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La operacién de reactores quimicos constituye un aspecto esencial en la ensefianza de la ingenieria quimica. En
este trabajo se detalla el desarrollo de un equipo didactico de laboratorio para el estudio de reactores tanques agita-
dos. £n una primera parte se analizan los conceptos de disefio y las caracteristicas del equipe construido. Posterior-
mente, se dan los resultados obtenidos en la realizacién de trabajos experimentales retacionados con: a) Estudios en
estado estacionario. Influencia de las variables operativas sobre la conversion; interpretacién de datos cinéticos; b)
Estudios en régimen transiente: Puesta en marcha y cambio del caudal de alimentacién; c) Fluje no ideal. Desviacio-

nes del modelo de mezcla perfecta.
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BENVENUTO, E. R. et alii, Laboratory equipment to study stirred tank reactors. Rev. Ensing Eng., S&o Paulo, 4(2)

106-109, 2nd. sem. 1985,

The operation of chemical reactorsis an essential aspect of the chemical engineering teaching. Inthis work, ala-
boratory equipment to study stirred tank reactors is described. In a first part, the main characteristics of design and
of the experimental system are analysed. Thereafter, the results obtained in the following experimental works are
discussed: a) Studies in steady-state. Effect of the operation parameters on the conversion. Interpretation of kinetic
data; b} Studies in transient. Startup and changes on the feed flow rates; c) Non ideal flow. Deviations of the perfect

mixing model.

Chemical reactors. Stirred tank reactors. Reactor design. Reactor operation,

INTRODUCCION

La operacién de reactores quimicos constituye
un aspecto esencial en el entrenamiento de los estu-
diantes de ingenieria relacionada con los procesos
quimicos. El tanque agitado es uno de los tipos mas
importantes de reactor, dado que frecuentemente
representa la parte principal en las plantas industria-
les de proceso. La construccion y utilizacion de un
reactor tanque agitado de laboratorio para la ense-
flanza experimental permite, ademés del estudio es-
pecifico delainfluencia del cambio de variables ope-
rativas en el comportamiento del sistema, la aplica-
cién por parte del estudiante de conceptos basicos
en la ingenieria quimica, tales como cinética guimi-
ca, transferencia y balance de calor y materia, flui-
dodin&dmica, etc.

En este trabajo se detalla el desarrollo de un
equipo didactico de laboratorio para el estudio expe-
rimental de reactores tanques agitados. En una pri-
mera parte se analizan los conceptos de disefio y las
caracteristicas del equipo construido, en relacion
con los criterios de economia de funcionamiento,
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simplicidad de manejo y versatilidad operativa. Pos-
teriormente, se dan los resultados obtenidos en la
implementacion de los siguientes trabajos experi-
mentales: a) estudio en estado estacionario: influen-
cia de las variables operativa sobre la conversion; b}
estudio en estado estacionario: interpretacion de
datos cinéticos; ¢) estudio en regimen transiente:
puesta en marcha y cambio del caudal de alimenta-
cioén; d} estudio de desviaciones del modelo ideal de
flujo.

PARTE EXPERIMENTAL

El disefio inicial del equipo a construir se efectud
teniendo en cuenta los siguientes aspectos: 1) Eco-
nomia de reactivos: el tipo de reactor, los caudales
normales de trabajo y el lapso de tiempo necesario
para completar las experiencias determinan un con-
sumo elevado de reactivos. En consecuencia, debe
elegir-se una reaccién quimica que involucre la utili-
zacién de reactivos de bajo costo y de fécil adquisi-
ci6n en el mercado. 2) Bajo costo de inversion: el de-
sarrollo de este equipo integra el Programa de Equi-
pamientos Didécticos para Ingenieria Quimica y Afi-
nes que realiza el Centro de Tecnologia Educativa
Aplicada {CETEA). Un objetivo importante de este
Programa es concretar la posterior extension de los
equipos desarrollados a otros centros de ensefian-
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za, lo cual es facilitado cuando no se requiere eroga-
cién econdmica significativa. 3) Sencillez analiticay
simplicidad de control: fundamentalmente la aten-
citn del estudiante debe estar dirigida al seguimien-
to del fenémeno en estudio. Por lo tanto, se trata de
disminuir el consumo de tiempo en el manejo de las
técnicas complementarias utilizadas. 4) Duracion
del trabajo practico: se fij6 4 hcomo tiempo adecua-
do para |a realizacion del trabajo practico. En conse-
cuencia, las experiencias a efectuar deben ser facti-
bles de concretar en el limite de tiempo sefialado.

Se decidi6 utilizar a hidrélisis alcalina del aceta-
to de etilo, reaccién quimica de cinética conocida y
efecto térmico despreciable. Este Ulitimo aspecto
permite inicialmente la construccién de un reactor
sin intercambio térmico.

La reaccion:

CH,CO0C,H, + OHNa = CH,COONa + C,H,OH
(A} (B) (C) D)

ha sido ampliamente estudiada (1). Es practicamen-
te irreversible y responde a laexpresion cinéticar =k
C,C,. Ademas, el método analitico para seguir su
evolucién es sencillo (detencion de la reaccién por
agregado de exceso de HCl y titulacién por retorno,
o0 seguimiento continuo por conductimetria).
Considerando un volumen de reactor V = 2000
cmiy una concentracion equimolecular de acetato
de etilo e hidréxido de sodio (C,, = C,, = 0,01
gmol/lt), se pueden calcular los caudales y tiempos
de residencias necesarios para alcanzar distintas
conversiones en estado estacionario a varias tem-
peratura a partir de la ecuacion de balance de masa

{1—=x,)0?

F,, = kC,, V-~ dondek 3.38.107

e
R mols
exp. (—5817/T), deacuerdoa(1}. Los valores obte-
nidos se danenla Tabla 1.

TABLA 1
Caudales y tiempos de residencia para alcanzar
distintas conversiones

TEMPERATURA
15 25 35 45

xa

a b

Fv 9R Fu eFi |=\.' 9R Fy 8R
0,1 6556 3,86 i._1_0_9£,_2______1.§ _2062,2 _10 3734.8 0,5
0,2 219,55 9,1 432,3 4,6 814,7 2,51_132_5,_5___1,3
0.3 1120 17.9 206,8 9.1 415,8 4,8 753.1 2,7
0,4 61,7 32.4 121.6 16,4 2291 8,7 415,0 4,8

o5 343 Ts83 ) _676__ 296 1273 157 2305 &7
o6 | 183 1003 60 568 | 679 295 1230 163

|
07| 88 227.3 174 1149 32,7 61,2, 593 337
08 | 34 8882 6.8 294, 127 1875 2331 866
os | o8 25002 1,5 13333 28 7143 51 3922

a: Caudales en cm3fmin
b: Tiempos de residencia en min.

Las zonas comprendidas por las lineas
punteadas indican valores de los caudales donde la
medida por medio de los rotametros utilizados es
imposible o poco confiable. Se observa que es
factible trabajar en un rango amplio de
conversiones, permitiendo asi determinar con
claridad el comportamiento del reactor ante
cambios de tiempos de residencia y/o temperatura
de operacién.

Otro célculo previo necesario esta en relacion
con la extensién total fijada inicialmente para el tra-
bajo practico (4h}. El tiempo para completar el traba-
jo experimental esta dado por la suma de los tiem-
pos de estabilizacion del sistema correspondientes
al comportamiento del reactor en regimen transien-
te y a la cantidad .de pares de valores conver-
sién/tiempo de residencia necesarios para obtener
la curva experimental. Para ello, se calcularon los
tiempos de estabilizacién a partir del comienzo del
llenado del reactor, Las ecuaciones de balance (1} y
(2) correspondientes al llenado del reactor y a la es-
tabilizacién a distintos caudales, fueron integradas
por el método de Runge-Kutta de cuarto orden.

n,=0
. n,ng dn
Ecuacién (1):F,—k ~g— = —Ga t= 0C,=C,
Co = Ce,

A

d
Ecuacion (2):F, & C,CV-F,C =V —¢

C,=C,
t=0 % 5
Ce=Cq
donde:
V,, = F,t = volumen variable de llenado de reactor

nyn, = molesde Ay B

F,, = caudal molar de alimentacion de A

ClyCY = concentraciénde Ay Bal completarel lie-
nado del reactor o al alcanzar el estado
destacionario luego de cambio de F,.

Se resumen a continuacion en la Tabla 2 los re-
sultados obtenidos para una temperatura de opera-
cién de 25 °C, concentraciones iniciales de acetato
de etilo e hidréxido de sodio iguales a 0,01 gmol/it,
volumen de reactor de 2000 cm3y caudal inicial de
alimentacion de 50 cm3/min.

El tiempo total de la experiencia es de 2,5 h,
compatible con la obtenci6n de puntos suficientes
para el trazado de la curva x = f(6,) en el lapso de
tiempo fijado para la realizacién del trabajo practico,
incluyendo las tareas previas preparativas (prepara-
cion y valoracion de soluciones, carga de reactivos,
etc.).
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TABLA 2. bajos practicos, comentandose los mismos suscin-
Tiempos de estabilizacién del sistema tamente.
Operacit E Tiempola) * (b) a) Estudio en estado estacionario. Influencia de las
peracion {cm3/min) 'e(';nn'ijrg Ca variables operativas sobre la conversion

En la Figura 2 se muestran las conversiones ob-
Henado de reactor 50 40 000504 tenidas para distintos tiempos de residencia en esta-
50 30 0.00454 do estacionario, y la curva tedrica de acuerdo a las
100 25 0.00561 condiciones operativas y a los datos cinéticos pro-
Cambio de F,, 150 20 0,00835 venientes de la bibliografia (1). Se observa una con-
ggg 135 8'88?%3 cordancia aceptable teniendo en cuenta los errores
500 10 0.00812 inherentes al método de titulacién por retorno, ei vo-

{a); tiempos necesarios para alcanzar un 99% de la
concentracién correspondiente al estado estacionario
{b): concentracion al final de cada etapa '

DESCRIPCION DEL EQUIPO

El equipo {Figura 1) consta de 2 recipientes de
vidrio para reactivos de 25 Its de capacidad aproxi-
madamente (1), con dispositivo Mariotte para altura
de impulsién constante {(2). Los caudales de los
reactivos se regulan con las vélvulas (3) y se miden
los valores respectivos con los rotdmetros (4},

Figura 1 - Esquema del equipo utilizado.

La llave de 3 vias (b} permite seleccionar la ali-
mentacion. La entrada del reactor (12) tiene altura
variable (6} y una conexién lateral provista de un
septum para introduccién de pulsos de trazador en
el estudio de modelos de flujo. El reactor posee agi-
tador (7}, sensor de temperatura (8} y un sistema
regulador-medidor de temperatura (9} (10) con el
objetivo de realizar la reaccién a temperatura con-
trolada. El rebosaderc (11) permite mantener el vo-
lumen constante y si es necesario, tomar muestras.

RESULTADOS

A continuacién se describen en forma resumida
algunos resultados tipicos obtenidos por estudian-
tes durante el desarrollo de los distintos tipos de tra-

lumen del reactor estimado y los caudales medidos.
Los valores de conversion graficados corresponden
a vollimenes de titulacién constantes después de
cada cambio de caudal. Los caudales de alimenta-
cién y las concentraciones de los reactivos fueron
previamente seleccionados por los estudiantes en
base al volumen del reactor y a la expresién cinética
conocida.

07 @
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Ca,=00331 mat/it
CR,y=0,0258 mol/it

3 ) N
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Figura 2 - Estudio en estado estacicnario. Influencia deltiempo de residencia
sobre la conversion.
(1) Curva teérica de referencia; () valores experimentales.

b} Estudio en estado estacionario. Interpretacion
de datos cinéticos

Los datos obtenidos en experiencias similares a
las descriptas en a), realizadas a distintas tempera-
turas, pueden ser utilizados para la deduccion de
una expresion cinética. En la Figura 3 puede obser-
varse una grafica de Arrhenius, habiéndose supues-
to orden unitario con respecto al acetato de etilo e
hidréxido de sodio.

Los valores del factor de frecuencia y de la ener-
gia de activacion obtenidos a través de la regresion
lineal son muy cercanos a los encontrados en la in-
formacién bibliogréfica. Debido a laimposibilidad de
obtener datos suficientes en una sola sesion practi-
ca, normalmente fueron utilizados datos provenien-
tes de tres 0 mas grupos de alumnos, los cuales tra-
bajaron a distintas temperaturas. Debido a la alta
sensibilidad de la constante cinética a la temperatu-
ra, la exploracion de niveles comprendidos entre
15°C y 35 °C es normalmente suficiente para obte-
ner buenos valores de A y E.
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Figura 3 - Interpretacién de datos cinéticos. Determinacion de la energia de
activacion y del factor preexponencial.

¢} Estudio del regimen transiente. Puesta en mar-
cha y cambios del caudal de alimentacion

En la Figura 4 se muestra la evolucién temporal
de la concentracién de NaOH durante el llenado dei
reactor, inicialmente vacio, a un dado caudal (volu-
men de reaccion variable}, la posterior estabilizacién
a dicho caudal {volumen constante), v el efecto de
un cambio de caudal realizado a continuacion, La
curva dibujada representa la evolucion tedrica predi-
cha mediante la integracién numérica de las ecua-
ciones de balance para las condiciones operativas
{caudales, concentraciones, temperatura, etc.} utili-
zadas. Los puntos corresponden a valores obtenidos
mediante muestreos periddicos, observandose nue-
vamente un buen ajuste a los valores teéricos. La
mayor dificultad operativa para este tipc de expe-
riencias es fa realizacién de la toma de muestras en
forma adecuada (volumen, intervalo de tiempo,
etc.). Otras variantes posibles consisten en operar
con el reactor inicialmente lleno con agua, cambiar
la relacién de concentraciones manteniendo el cau-
dal total constante, etc.

Larecoleccién de datos para este tipo de analisis
puede estar incluida dentro del tipo de experiencia
descripta en a), por lo cual en la practica es posibie
efectuar el estudio del estado estacionario y tran-
siente en una (nica sesion practica.

003
(m%am T= 297K
Fyy=0.198 itimin
002r
Fyy=0440 /min
01 : .
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Figura 4 - Regimen transiente. Puasta en marcha y cambio del caudal de
alimentacion,

d) Estudio de modelos de flujo

Mediante la técnica de estimulo-respuesta y el
uso de trazadores, es posible estudiar y modelar las
desviaciones del flujo ideal de mezcla completa de-
bidas a agitacion deficiente o ubicacion inadecuada
de la entrada de la alimentacion {2}. En la Figura b se
muestran las respuestas ante una sefial escaléon
(cambio de agua desmineralizada por solucién de
NaQH)j) para condiciones de buena agitacién y agita-
cion deficiente (agitador detenido), tomando mues-
tras periédicas a intervalos regulares y titulandose
las mismas con solucién de HCI usando fenolftalei-
na como indicador. Con buena agitacién, se verifico
una aceptable concordancia con los valores calcula-
dos suponiendo aplicable el modelo ideal de mezcla
completa. En el caso de suspender la agitacion ex-
terna, se observa una desviacién con acercamiento
al modelo de flujo en pistén, la cual puede ser des-
cripta a través de los modelos de tanques en serie 0
de flujo con dispersién. Las curvas teéricas corres-
pondientes pueden determinarse a través del célcu-
lo de la varianza de la curva diferencial que se obtie-
ne a partir de los valores experimentales graficados
en la Figura 5. Otras variantes posibles de este tipo
de experiencias consisten en la intreduccién de una
sefial impulso y/o la modificacion de la posicién det
tubo de alimentacién para provocar la presencia de
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Figura 5 - Estudio de desviacién del modelo ideal de mezcla completa.

cortocircuitos y volidmenes muertos, Asimismo
puede utilizarse con ventaja para el seguimiento de
la sefial de salida un conductimetro con un registra-
dor potenciométrico. En este Uitimo caso se utiliza
normalmente solucién diluida de KCl como traza-
dor.
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