ESCUELA UNIVERSITARIA DE INGENIERIA TECNICA INDUSTRIAL
UNIVERSIDAD POLITECNICA DE MADRID

DPTO. QUIMICA INDUSTRIAL Y POLIMEROS

ASIGNATURA: INGENIERIA DE LA REACCION QUIMICA

PRACTICA 2: ESTUDIO CINETICO EN UN REACTOR CONTINUO
TUBULAR

Fernando Gutiérrez Martin
Evangelina Atanes Sanchez
Alberto Cambra Pereira



PRACTICA 2. ESTUDIO CINETICO EN UN REACTOR TUBULAR

1. OBJETIVO

Se emplea como reaccion de estudio la hidrdlisis alcalina de un éster, en concreto la
saponificacion del acetato de etilo con NaOH diluido en fase acuosa. La reaccion se lleva a
cabo en un reactor tubular en régimen continuo.

Los objetivos de la practica son los siguientes:

- realizar el seguimiento experimental de la conversidon de la reaccién en distintos
puntos del reactor tubular.

- utilizar la ecuacién de disefio de un reactor de flujo piston para determinar la
constante cinética de la reaccién, a una temperatura dada.

2. FUNDAMENTO TEORICO

La ecuacion de disefio de un reactor tubular es la siguiente:

X
dx
V=C, 'VoI 1)
0

0 (_ Va )
V: volumen del reactor (1)
Cao: concentracion inicial de reactivo A en la alimentacién (mol/l)
Vo: flujo volumétrico alimentado al reactor (I/min)
(-vp): velocidad de desaparicion reactivo A (mol/(I-min))

X: conversion de reactivo A

X = CAO B CA (2)
CAO

En la practica se emplean condiciones isotérmicas en la alimentacion al reactor, y se
supone densidad constante de la mezcla y flujo de piston ideal.

En la reaccion de saponificacion de acetato de etilo con NaOH diluido en fase acuosa se
obtienen como productos acetato sddico y alcohol etilico:

CH3COO-CH,CHz + NaOH — CH;COO-Na + CH3;CH,-OH
O bien, de forma esquematica
A+B — Productos

La reaccion puede considerarse irreversible, y sigue una cinética global de orden dos (ver
Practica 1). Por tanto, la velocidad de reaccién para la reaccién de saponificacion de acetato de
etilo, empleando concentraciones estequiomeétricas de los reactivos (Cag = Cgo = Cy), Y teniendo en
cuenta que C, = Cg = C, puede escribirse como sigue:

(-v,)=k-C,-Cy=k-C*=k-CZ-(1-x) (3)

k: constante cinética

Integrando la ecuacién (1) particularizada para la ecuacién cinética (3) se obtiene la
ecuacion integrada de disefio del reactor tubular para cinética de 2° orden:
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Siendo t el tiempo de residencia de los elementos del fluido en el interior del reactor.

Expresando la ecuacién (4) en funcién de la concentracion obtenemos

1k
C C,

A partir de las ecuaciones (4) y (5) se infiere que estudiando la variacién de la conversion
del acetato de etilo con el tiempo de residencia en el reactor puede determinarse la constante
cinética de la reaccioén a la temperatura de trabajo.

El muestreo y medida de la conversién pueden realizarse mediante dos procedimientos
experimentales diferentes:

- a la salida del reactor, cambiando sucesivamente los flujos de entrada V, y por tanto los
tiempos de residencia

- en distintos puntos intermedios del reactor, y por tanto a distintos tiempos de residencia

Este segundo procedimiento es el seguido en esta practica. La evoluciéon de la reaccién se
sigue "volumétricamente" con indicadores (fenolftaleina), tras detener la reaccién neutralizando
las muestras con exceso de HCI, y valorando por retroceso con NaOH (con rapidez para evitar
la hidrdlisis acida del acetato).

Modificando la temperatura del reactor podrian realizarse diversas medidas (con flujo
constante), para obtener la constante cinética a distintas temperaturas.

3. MATERIALES
3.1. Materiales

La instalacion experimental cuenta con los siguientes elementos:

- Reactor tubular de vidrio de capacidad 11 litros (graduado de litro en litro), con
rebosadero y descarga inferior. Diametro y longitud aproximada de 8,97 cm y 1,60 m
respectivamente. Dispone de tres puntos de toma de muestras situados a lo largo del volumen
del reactor, de la siguiente forma:

Punto de toma de muestras Volumen Reactor (1)
Primer punto 5,3
Segundo punto 6,2
Tercer punto 11

- Bomba peristaltica de dos cabezales independientes, con regulacién manual de la
velocidad de giro de los cabezales

- Dos depdsitos de plastico aforados hasta 20 litros, equipados con boca de salida de
reactivos y boca de recirculacién

- 1 sonda de temperatura equipada con registro de la lectura

- Conexiones de silicona para llevar los reactivos al reactor y para la descarga del reactor
por la parte inferior del mismo

- Pinzas Hoffman
- Cronémetro

Para la preparacion de las disoluciones y el analisis de las muestras se dispone del



siguiente material:
- Balanza analitica
- Espatula
- Probetas, vasos de precipitado, matraces Erlenmeyer
- Varillas de vidrio
- Pipetas 1-10 ml
- Buretas

- Embudos

3.2. Reactivos

- Acetato de etilo
- Lentejas NaOH
- HCI

-Alcohol (80%)

- Fenolftaleina

- Agua destilada

4. METODOLOGIA

Calcular y pesar los reactivos necesarios para preparar 20 litros de disoluciones de
hidroxido sodico y acetato de etilo, cada una de ellas de concentracion 0,02 M. La disolucion
del acetato de etilo se facilita disolviendo el reactivo pesado en una disolucién acuosa con
aproximadamente un 10% de alcohol.

Preparar 20 litros de dichas disoluciones utilizando para ello los depdsitos de alimentacion
al reactor tubular. Las disoluciones se mezclan recirculando en los propios depésitos mediante
la bomba peristaltica.

Tomar 5 ml de la disolucién de hidréxido sédico preparada y neutralizar con 10 ml de HCI
0,01M. Valorar por retroceso con NaOH 0,01M usando fenolftaleina como indicador. El
volumen de disolucion de NaOH consumido (ml) es el factor de correccién f.

Regular manualmente la bomba para proporcionar flujos iguales de ambos reactivos (Vo =
Vo) que no superen los 30 I/h (aproximadamente 0,5 I/min). Anotar durante toda la
experimentacion los volimenes en cada uno de los depésitos en funciéon del tiempo para
comprobar experimentalmente Vag Y Vgo.

Alimentar el reactor con el caudal fijado de cada uno de los reactivos y anotar el tiempo
que tarda en llenarse cada unidad de volumen del reactor para determinar experimentalmente
V,, (tiempo cero cuando se inicia la entrada de ambas corrientes al reactor).

Una vez que el reactor se ha llenado, esperar aproximadamente un tiempo de unos dos
volimenes de reactor para alcanzar el estado estacionario.

Transcurrido este tiempo, extraer muestras de la mezcla reaccionante en el primer punto
de toma de muestra. Tomar 10 ml de la muestra, neutralizar rapidamente adicionando 10 ml de
HCI 0,01 M, y valorar a continuacién por retroceso con NaOH 0,01 M usando fenolftaleina
como indicador. Anotar el volumen de NaOH 0,01 M gastado en cada valoracion (Vyaon, ml)

Repetir el paso anterior en el segundo punto de toma de muestra.

Repetir el paso anterior en el tercer punto de toma de muestra. Se habra completado asi el
experimento 1.



Repetir la toma y analisis de muestras en los tres puntos dos veces mas (Experimentos 2 y
3), a volimenes de los tanques de alimentacion de aproximadamente 10 y 5 litros
respectivamente. De esta forma se analizan por triplicado las muestras tomadas en cada uno
de los puntos del reactor.

Anotar la temperatura del reactor.

Vaciar el reactor y desconectar la bomba.

5. RESULTADOS Y DISCUSION

Los datos experimentales obtenidos pueden tabularse de la siguiente forma:

Temperatura de reaccion:
Caudal alimentacién (I/min):
Valoracion NaOH 0.01 M factor f (ml) =

Punto de Volumen Tiempo Exp. 1 Exp. 2 Exp. 3 Media
toma de reactor residencia VNaOH VNaoH VNaoH VNaoh Xexp Xteérica
muestras V (I) T (min) (ml) (ml) (ml) (ml)

1 53

2 6,2

3 11

-C V —f
Conversion experimental: X, = ———— = — 2" (6)
C, 10
Cao= 0,01 mol/l

En primer lugar se comprueba que se esta realizando correctamente la experimentacion:

a) Representar graficamente el vaciado de cada uno de los depdsitos de reactivos en
funcion del tiempo (Volumen de A frente al tiempo, Volumen de B frente al tiempo). Comprobar
asi que los flujos volumétricos de ambos reactivos Vo y Vg SON iguales y su magnitud.

b) Representar graficamente el llenado del reactor tubular en funcién del tiempo (V frente a
tiempo) para obtener experimentalmente V,. Los datos obtenidos deben coincidir con los
obtenidos a partir del caudal de alimentacién de ambos reactivos.

c) Explicar el método de analisis utilizado para determinar las concentraciones y discutir los
resultados obtenidos en las valoraciones. ¢(Cémo debe evolucionar el volumen de NaOH
consumido a medida que aumenta el tiempo de residencia en el reactor? Para cada punto de
toma de muestras, ¢como se espera que varien los volimenes de NaOH consumidos en los
experimentos 1, 2y 3?

d) Deducir la ecuacién (6) que relaciona el volumen de NaOH gastado en la valoracién con
la conversion de la reaccion.

A continuacién se realizara el analisis de los datos experimentales obtenidos:

e) Representar el perfil de concentraciones y de conversién a lo largo del reactor. Discutir
los resultados

f) Calcular la constante cinética experimental de la reaccion, a la temperatura ensayada, a
partir de la ecuacion (5). Para ello, representar graficamente 1/C frente al tiempo de residencia
T, para obtener una recta de pendiente k y ordenada en el origen 1/Cy. Determinar las unidades
de la constante cinética.

g) Comparar la constante cinética experimental con la tedrica predicha por la ecuacion de
Arrhenius (parametros de Arrhenius obtenidos en la practica 1) a la temperatura de reaccion.



h) Comparar la conversion experimental con la conversion tedrica (ecuacion 7) obtenida a
partir del modelo Reactor Flujo Piston utilizando la constante cinética tedrica obtenida a partir
de la ecuacion de Arrhenius.

kC,t

Xieorica = 7 1. ~ _ (7)

1+kC,t



