], un %

de catalizador de 1%, una temperatura de 60°C y una velocidad de agitaciéon de

600 RPM.

c) Variabilidad de medias de los factores

En este segmento del estudio se observa el comportamiento de las medias de cada

factor, esto nos permitio ver que tan dispersos se encuentran los datos recopilados

en cada experimento y poder definir la condicion Optima para encontrar el mejor

grado de conversion.
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Figura 37

Efecto de las medias de la relacion molar vs conversion
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La figura 37, nos muestra la variabilidad de las medias por cada experiencia, en
la cual se observa que la mayor dispersion de los datos se obtuvo en la relacién

2:1 la cual presenta una media muy dispersa de las demas experiencias.

Figura 38

Efecto de las medias del % de Catalizador vs Conversion
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En la figura 38, se observa que las medias para cada experiencia no poseen una
variacion considerable por lo que el porcentaje de conversidbn para cada

experiencia no es muy diferente.

Figura 39

Efecto de las principales medias de Temperatura vs Conversion

895% IC para la media

05
o5
@-ad5pce A 0A3EEET
= —_— I —_
04 T
=< ,
s QL3GHEET
03 —1 1
02
o1
&0 70 ]
Temperatura

La figura 39, podemos observar que los valores de las medias con respecto a la
temperatura no estan muy alejados y el grado de conversion obtenido en cada

experiencia es similar.

Figura 40

Efecto de las principales medias de Velocidad de Agitacion vs Conversion
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La figura 40, podemos observar que los valores de las medias con respecto a la
agitacion son similares y el grado de conversién posee una relacion inversamente

proporcional al incremento de los RPM.

6.2 Contrastaciéon de los resultados con otros estudios similares.
Para la contrastacion de los resultados del estudio se tomd tres puntos

especificos, estos fueron los siguientes:

v El estudio del comportamiento de la constante de equilibrio con respecto
a la temperatura de reaccion.
v La conversion de la reaccion con catalizador heterogéneo.

v' La determinacion de la energia de activacion.

Estos nos permitieron comparar y analizar los resultados obtenidos, para ver la

cercania que se tiene con las referencias tomadas.
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a) Andlisis comparativo del comportamiento de la constante de

equilibrio vs la temperatura

Para poder realizar el estudio de comportamiento de la constante de equilibrio con
respecto a la temperatura se tomo6 como referencia la linealizacion de la ecuacion
y la tendencia de esta, obteniendo un resultado y comportamiento similar como

se muestra en la figura 41.

Figura 41

Variacion de la constante de equilibrio de reaccion con el reciproco de la temperatura,
sistema &cido acético - butanol
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Fuente: Orjuelay Leiva (2006)

Figura 42

Variacion del comportamiento de la constante de equilibrio respecto a la temperatura,
sistema &cido acético - isopropanol

0

0.5 Q&@, Q&,,)Q Q&@ g“’& Q%QQ 3 X R & Q@//\% Q&ng
-1.5

-2
-2.5

-3
-3.5

-4

Ln (Keq)

1/T (1/K)

—=@==|n(Keq)

98



Se determiné un modelo matematico similar al de Orjuela y Leiva, el cual fue

originado de la relacién de entalpias, energia de Gibbs y entropia (ver

ecuacion 41), contrastando que el comportamiento entre el sistema acido

acético butanol posee una misma tendencia creciente al del sistema acido

acético isopropanol utilizado en el estudio.

Ln( Kpq) = 2,08 —

1651,43
T

(41)

b) Estudio comparativo de la conversion de la reaccion de esterificacion

utilizando Resinas de intercambio l6nico

Para la obtencion de un grado de conversion Optimo recurrimos a los estudios

previamente realizados por Orjuela el cual obtuvo una conversién maxima del

60% utilizando como catalizador una resina Lewatit K-2431 a ciertas condiciones

de operacion (ver figura 43).

Figura 43

Conversién en reaccién para operacion con y sin catalizador (relacién molar

1:1,80°C,800 Rpm, 2% peso de catalizador)
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En la figura 43, se muestran el comportamiento del grado de conversion con
respecto a un catalizador homogéneo (H2S0O4), un heterogéneo (Lewatit K-2431),
y sin catalizador, concluyendo que el comportamiento del sistema heterogéneo

fue muy similar al resultado obtenido.

Figura 44

Conversién en reaccién con catalizador Lewatit S-1567 (1:1, 60°C, 400 Rpm, 1.5% en

peso de catalizador)
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Se determiné que al trabajar con una resina heterogénea (Lewatit S-1567) en un
reactor por lotes a las condiciones mostradas en la figura 44, se logra predecir un
comportamiento similar al del estudio de Orjuela ya mencionado, obteniéndose
una conversion significativa de 50% la cual nos permite validar la efectividad del

estudio realizado.
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c) Determinacion de la energia de activacion para la esterificacion mediante

la linealizacidn de la ecuacién de Arrhenius

Ramirez determina mediante datos experimentales una ecuacion realizando la
linealizacion de Arrhenius, esto con el Unico objetivo de encontrar el valor de la

energia de activacion para la reaccion de esterificacion (ver figura 45).

Ecuaciéon de Arrhenius

_Ea
k = Ae RT

Linealizacién de la ecuacidn de Arrhenius

Lnk=LnA Ea
nk =1Ln RT

Figura 45

Determinacion de la energia de activacion para la esterificacion Etanol-Acido Acético.

DOXE 00028 OO08 Q00RO 00029 0.0020
i

Fuente: Bernardino Ramirez (2015)

En la figura 45, se muestra como partiendo de la ecuacion linealizada de Arrhenius
y después de realizar una serie de regresion por minimos cuadrados con los datos
del estudio de Bernardino R. se logra obtener una relacién entre la constante de
equilibrio (Ln K) y la inversa de la temperatura (1/T), la cual nos otorga un modelo

matematico logra explicar el comportamiento de estas dos variables.
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Figura 46

Determinacién de la energia de activacion para la esterificacion del PET.
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Fuente: Instituto de Materiales de la UNAM

(Universidad Autbnoma de México).

Adicionalmente se realiz6 un estudio comparativo entre los resultados de energia
de activacién de un estudio del instituto de materiales de la UNAM (Universidad
Autdénoma de México) en el departamento de polimeros, asi como los resultados
del estudio del ingeniero Bernardino R. (Ver tabla 33). En el cual para realizar el
analisis del Tereftalato de Polietiieno (PET), determiné la minima energia
necesaria para llevar a cabo un efecto de cambio en la composicion de cada una

de las muestras colocadas en botellas.

Tabla 33

Resumen de resultados de los estudios de energia de activacion

Energia de
Estudio Sistema activacion (Ea)
Bernardino R. Etanol — 4cido Acético 29 328,3 J/ mol
UNAM Tereftalato de polietileno 2 756,9961 J/ mol

Jair M. y Jordan E.  Isopropanol — &cido Acético 65 666,34 J/ mol
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6.3 Responsabilidad ética de acuerdo con los reglamentos vigentes
Los autores de la investigacion se responsabilizan por la informacion emitida en
el presente informe final de investigacion, de acuerdo con el Reglamento del
Caédigo de Etica de a investigacion de la UNAC, Resolucién de Consejo

Universitario N°260-2019-CU.
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VII.

CONCLUSIONES

. A la Temperatura de 60°C, Agitacién de 400 RPM, una relacion [Acido]/[Base]

de 1 a1y % de catalizador de 1.5% se obtuvo una conversion maxima de 50%,

siendo esta la mas representativa de las corridas realizadas.

. A la temperatura de 60°C las constante cinética directa e inversa de la reaccion

de esterificacion fueron de 9.49 x 10794y 9.86 x 10794 respectivamente,

mol xs
debido a que fue la mas representativa de las corridas experimentales.

El porcentaje necesario de catalizador Lewatit S-1567 para obtener un grado de
conversion del 50% fue de 1.5% en peso, cabe resaltar que el método de
activacion de la resina de intercambio l6nico influye en su efectividad ante la

reaccion de esterificacion.

Finalmente se concluye que se ha logrado determinar los parametros adecuados
para la sintesis del acetato de isopropilo utilizando una resina de intercambio

iGnico como catalizador y la ecuacion cinética del proceso resulté.

dc,

= (9492107 . . € — (986 x 1071 Cc. Cp
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VIll. RECOMENDACIONES

1. Adaptar un sistema separador de componentes volatiles para mejorar el grado

de conversion de la reaccion.

2. Se sugiere investigar el método de activacion de una resina de intercambio
iGnico para su implementacion a nivel industrial.

3. Se sugiere realizar el estudio a temperaturas distintas a lo realizado.
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ANEXOS

ANEXO 1: Matriz de Consistencia
“EVALUACION DE LAS VARIABLES DE OPERACION DE UN REACTOR BATCH, EN LA SINTESIS DE ACETATO DE ISOPROPILO
USANDO RESINA DE INTERCAMBIO IONICO COMO CATALIZADOR

Formulacion del

Objetivos Hipotesis Variables Dimensiones Indicadores Método
problema
Problema General Objetivo General Hipo6tesis General V. Dependientes

¢Colmo se evaluaran las | Evaluar las variables de | Para evaluar las variables de
variables de  operacién | operacion mediante un reactor | operacion mediante un reactor
mediante un reactor batch en | batch en la sintesis del acetato | batch en la sintesis del acetato .

. . . . . . . . L, . Experimental
la sintesis del acetato de | de isopropilo, usando laresina | de isopropilo, usando laresinade | Yi1= % de conversion Y1=Porcentaje de Yi= 06 X Estadistico
isopropilo, usando la resina | de intercambio i6nico. intercambio i6nico dependera del | 6ptima del producto. conversion ' " (DOE)

de intercambio i6nico como
catalizador?

desempefio cada uno de los
pardmetros para obtener una
conversion de XA=0.55.

Problemas Especificos

Objetivos Especificos

Hipdtesis Especificos

V. Independientes

v’ ¢Cual serd la expresion
cinética de sintesis de acetato
de isopropilo?

v ¢Cémo sera el
desempefio del catalizador
en la reaccion de
esterificacion?

v' ¢Cual sera la temperatura
y la velocidad de agitacion
mas adecuada para alcanzar
la mayor conversion?

v Determinar la expresion
cinética de sintesis de acetato
de isopropilo.

v Determinar el desempefio
del catalizador en la reaccién
de esterificacion con cada
ensayo.

v' Determinar la temperatura
y la velocidad de agitacion
mas adecuada para alcanzar
la mayor conversion.

v La expresion cinética
sera determinada con las
constantes de equilibrio k1 y k2
mediante la correlaciéon de la
temperatura de la reaccion de
sintesis del acetato.

v El desempefio del catalizador
se vera reflejado conforme se
obtenga un o6ptimo grado de
conversion en la sintesis del
éster.

v La temperatura de operacion
y la velocidad de agitacion se
determinaran durante las
corridas experimentales y
dependiendo de los resultados
obtenidos.

Xi1=Relacién de
concentraciones.

X2=Concentracion
de catalizador.

Xz=Temperatura y
velocidad de
agitacion.

Xi1=Relacion molar

X2=Porcentaje en peso

Xs=Temperatura

Xa=Agitacion

X1 = Molar, mg/L

X2 = %w/w

Xs= Celsius (°C)

Xa= Rpm

Experimental

Experimental

Instrumental
Medicion

Experimental
Estadistico

Fuente: Elaboracion propia

109




ANEXO 2: Fotografias del desarrollo del experimento

a) Equipo de esterificacion

Fuente: Elaboracion propia. Instalaciones del Laboratorio de Procesos Unitarios
(LOPU) - UNAC

b) Reactor en operacion

Fuente: Elaboracion propia. Instalaciones del Laboratorio de Procesos Unitarios
(LOPU) - UNAC
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ANEXO 3: Tablas de entalpias de formacién de energia de Gibbs y Entropia

a)
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Fuente: Datos obtenidos de YAWS, L. CARL, 1999 [30]
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Fuente: Datos obtenidos de YAWS, L. CARL, 1999 [30]
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ANEXO 4: Preparacion de laresina Lewatit S-1567 en forma acida

La resina Lewatit S-1567 fue adquirida en su forma de Na+, fue necesario convertir
la resina a su forma &cida, para lograr esto se instal6é un sistema para el lavado de

la resina y el intercambio iGnico de esta.

a) Columna de lavado para intercambio de iones de la resina Lewatit S-1567

Fuente: Elaboracion propia. Instalaciones del Laboratorio de Procesos Unitarios
(LOPU) — UNAC

El sistema consta de una bureta de un diametro de 5 cm, una pera de decantaciéon
donde se colocara la resina, estas sostenidas mediante un soporte de hierro para
mantener el sistema fijo y finalmente se posiciona un matraz para recibir el agua

que arrastra los iones.

b) Procedimiento para la activacion de laresina

Segun nuestro disefio de experimentos los porcentajes de catalizador elegidos son

de 1,5%; 3% y 5% en peso, se sabe que segun la tabla 6 (Ver pagina 54) el
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volumen de la mezcla es de 250 ml, si se lleva al peso total del sistema nos da

224,74 gramos dandonos la siguiente relacion en peso.

Ne METODO CATALIZADOR Peso
%w/w gr
1 COLUMNA DE LAVADO 1.5 3.37
2 COLUMNA DE LAVADO 3 6.74
3 COLUMNA DE LAVADO 5 11.24

Fuente: Elaboracion propia
Se pesaron las cantidades de 3,37; 6,74 y 11,24 gramos respectivamente para ser
colocadas en la pera de decantacion dejando una pequefia abertura para que
pueda filtrar el agua destilada, luego se procedera a utilizar 500 ml de agua
destilada vertiendo desde la parte superior de la bureta hasta observar que realice
el arrastre de los iones de Na+ de la resina por 20 minutos.
Ademas, se utiliz6 un conductimetro para verificar que el agua arrastrada en el
proceso del lavado nos dé un valor cercano al de 0 uS (micro-Siemens),
posteriormente se diluyé 12 ml de H2SO4 (conc.) en 100 ml de agua destilada, el

cual se utilizara para el intercambio de iones sédicos a acidos.

Resina — SO3;Na + H,50, S Resina — SO3H + NaS0O,

Finalmente se dejé reposar y secar la resina a una temperatura ambiente 22°C y

un tiempo de 8 horas para poder ser utilizada en la reaccion de esterificacion del

sistema pseudo - homogéneo.
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