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INTRODUCCION

La agitacién es una de las operaciones més antiguas
¥y, en la actualidad, probablemente sea una de las més
difundidas, ya que en la mayorfa de las Industrias Qui-
micas modernas suponen, en una o varias etapas del pro-

ceso, la mezcla de sustancias con algin fin determinado.

No obstante su importancia, es una de las operacio-
nes menos conccidas, y ello se debe a su extrema comple-
Jjidad por la gran variedad de situaciones que pueden

plantearse.

Se harf una breve descripcién sobre 1la teorfa de
agitacidn, tomando en cuenta algunos de los diferentes
puntos a considerar para abordar el problema. Para un
desarrollo mis detallado sobre la teorfa de agitacién

(ver apéndice B).

El propbésito fundamental de este trabajo, es el de
investigar la importancia de la agitacién, haciendo un
estudio, a pequeila escala, de su influencia en una reac-

cibn de saponificacién.

La saponificacién es una raccidén de orden y cinéti-
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ca conocidos y el medio en que se lleva a cabo a baja
temperatura es de sSlidos en suspensién, por eso resulta

apropiada para el objetivo del presente estudio.

La parte experimental se lleva a cabo a tres dife-
rentes velocldades de agitacidén, para ver si en ese
rango es notorio el efecto de la velocidad sobre 1la

reacclén estudiada.

Se escogi6 el agitador tipo hélice, ver apéndice B,
por el tipo de flujo que crea, manteniendo a los sblidos

suspendidos y fuera del fondo del recipiente.

Debido a la sencillez del equipo con que se trabaJdé
y el método de muestreo utilizado, los resultados expe=
rimentales no son muy exactos desde el punto de vista
cuantitativo, pero estad{sticamente son aceptables, de
acuerdo a las pruebas usadas para comprobar su repetiti-

vidad.



CAPITULO I

GENERALIDADES
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CAPITULO T

CENERALIDADES.- La primera referencia que se tiene
acerca de la fabricacidn del jabén, es la mencién hecha
por Plinic el Viejo, 500 afios A.C., en su Historia Na=-
tural. Lo anterior indica que el mundo meditecrrdneo de

aquella &poca conocfa y usaba el jabén.

En la época contemporfnea, el Jjabén ha sido objeto
de extensos estudios, para sistematizar importantes de-

talles sobre su fabricacién en 1la industria actual.

1:1,- REACCION DE SAPONIFICACION. La reaccién quimica
bAsica para hacer Jabén se llama saponificacién, Invo-

lucra la reaccibén de aceites y grasas con un Alcali.

El jabén resultante de la reaccién contiene sales
de sodio, potasio, de varios Acidos grasos, principal-
mente el oléico, el esteérico, el palmitico, el lalrico

y el mirfstico.

Comiinmente, la reaccl6n de saponificacién de 4&ci-

dos grasos se lleva a cabo en el laboratorlo calentando
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la mezcla de reaccién a 80 °C en bafio Marfa, con reflu-

Jo, de dos a tres horas.

También ocurre muy lentamente a temperatura ambien-

te, y es asf como se efectud en el presente estudio.

REACCION:

CHy(CHy) COOH + KOH ———) CH,(CH,)

)18 21g000K + B0

&cido estedrico potasa estearato de potasio  agua

Como el Acido estefrico no es fundido previamente,
la reacecién ocurre superficialmente entre las partfculas
de Acido estefirico y solucidn acuosa de KOH, en un medio

de s6lidos en suspensidn.

La reaccién se llevd a cabo mezclando a los reacti-
vos en cantidades equimolares, para mayor facilidad en

el manejo de la misma.

El producto obtenido, es una masa pastosa de color

blanco.

1:2.~ MECANISMO DE REACCION.- La reaccién ocurre bajo

el sigulente mecanismo:
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. - -t
CHa(CH2)16COO'H* + KPOH CH3(CH2)16C00 KV + H20
S~

En soluci6n acuosa, el &cido estedrico estd elec-
trolfticamente disociado en el catién H* el cual no pue-
de permanecer libre y se une con el grupo hidroxile, OHZ
formando agua, mientras el anién RCOO™, por substitucién
del hidrégeno catiénico por un metal K+, forma la sal

correspondiente (estearato de potasio).

1:13.- MATERIAS PRIMAS.

a).- ACIDO ESTEARICO. El &cido estefrico, que también
lleva el nombre comercial de estearina, pertenece al
grupo de los &cidos grasos monob&sicos saturados. Se
les llama as{, porque algunos de ellos estén contenidos

en las grasas o se forman a partir de Estas.

Todos contienen el grupo caracter{stico -COOH cuyo

8tomo de hidrSgeno es substituible por 1los metales.

En estado glicérido es uno de los componentes prin-

cipales de las grasas y de los aceites, Jjunto con el
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8dcido oléico, y se obtiene industrialmente, sobre todo

del sebo de buey.

Sintéticamente se puede obtener del &cido oléico
mediante reduccifn con hidrégeno y asf queda demostrada
tambi&n su constitucifn, una vez conocida la del &cido

oléico,

Forma una masa blanca, no muy dura, que funde a
69.3 9C, y cristaliza al separarse del acohol, en esca-

mas lustrosas.

Bs insoluble en agua, poco soluble en bencina de
petréleo y soluble en alcohol, en &ter, en benzol y sul-

furo de carbono.

Las propiedades de sus sales alcalinas (jabones)
son solubles en alcohol y agua, pero diluyendo mucho
las soluciones acuosas se separa una sal &cida y queda

&1lcali en libertad,

El 4cido estedrico fundido y bien amasado con yeso,

forma una especie de marfil artificial.

b).~- HIDROXIDO DE POTASIO. (KOH).- Base fuerte, se uti-
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liza poco, debido a su precio., Se utiliza para la valo-
racién de Bcidos fuertes. Las disoluciones de hiréxido
de potasio, aunque sean diluidas, atacan lentamente al

vidrio y se contaminan con silicatos,

c).- ACIDO CLORHIDRICO (HC1).- Es un &cido fuerte, no
oxidante. El soluto no es vol&til en las congentracio-
nes en que se utiliza en acidimetrfa (del orden de 0.1 N
a 0.2 N ), la mayor parte de sus sales son solubles, Es

adecuado para la valoracifn de bases fuertes,



CAPITULO 2

AGITACION
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CAPITULO 2
AGITACION

La agitacibn, tiene diversas aplicaciones en los
procesos de la Industria Quimica, actuandec primeramente

para crear movimiento de un fluido.

Al hacer uso del término mezclado, se invclucra la
produccién de uniformidad entre materiales, que pueden

o no ser miscibles.

Existe un término mds general, que involucra la
producci6n de movimiento de un fluido, este término es
la agitacién, para mezclado, transferencia de masa, ca-

lor y reaccién quimica.
2:1.- MECANISMO DE AGITACION

La operacifn de agitacidn, es el resultado de meca-
nismos distintos que actfian simultéineamente, siendo po-

sible distinguir las acciones siguientes:

a).~ Transferencia de materia a distancias aprecia-
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bles, con esquemas de flujo definidos y observables

mediante técnicas adecuadas de iluminacidn,

b).- Transferencia de materia a distancias peque-

fias, por efecto de la turbulencia.

¢).- Difusién molecular, por los movimientos pro-

pios de las particulas individuales,

2:2.~ CLASIFICACION DEL PROBLEMA DE AGITACION

Involucra uno o varios de los siguientes objetivos:

a).~ Mezcla de masas; combinacién de procesos en

fase lfquida para modificar composicién y propiedades.

b).- Reaccién Quimica; distribucidn de reactivos y

productos, para llevar a cabo la reaccidn deseada.

c).- Transferencia de calor; incrementar el movi-

miento convectivo.

d).- Transferencla de masa; promover .el contacto

entre dos masas de diferente composicién.
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e).- Fase de interacciédn; suspender s6lidos o dis=-

persar gases en sistemas miscibles.

El anflisis de estos objetivos, indica los requisi-
tos para el movimiento del fluido, para asf abordar y

resolver el problema de agitacién.

2:4,- ESCALA DE AGITACION

Tiene un rango de variacién de 1 a 10 y rodea los

niveles mis précticos de agitacifn.

El valor de la escala, directamente indica la res-
puesta dindmica, (ver apéndice B) producida por una agi-
tacién, dada para estimar la magnitud del problema. La
respuesta dinfmica puede ser referida al resultado del
proceso, a través del estudio del movimiento del 1fqui-
do producido por el agitador. En el capftulo 3 se des-
cribe la escala de agitacién para s6lidos en suspensién,

que es el caso que estudiamos.

No puede considerarse un criterio sencillo para to-

das las aplicaciones de la agitacién, porque los requi-
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sitos del proceso y el factor econdmico, influyen en la

decisién final,

El1 factor econémico, usualmente determina, al final

el rango de operacién del proceso.

En muchas aplicaciones, un valor bajo de la escala
provee un resultado de proceso satisfactorio, lo cual

representa el equipe mds econdmico.

Sin embargo, en aplicaciones criticas, tales como
reactores, el incremento en el costo del equipo, asocia-
do con el uso de un valor alto en la escala, se compensa
por un incremento en la productividad creada por la agi-

tacibn adicional,

2:5,~ EQUIPO

El equipo esténdar para agitaciénvesté constituido
de un tanque con agitador rotatorio, y, si bien las wva-
riaciones de tal esquema son numerosas, los principios
bésicos involucrados son, en todos los casos, deriva-~

clones de lo estudiado en dindmica de fluidos,
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Cuando se estudia el comportamiento de algin mate-
rial ante la agitacién, se encuentra que existe una 1in-
tima y muy compleja relacidén entre la eficiencia del
equipo, y las propiedades del material a tratar, la geo~

metria del equipo y las condiclones operativas,

Siendo muy amplio el rango de aplicacidn de la agi-
tacién en los procesos de la Industria Quimica, no ha
sido establecido, en la literatura publicada, un equipo
esténdar para obtener sus efectos, ya que la descripcién

a menudo incluye declaraciones imprecisas, como:

a).- El modo de proveer suficiente agitacibn, para

llevar a cabo una reaccién.

b).- Lograr que haya uniformidad en ia mezcla de

dos 1fquidos.

c).- Proveer poca, media o violenta agitacién.

De modo que, en un recipiente con un material agi-
tado por un mecanismo rotatorio, a las corrientes prin-
cipales de flujo que dicho mecanismo crea por su aporte
de energfa mecdnica, se superponen flujos fluctuantes

locales que varfan en intensidad y sentido con el tiempo.
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Esto hace que, si bien por 1la aplicacién de los
principios de la dinfmica de fluidos, se pueden escribir
ecuaciones diferenciales correspondientes al flujo prin-
cipél, las mismas no pueden ser integradas, por la inde-

terminacibn de las condiciones limite (contorno).

Es por esta razén que, en el estudio de los siste-
mas agitados, se ha recurrido al uso de modelos de flu

Jo, como (inica manera de abordar el problema.

Este enfoque, si bien permite describir en general
el fenbmeno en un equipo convencional simple, no resuel-
ve el problema particular de un sistema de agitaclién de=-
terminado, en razén de los numerosos factores que modi-
fican la situacibn, distintos tipos de impulsores, cada
uno con diferente turbulencia, geometrfa del recipiente
que altera el recorrido de las corrientes principales,
falta de conocimiento de la turbulencia microscépica en

las inmediacliones del impulsor y lejos de éste, etc.

2:6.- MODELOS DE FLUJO EN RECIPIENTES AGITADOS

En la agitacidén de un fluido, la direceién y mag-

nitud de la velocidad son importantes.
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La direccibén de los vectores de velocidad a lo
largo del recipiente agitado, es por definicién, el mo-

delo de flujo.

La distribucién de velocidad es constante dentro
de los rangos de turbulencia y viscosidad, y estéd ajus-

tado a un modelo de fluJo dentro del recipiente agitado.

El modelo de flujo a nfimeros de Reynolds altos, es
pricticamente importante. Como el niimero de Reynolds es
reducido dentro del rango de transicién, el componente
radial de flujo se incrementa, A nlimeros de Reynolds -
bajos, (aprovechando la regién de flujo viscosa), el
componente radial es reducido, y el modelo de flujo que

nuevamente predomina es el axial.

Fujo Axial.- Mueve al fluido, paralelo al eje de la

flecha del agltador,

Flujo Radial.~ Descarga al fluido, perpendicular-

mente de la regibn del rotor al eje.

En la figura: 2:1, se representa el esquema de los

modelos de flujo axial y radial.
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FLUJO AXIAL FLUJO RADIAL

Fig. 2:1.- Esquema representativo de los modelos de

flujo axial y radial.



CAPITULO 3

SOLIDDS EN SUSPENSION
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CAPITULO 3

SOLIDOS EN SUSPENSION

El problema de sb6lidos en suspensidn es considera-
blemente mAs complejo, ya que involucra el movimiento de
una fase lfquida y de una segunda fase que esti movién-

dose dentro del tanque.

Cuandoc los sélidos son pequefios y con su densidad
aproximadamente igual a la del liquido, las particulas
se mueven como parte del lfquido y la mezcla se compor=-
ta esencialmente como una sola fase liquida. De cual-
quier manera, cuando los sélidos se asientan méds répida-
mente, una agitacién suficiente puede aplicarse para

mantener los sélidos suspendidos.

El criterio para mantener a los s6lidos suspendidos

€s:

a).- Que la circulacidén y velocidad del 1fquido sean

suficientes para vencer el arreglo de 1los sdlidos.

El mismo criterio puede aplicarse para una buena

transferencia de calor, y reaccidn quimica.
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Los requisitos de agitacidn para sblidos en suspen-
sién varfan dependiendo de los requisitos del proceso.
En algunos casos, los s8lidos s8lo necesitan ser barri-
dos del fondo del recipiente para prevenir que se acumu-
len (flujo axial}. En otros casos, una relativa uni-

formidad en el sistema es lo deseado.

Cuando los sblidos se disuelven en la fase l{quida,
o cuando ocurre una reaccidn entre s6lidos y liquido, la
transferencia de masa se lleva a cabo entre las particu-

las sblidas y la masa lfquida.

La mejor posicién del agitador es por consiguiente,
sobre el fondo del tanque, de tal manera, que la des-
carga radial barriera hacia arriba los sbélidos dentro

del tanque.

Los valores de la escala de agitacifn se describen
a continuacién, tomando en cuenta los requisitos desea-

dos para el comportamiento de los s&élidos en suspensién:

Escala de Agitacién: (1-2).- Estos niveles, se usan
cuando en su aplicacifn se requiere de un nivel minimo
de s6lidos suspendidos, para llevar a cabo el proceso

deseado. El cambio de la escala de agitacién en 1, pro-
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duce el movimiento de todos los s6iidos asentados en el
recipiente, y permite un movimiento completo de los s6-
lidos en el fondo del recipiente, los cuales estin pe-

rifdicamente suspendidos.

Escala de Agitacién: (3-5).- Son los mis caracteristicos
en la Industria Quimica para sélidos en suspensién. Este
rango de la escala es tipicamente usado para disolver

sblidos.
Algunos de sus usos serfan:

.- Suspender todos los s6lidos, sac&ndolos de su asen-

tamiento del fondo del recipiente.

.~ Proveer uniformidad en todo o casi todo el reci-

piente.
Escala de Agitacién: (6-8).- Estos niveles son para ob-
tener el nivel de uniformidad de los sdlidos en suspen=-

516n,

As! como también proveer uniformidad en la concen-

tracién de los sélidos en suspensidn,

La respuesta dinfmica requerida, en el nivel de los
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s6lidos en suspensién, encuentra mis uso donde las par-
tfculas estén suspendidas incompletamente; para valores
altos en la respuesta dinémica, el flujo es pr&cticamen-

te homogéneo. (Fig: 3).

La figura: 4, muestra los diferentes niveles de sé-

lidos en suspensidn.

Fig: 3a; Demuestra un bajo nivel en la respuesta
dinimica, donde las partfculas forman rellenos 1inesta-
bles en el fondo del recipiente por un tiempo, pero pe-

ri6dicamente se van barriendo del fondo.

Fig: 3b: Muestra un nivel de s6lidos en suspensién,
en donde todas las partfculas s6lidas estén barridas
fuera del fondo del recipiente, pero su distribucién no

es uniforme en todo el voldmen.

Fi: 3c: Indica un nivel de respuesta, en donde
las part{culas sélidas estdn homogéneamente distribuidas

a un 98% de la altura del nivel del tanque.

La observacidn de las figuras: 3a y 3b, muestran
que las partfculas no tienen una concentracién uniforme

comoe funcifén de la altura,
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Para expresar la respuesta din&mica, para s6lidos
en suspensién, serfa que al incrementar los niveles en
la escala, indicarfa un incremento en la uniformidad de
las particulas s&lidas en el fluildo agitado. Cada in-
cremento en la escala provocard una diferencia distinta

en el nivel de los sélidos en suspensién.
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Fig: 3a.~ Cinta inestable Fig:3b.- Particulas salen del
sobre el fondo del reci-- fondo del recipiente.
piente. Escala de Agitacién: 3

Escala de Agitacidn: 0

distribuidos homopéneamente.

Iscala de Agitacién: 9.

Fig: 3:1.- Muestra visualmente los diferentes

niveles de s6lidos en suspensién.



CAPITULO 4

PARTE EXPERIMENTAL
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SIMBOLOGIA

Acido estedrico.

Potasa (KOH).

Estearato de potasio,

Agua.

+ Concentracibn inicial de #&cido este&rico, mol/litro

: Concentracifin inicial de potasa, mol/litro.

Concentracibn de &cido estedrico, mol/litro,

Concentracibn de potasa, mol/litro.

Conversifn de fcido estefirico.

: Conversifn de Acido westedrico a un determinado

tiempo de reaccibn,

Normalidad de &cldo clarhfdrico, (HC1}.



Vs VolGmen de HC1, gastado en la titulacién,

u Volfimen de muestra, ml.
VKOH:Voleen de potasa, en la carga, ml.
Vgt VolGmen de &cido estefrico en la carga,

VT: Volfimen total de carga (VKOH + VA)’ ml.

N.: Normalidad de KOH.

Bt
WB: Cantidad muestreada, g.
Vgi VolGmen muestreado, ml,

9 : Densidad de la mezcla de reaccibn, g/1.
REM: Velocidad de agitacibn, RPM.

X3 Conversién promedio de &cido estedrico.

tpyn: Tiempo de reaccibn, h.

40

ml.

ml.



Diferencia entre los datos experimentales.

Promedio de las diferencias, D.

41

s(D) : Desviacién esténdar del promedio de las diferen-

T:

clas, D.

Valor del estadf{stico equivalente a

prueba de Friedman.

a
1a K

en

la



CONSTANTES FISICAS

FMA: 288.47 g/mol
P2 56.11 g/mol
Oa: 0.8376 g/1
Ny: 0.1000 N

NB: 0.5190 N

42
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PROCEDIMIENTO

Después de llevar a cabo las pruebas preliminares,
(ver apéndice A), se escogid como plan de muestreo a
utilizar, para seguir el transcurso de la raccibén; por

peso de muestras a diferentes tiempos de reaccién,

Se arma el aparato.

Se calculan las concentraciones de los reactivos a

utilizar,

Se selecciona la escala de agitacién de trabajo.

Se sigue el transcurso de la reacci6n de la si-

gulente manera; a determinados TRxn se toma una muestra

y se pesa, se le agregan 10 ml. de HZO destilada y se

titula con HC?1 0.10 N.

El cambio en la titulacidn serd de rosa a incoloro.

Con los ml, de HC1 gastados se calcula la conver-

sién de Acido este&rico XA' {ver capftulo: 4).
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Dimensiones del equipo utilizado:

Réacpor de carga de 2 1 de capacidad, (fig:4:1), de
12 cm de difimetro y 20.5 cm de altura, para pruebas

preliminares.

Reactor de carga de 8 1 de capacidad, (fig: 4:1.4),
de 20 cm de difmetro y 28 cm de altura, para la parte

experimental del presente estudio.

Los reactores fueron construidos de acero al car-

bén,

Un agitador tipo paleta de 7.4 cm de ancho y 3 cm
de altura, la longltud de la flecha del agitador es de

80 cm,

El agitador fué colocado a 7 cm del fondo del reac-

tor.

El nivel de muestreo, fué determinado colocando la
plpeta de muestreo a 13 cm del fondo del reactor, y con

4 cm separada de la pared del reactor.



Fig: 4:0.- Dimensiones del equipo utilizado.

Ky
80.0 ] 3

A

3.0

+
Sy g——

Esqueria del agitador utilizado Vista aérea del reactor, y los pun~

tos de muestreo, A,B,C, y D,
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Fig: 4:1.- Reactor de carga, de 2 1 de capacidad, 12 cm

de di4metro y 20.5 cm de altura,

preliminares.

para pruebas

-+

70.5




Fig: 4:1.A.- Reactor de carga, de 8 1 de

A7

capacidad, 20

em de difmetro y 28 cm de altura, para parte
"
experimental,
r/ 1
s L
+ 1—";4-
4 14 —t 13
20

—+—
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CALCULO DE REACTIVOS

REACCION:
A+ B—C+D

288.47 = 56.11
250 - X x = 48,6272 g de KOH

(0.05611)  (0.5190) = 0.02012

48.6272

v = = 1670 mL V, = 250 =267 ml
Kot~ D012 A Tarms

VT =V * Vit 1937 ml agua

VT =3873ml = 3.8731

250 g de A
CARGA 1670 ml de B
1937 ml de agua

250 g A = 0.86664 mol A
48.6272 g B»0.86664 mol B

0.86664 _
G = UEL - 0.2236 nol/1
CONDICION
Cgo - 03664 - 0.22376 mol/1 a0 = o
Xy = Cy NL VL
a0 Cao™m
X, = 1 - 0.406907 V)

A

Y
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Tabla: 4.1.A. y 4.%1.A.R.- Datos obtenidos experimen-

Tabla: Y4.1.A.

talmente en la prueba origi-
nal y en la réplica a dife-
rentes tiempos de reaccibn e
igual velocidad de agitacidn.
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizado = O.
Velocidad inicial de agita-
cibn = 411 RPM.

to * 1 hors RPM: 411
V4 Yy Vg Xag
7,0 3.050  3,8125  0,179449
7.1 3.050  3.8125  0,167727 ¥, = 0.173588
7.4 3,050  3.8125  0.167727
7.0 3.050 38125  0.179443
Tabla: 4,1.A.R.
tRxn : 1 tora RPM: W11
Vi ¥y s i
7.2 3.050 3.8125  0.156005
7.1 3,050 3.8125  0.167727 %, = 0.16479
7.0 3.050 3.8125  0.1794M9
1.2 3.050 3.8125  0.156005
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Tabla: 4.1.B y 4.1.B.R.- Datos obtenidos experimen-
talmente en la prueba origi-
nal y en la réplica a dife-
rentes tiempos de reaccién e
igual velocidad de agitacién.
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizado = O,
Velocidad inicial de agita-
cibén = 411 RPM,

Tabla: 4.1.B.
tRxn ¢ 2 horas RPM: 395

1 B Vo Xas

6.0 3.050 3,8125 0.29G670

6.1 3.050 3.8125‘ 0,284348 XA = 0,290804
6.0 3.050 3.8125 0.296670
6.1 3.050 3.8125 0,284948
Tabla: 4.1.B.R.
tRxn : 2 horas RFM; 395
\A g Ve Xat
6.0 3.050 3.8125  0.296670
5.9 3.050 3.8125 0.308393 -}-(A = 0.299601
6.1 3.050 3.8125  0.2849u8
5.9 3.050 3,8125 0.308393
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Tabla: 4.1.D, y 4.1.D.R.- Datos obtenidos experimen-
talmente en la prueba origi-
nal y en la réplica a dife-
rentes tiempos de reaccifn e
igual velocidad de agitacidn.
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizado = O,
Velocidad inicial de agita-
cin = 471 RPM.

Tabla: 4,1.C.

: 3 t 3
tran 3:10 horas RPM: 393

v Wy Vg ¥aq

4,55 3.050 3.8125 0,466642

4.50 3,050 3.8125 0.472503 XA s 0.471037
4,48 3.050 3.8125 0.1478364
4,55 3.050 3.8125 0.u66642
Tabla: 4,1.C.R.
rven 3:10 horas RPH: 393
Yy Wp g *ai
4,55 3.050 3.8125 0.466642
4,55 3.050 3.8125 0.466642 -)-<A = 0.471037
.40 3.050 3,8125 0,48422%
4,55 3,050 3.8125 0.466642
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Tabla: 4,1.D. ¥ 4.1.D.,R.- Datos obtenidos experimental
mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reaccifn e igual
velocidad de agitacién.
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizado = O,
Velocidad inicial de agita-
cién = 411 RPM.

Tabla: %.1.D.

tRxn : 4:10 horas REM: 383

1 B B *ai

3.40 3.050 3,8125 0.601446

3,35 3,050 3,8125 0.607307 T(A
3.35 3,050 3,8125 0.607307

3.40 3.050 3.8125 0.601446

= 0,604376

Tabla: 4.1.D.R,
town ¢ 4:10 horas RPM: 393

V4 Wy s *ni

3.h0 3,050 3.8125 0.601446

3.0 3.050 3.8125 0.60146 -)-(A = 0.602911
3.40 3.050 3.8125 0.601446
3.35 3.050 3.8125 0.601446




53

Tabla: 4,1.B. ¥y 4.1.E.R.- Datos obtenidos experimental
mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reaccién e igual
velocidad de agitacién.
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizade = 0,
Velocidad inicial de agita-
cién = 411 RPM,

Tabla: u,1.E.

tRxn ¢ 5:10 horas RPM: 393

v, W, \

1 ) %

B AL

2,7 3.050 3.8125 0.683501

2.7 3.050  3.8125  0.583501 X, = 0.683501
2.7 3.050  3.8125  0.683501
2.7 3.050  3.8125  0.683501
Tabla: 4.1.L.R.
tRxn s 5:10 lonras. RPM: 393
Yy Y Vi “at
2.8 3.050 3.8125  0.671779
2.8 3.050 3.8125  0.671779 %, = 0.671778
2.8 3.050 3.8125  0,671779
2.8 3,050 3.8125  0.671779
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Tanla: 4.1.F. y 4.1.F.R.- Datos obtenidos experimental
mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reaccifn e igual
velocidad de agitacién,
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizado = O,
Velocidad inicial de agita-
cién. = 411 RPM.

Tabla: 4.1.F,

tRxn 3 6:30 horas RPM: 393
Yy g Vg Xai
2.7 3.050 3.8125 0.683501
2.7 3.050 3.8125 0.683501 .).C-A = 0.684966
2.7 3.050 3.8125 0.683501
2,65 3.050 3.8125 0.683501
Tabla: 4,1.F.R.
tRxn : 6:30 horas RPM: 393
Y Wy A "
2.6 3.050 3.8125  0.695224
2,7 3.050 3,8125  0.683501 Z,\ = (,687897
2,7 3.050 3.8125 0.683501
2,65 3.050 3.8125 0.683501
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Tabla: 4.2.B.

Tabla: 4.2.A,
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y 4.2.B.R.- Datos obtenidos experimental

mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reaccién e igual
velocidad de aglitacién,
valor del nivel en la escala
del agitador utilizado = 1.
Velocidad de agitacidén ini-
cial = 644 RPM.

thyn ¢ 1 Hora REM: 6hy
Yy Vg Vg a1
7.0 3.050 3.8125  0.179449
6.9 3.050  3.8125  0.191171 %, = 0.186775
6.85  3.050  3.8125  0,197032
7.0 3,050  3.8125  0.179449
Tabla: 4%,2.A.R.
ﬁbm : 1 hora RPM: ohl
v
1 Wy A as
7.0 3.050  3.8125  0.1794u9
7.0 3.050 3,8125  0.179u49 X, = 0.189705
5.8 3.050  3.8125  0.202893
6.85  3.050  3.8125  0.197032




Tabla: 4.2.B.
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y 4.2.B.R.- Datos obtenidos experimental

mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reaccién e 1igual
velocidad de agitacién.
vValor del nivel en la escala
del agitador utilizade = 1.
Velocidad inicial de agita-
cibén = 644 RPM.

Tabla: 4,2,B.
thn ¢ 2 horas RPM: 568
V1 WB VB xAi
6.2 3.050 3,8125 0.273226
5.8 3.050 3,8125 0.320115 S(.A = 0,308392
5.7 3,050 3.8125 0.331837
5.9 3,050 3,8125 0.308393
Tabla: 4.2.B.R.
tRxn ¢ 2 horas RPM: 568
Vg i Vs a3
6.0 3,050 3.8125 0, 296670
5.9 3,050 3.8125 0.308333 RA = 0,311323
5.8 3.050 3,.8125 0,320115
5.8 3.050 3.8125 0.320115




Tabla: 4.2.C.
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y 4.2.C.,R.- Datos obtenidos experimental

mente en la prueba original
¥ en la réplica a diferentes
tiempos de reaccién e igual
velocidad de agitacién.
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizade = 1,
Velocidad inicial de agita-
cién = 644 RPH,

Tabla: H.2.C.
tRxn s 3:10 horas RPM: 554
Y Wy Y3 A
5.3 3.050 3.8125  0.378726
L, 7 3.050 3.8125  D.449058 §A = 0.431475
4,6 3.050 3.8125  0,460781
4,8 3.050 3,8125  0,437336
Tabla: 4,2.C.R.
T ¢ 3:10G horas RPM: 554
Yy ¥ s Aat
5.4 3.050 3.8125 0.367003
u,8 3,050 3.8125 0.437336 }A = 0,u22683
u.7 3,050 3.812% 0.1445058
4.8 3.050 3.812% 0.437336




Tabla: 4.2.D.
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y 4.2.D.R.- Datos obtenidos experimental

mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reaccidn e ligual
velocidad de agitacién.
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizado = 1.
Velocidad inicial de agita-
cién = 644 RPM.

Tabla: 4.2.D.
tRxn : 4:10 loras. RPtf: 550
V1 WB VB XAi
4.0 3.050 3.8125 0.531113
3.9 3.050 3.8125 0.542836 RA = 0.539905
3.9 3.050 3.8125 0.542836
3.9 3.050 3.8125 0.542836
Tabla: 4.2.D.R.
tRxn + 4:10 loras REM: 550
Vi Y Yy AL
3,9 3.050 3.8125 0,542836
3.9 3.050 3.8125 0,542836 ﬁh = 0,542835
h0 3. 050 3.8125 0.531113
3.8 3.050 3.8125 0.554558
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Tabla: 4.2.E. y 4.2.E.R.- Datos obtenidos experimental
mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reaccidn e igual
velocidad de agitacién.
valor del nivel en la escala
del agitador utilizado = 1.
Velocidad inicial de agita-
cién = 644 RPM,

Tabla: 4,2.E. RPM: §50
tRxn : 5:10 horas
Y1 Wy VB *ai
2.9 3,080 3,8125 0.660057
2.9 3.050 3,8125 0.660057 ?A = 0.660057
2.9 3.050 3.8125 0.660057
2,9 3.050 3,8125 0.660057
Tabla: 4.2.E.R.
tRxn t 5:10 horas RPM: 550
Yy iy VB At
2.9 3.050 3.8125 0.660057
2.85 3.050 3.812% 0.665918 QA = 0.661522
2,9 3.050 3.8125 0.660057
2.9 3.050 3.8125 0.660057
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Tabla: 4.2.F. y 4.2.F.R.- Datos obtenidos experimental
mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reaccifn e 1igual
velocidad de agitacién,
Valor del nivel en la escala
del agitador utlilizado = 1.
Velocidad inicial de agita-
cidn = 644 RPM.

Tabla: u,2,F.

tRxn ¢ 6:30 horas RPH: 545
Yy Yy Vg Ens
2,7 3.050  3.8125  0.683501
2.7 3.050  3.8125  0.68350 %, = 0693501
2.7 3.050  3.8125  0,683501
2.7 3.050  3.8125  0.683502

Tabla: 4.1.FWRe
t, an 6:30 horas.

R
Yy ¥y Vh “ai
2.1 3.050  3.8125  0.683501
2.7 3,00 3.6125  0.683501 %, < 0.603501
27 3,050 3.8125  0.683501
2.7 3.050  3.8125  0,683501
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Tabla: 4.3.A. y 4.3.A.R.~ Datos obtenidos experimental
mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reaccifn e igual
velocidad de agitacién.
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizado = 2.
Velocidad inicial de agita-
cidén = 815 RPM,

Tabla: 4.3.A,

tRxn ¢ 1 homa RpM: 815
Vi Y ' i
6.9 3.050 3.8125  0.191171
6.9 3,050 3,8125  0,191171 )'(A = 0.191171
6.9 3,050 3.8125  0,191171
6.9 3.050 3.8125  0.191171
Tabla: 4.3,A.R. .
tpgn ¢ 1 fova RPM: 815
Y ¥ Va a1
6.9 3.050  3.8125 0.191171
6.9 3.050  3.8125 0.191171 ?A = 0,191171
6.9 3.050  3.812% 0.191171
6.9 3.050  3.8125 0.191171
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Tabla: 4.3.B. y 4.3.B.R.- Datos obtenidos experimental
mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reaccibn e igual
velocidad de agitacién.
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizado = 2.
Velocidad inicial de agita-
cién = 815 RPM.

Tabla: 4.3.B.

tRxn ¢ 2 horas RPM: 695
Y4 Wi VB pi
5.9 3.050 3.8425  0.308383
5.9 3.050 3,8125 0,308393 iA = 0.308393
5.9 3.050 3.8125  0,308393
5.9 3,050 3.8125  0,308393
Tabla: %,3.B.R.
ton ¢ 2 horas RPM: 695
V4 Wy Vi i
5.8 3.050 3.8125 0,320115
5.8 3.050 3.8125 0.320115 §A = 0.320135
5.8 3.050 3.8125 0.320115
5.8 3.050 3.8125  0.320115
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Tabla: 4.3.C. 'y 4.3.C.R.- Datos obtenidos experimental
L mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reaccién e igual
velocidad de agitacién,
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizadoe = 2.
Velocidad inicial de agita-
cién = 815 RPM.

Tabla: 4.3.C.

tRxn + 3:10 horas RPM: 638
vy Wy Vg X
3.8 3.050 3.8125 0.554558
3.8 3,050 3.8125 0.55u558 RA = 0,554558
3.8 3,050 3.8125  0.554558
3.8 3,050 3.8125  0.554558

Tabla: 4.3.C.R.

oy ¢ 3:10 Joras RPH: 638
Yy Ya Vy al
3.8 3.050  3.B125  0.554558
‘3.8 3.056  3.8125  0.554558 R, = 0.55u558
3.8 3,050  3.8125 0.554558
3.8 3.050  3.8125  0.554558
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Tablas: 4.3.D. y 4.3.D.R.-Datos obtenidos experimental
mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reaccién e igual
velocidad de agitacién.
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizado = 2.
Velocidad inicial de agita-

Tabla: 4.3.D cién: 815 RPM.
tRxn s 4:10 horas RPM: B34
V:1 WB VB xAi
2.9 3.050 3.8125 0.660057
2.9 3.050 3.8125  0.660057 RA = 0.660087
2.9 3,050 3,8125 0.660057
2.9 3.050 3.8125 0.660057

Tabla: 4.3.D.R.

tRxn s 4310 horas RPM: 634
Yy ¥y Ve X
*ai
2.9 3.050 3.8125 0.660057
2,9 3,050 3.8125  0,660057 "X, = 0.662867
2.85 3,050 3.8125 0.665918
2.85 3,050 3.8125 0.665918
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Tabla: A.B.E. y 4.3.E.R.- Datos obtenidos experimental
mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reaccién e igual
velocidad de agitacién.
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizado = 2.
Velocidad inicial de agita-
c¢ién = 815 RPM.

Tabla: 4.3.E.

tRxn + 5,10 horas RPM: 630
Yy Yy Vg i
2.7 3,050 3.8125 0,683501
2.7 3,050 3.8125 0.683501 3&/\ = 0.683501
2.7 3.050 3,8125 0.683501
2.7 3,050 3.81285 0,683501

Tabla: 4.3.E.R.

th ¢ 3410 horas RPM: 630
\1'1 HB VB XAi
2.7 3,050 3,8125 0.683501
2.7 3.050 3.8125 0.683501 if\ = 0.683501
2.7 3.050 3.8125 0,683501
2,7 3.050 3.8126 0.683501
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Tabla: 4.3.?; y 4.3.F.R.- Datos obtenidos experimental
o mente en la prueba original
y en la réplica a diferentes
tiempos de reacclbn e igual
velocidad de agitacién,
Valor del nivel en la escala
del agitador utilizado = 2,
Velocidad inicial de agita-
cibn = 815 RPM.

Tabla: 4,3.F,
tRxn: 6:30 horas. RPM: 630

W,

n - X

Al

2.65 3.050 3,8125 0.689363

2.65 3.050 3.8125 0.689363 §A = 0.630828
2.65 3.050 3.8125 0.689363
2.60 3.060 3.8125 0.69522Y

Tabla: 4.3.F.R.

tRxn + 6:30 horas RPM: 630
v
1 S% VB xAi
2.65 3,050 3.8125  0,689363
2.65 3,050 3,8125  0.689363 §k = 0.689363
2,65 3,050 3,812  0,689363
2.65 3,050 3.8125  0.689363
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COMENTARIOCS

Se observd un cambio en la velocidad de agibacién
del avanzar la reaccién debido al cambio en la viscosi-

dad de la mezcla de reaccién.

Bl muestreo para la concentracifn de los s6lidos en
suspensibn es diffcil, porque se interrumpe el modelo

de flujo, por el mecanismo de muestreo.

La uniformidad en la distribucién de los sb6lidos
en 1la suspensidn puede comprobarse visualmente cuando
se usa un recipliente transparente, como el que se emplef

en las pruebas preliminares,

Para agitadores tipo hélice y de paletas planas,
montados en ejes verticales centrados en tanques cilfn-
dricos, se observa una fuerte tendenclia del 1f{gquidos a
ratar como un todo, formando un vértice alrededor del
eje. Con el fin de evifar esto, se colocan bafles que

corten las lineas de flujo circular.
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En la reaccidén de saponificacién al empezar a agi-
tar, el vértice que se forma es muy notorio, a medida
que aumenta la velocidad de agitacién se debe aplicar
mhs potencia y el vértice se va haciende mis profundo,
hasta alcanzar la base del eje del impulsor.

A partir de ese momento, parte del impulsor se
hace girar en el aire y por ésto el consumo de potencia
empieza a disminuir. Pero transcurrides aproximadamente
10 minutos de reaccién, el vértice desaparece visualmen-
te form&ndose una capa de espuma en la superficie de la

mezcla de reaccidn.

La existencia de los cuatro taffles en el reactor,
mejoran la agitacién de la mezcla de reaccibn y, si hay
suficiente potencia en el agitador no existen zonas

muertas,



CAPITULO 5

TRATAMIENTQ ESTADISTICO DE LOS DATOS EXPERIMENTALES
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Los datos experimentales, fueron tratados estadis-
ticamente, para estudiar su influencia sobre la reaccién
de saponificacién de &cido estéarico, desde tres puntos

de vista:

I.- La posicidn del punto de muestreo sobre el avance

de la reaccidn.

II.- La repetitividad de los datos obtenidos original-

mente con respecto a su réplica,

III.-Las tres velocidades de agltacién utilizadas (RPM),

sobre la reaccidén estudiada,

El tratamiento estadistico se hizo wutilizande las
pruebas de Smirnoff, de Friedman y la t-student, ver

apéndice C.
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1.~ INFLUENCIA DE LA POSICION DEL PUNTO DE MUESTREO
SOBRE EL AVANCE DE REACCION.

Se utilizé la prueba de Friedman, para dos muestras

relacionadas, ver apéndice C.

Tabla: 5:1.- Valores criticos ¢, para la prueba de
Friedman, con tres grados de 1libertad a

diferentes niveles de confianza.

=4 [='4
Gl Apogs Cpoa Hpo7s Sbes  “0.90
3 12.8 11.3 9,35 7.81 6.25

Regla de Decisibn:
si Tzcx?k_l), se rechaza la hipétesis propuesta Hy

HIPOTESIS:

H,: El avance de reaccidn detectado en cada mues-
tra *, para los diferentes tiempos de reaccién,

es igual para todos los puntos de muestreo.

H,: El avance de reacci6n detectado en cada mues-
tra *, para los distintos tiempos de reaccidn,

es diferente para todos los puntos de muestreo.

* 1 promedio de la prueba original y de la réplica.



Tabla: 5:1.A.~
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Resultados de 1la prueba de Friedman.
Conversiones promedio de prueba original
y de la réplica, a una misma velocidad
de agitacidn, en diferentes puntos de
muestreo ( A,B,Cy D ) vy tiempos de
reaccién.

Velocidad inicial de agitacién = 411 RPM.

PUNTOS DE MULSTREO (TRATAMIENTO)

A B c b

tRxn:(Honas)
(Bloque)
1:00 0.
2:00 0.
3:10 0.
4:10 0.
§:10 0.
6:30 0.

16773 0.16773 0.17364 0.16773
29667 0,29667 0.29081 0,2%667
46664 0,46957 0.48129 0. 46664
6014y 0,60437 0.60437 0.60437
67764 0.67764 0.67764 0,67764
68936 0.68350 0.68350 0.68936

Asignando rangos a los

tratamientos dentro de cada bloque.

PUNTOS DE MUESTREO.

tRyn? (Horas) A B c D

1:00 2 2 3 2

2:00 2 2 3 2

3:10 1.5 3 4 1.5

4:10 1 3 .3 3

5:10 2.5 2.5 2.5 2,5

6:30 1.5 3.5 3.5 1.5 Z
Rj 10.5 16 19 12,5 58
féj 110.25 256 361 156,25 883,50
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Te el (883.5) - 3(B)(H + 1)

(GBI + 1)
1.65

T

Si T:Px:k_l) s¢ rechaza Ho'
|

Como, T = 1.65 ¢ Xi(liﬂ) ,a cualquier nivel de
confianza de la tabla: 5:1., por lo tanto NO SE RECHAZA
HO’ y tenemos que, el avance de la reaccidn detectado
en cada muestra, es lgual para todos los puntos de mues-

treo, al nivel de agitacién de O.



Tabla: 5:1.B.-
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Resultados de 1la prueba de Friedman.
Conversiones promedio de prueba original
y de la réplica, a una misma velocidad
de agitacidén, en diferentes puntos de
muestreo ( A,B,Cy D ) y tiempos de
reaccidn,

Velocidad inicial de agitacién = 644 RPM,

PUNTOS DE MUESTRIO (TRATAMIINTO)

ton’ (Horas) A B c D
(Bloque)
1:00 0.17945 0,18531 0,19996 | 0.18824
2:00 0.28495 0.31425 | 0,32598 | 0.31425
3:10 0.37286 0.44319 | 0.45492 | 0.43734
4:10 0.53697 0.53697 | 0.54283 | 0.54869
5:10 0.66005 0.66298 | 0.66005 | 0.66005
6:30 0.68350 0.68350 | 0.68350 { 0.68350

Asignando rango a los tratamientos dentro de cada bloque.

PUNTOS DE MUESTREO.

Tt (Horas) A B o D

1:00 1 2 4 3

2:00 1 2.5 u 2.5

3110 1 3 4 2

4:10 1.5 1.5 3 4

5:10 2 i 2 2

6:30 2.5 2.5 2.5 2.5 Z
R 9 15.5 19.5 16 60
f?j‘ 81 0,25 | 380.25 | 256 957,50
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Te ——22 (957.5) = (64 + 1),
(63(M) (s + 1)

T = 5,75

Si T >¢k—1) se rechaza HO.

Como, T = 5.75 ¢ ()(a (4_1),3 cualquier nivel de
confianza de la tabla: 5:1, por lo tanto NO SE RECHAZA
LA HIPOTESIS HO' y tenemos que, el avance de reaccidn
detectado en cada muestra, es igual para todos los pun-

tos de muestreo, al nivel de agitacidn de 1.



ESTA TESIS MO DEBE
SMiR DE 1A BIBUOTECR

Tabla:- 5:1.C.~ Resultados de la prueba de Friedman.
Conversiones promedio de prueba original
y de la réplica a una misma velocidad de
agitacién, en diferentes puntos de mues-
treo ( A,B,C y D) y tiempos de reaccién,
Velocidad inicial de agitacién = 815 RPM,

PUNTOS DE MUESTREO ( TRATAMIENTO)

tkm:(ﬂmﬁs) A B & D
(Bloque)
1:00 0.19117 0.19117 0.19117 0,19117
2:00 0,31424 0.31424 0,31424 0.31424
3:10 0.55428 0.55428 0.55428 0,55u28
4:10 0.66005 0.66005 0.66298 0.66298
5:10 0.68350 0.68350 0.68350 0.68350
6:30 0.68936 0,68936 0.68936 0,69228

Asignando vangos a los tratamientos dentro de cada bloque,

PUNTOS DE MUESTREO

o (Horas) A B c D
1:00 2.5 2.5 2.5 2,5
2:00 2.5 2,5 2.5 2.5
3:10 2.5 2.5 2.5 2.5
4:10 1.5 1.5 3.5 3.5
§:10 2,5 2.5 2.5 2.5
6:30 2 2 2 h
Rj 13,5 13.5 15.5 17,5 60
Rja' 182,25 182.25 240.25 306.25 911
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T2 (311) - 3G + 1)
(6)CU)CH + 1)
T =1.10

a
Regla de decisién: Si T 2 C)L(k-l) se rechaza HO'
i
Como, T = 1,10 ( SX?(4_1), a cualquier nivel de
confianza de la tabla: 5:1, por lo tanto NO SE RECHAZA
LA HIPOTESIS Ho' y tenemos que, el avance de vreaccién
detectado en cada muestra, es igual para todos los pun-

tos de muestreo, al nivel de agitaci6n de 2.

RESUMEN:
A los tres niveles de agitacién, el avance de 1la
reaccibn detectado en la muestra es igual para

todos los puntos de muestreo,
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I1.- REPETITIVIDAD DE LOS DATOS OBTENIDOS CON RESPECTO

A SU REPLICA.

En este andlisis se utilizaron las pruebas estadf{s-

ticas de Smirnoff y t-student, ver apéndice C.

Prueba de Smirnoff: tablas: 5:3.A., 5:3,B., y 5:3.C.

Prueba t-student: tablas: 5:3.A.1., 5:3.B.1. ¥

5:3.C.1.

Tabla: 5:2.~ Valores criticos para la prueba de

Smirnoff, a diferentes niveles de confianza.

A Valores criticos, ¢
0.20 £.3090
0,10 0.3520
1.050 03930
6.020 0.4330
0.010 0.4710




82

Tabla: 5:3.- Valores crfticos para la prueba t-stu-

dent, a diferentes niveles de confianza.

A valores criticos, ¢
0.95 1.80
0.975 2,20
0.99 2.72
0,995 3.11
0.499 4,03

Reglas de decisibn:

Smirnoff: Si alguna diferencia ﬁgc, (valor critico,
tabla: 5:2), SE RECHAZA LA HIPOTESIS Ho.

t-student: Si t>c, (Valor orftico, tabla: 5:3), SE
RECHAZA HO.

HIPOTESIS:
Ho: La conversifn promedio calculada a un tiempo y
velocidad de agitacitn, es igual en las dos
réplicas, Existe repetitividad en los datos

obtenidos.
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H1: No existe repetitividad en los datos obtenidos

experimentalmente.
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Tabla: 5:3.A.~ Diferencia entre conversién promedio de
la muestra original y conversién prome-
dio de la réplica, a diferentes tiempos
de reaccibn e igual velocidad de agita-

cibn,

Valor del nivel en la escala del agitador utilizado

= 0.

Velocidad inicial de agitacién = 411 RPM.

fon RPM PIF??JKH&S

(Horas) D= XA - XAR
1:00 411 0.008792
2:00 395 0.008792
3:10 393 0.000000
4:10 393 0.001465
5:10 393 0.011722
6:30 393 0.002931

Como se observa, B(c, en cualquier nivel de confian
za (Tablas: 5:2), por lo tanto NO SE RECHAZA LA HIPOTESIS
HO. Por lo tanto, se concluye que EXISTE REPETITIVIDAD
EN LOS DATOS OBTENIDOS EXPERIMENTALMENTE, a un nivel de

agitacién = 0, y velocidad inicial de agitacién = 411 RPM.



Tabla: 5:3.B.~
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Diferencia entre conversién promedio de
la muestra original y conversién prome-
dic de la réplica, a diferentes tiempos
de reaccién e igual velocidad de agita-
cién.

D =

*n 7~ *ar
Valor del nivel en la escala del agita-
dor utilizado = 1.

Velocidad inicial de agitacién = 644 RPM

tRXn RPM BIFEEDICL:\.S

(Horas) D= XA - XAR
1:00 B4y 0.002931
2:00 568 0.002931
3:10 554 0.008792
4:10 550 0.001465
5:10 550 0.002931
6:30 550 0.000000

Como se observa, D< c, en cualquier nivel de con-

fianza (Tabla:5:2), y NO SE RECHAZA LA HIPOTESIS PRO-

PUESTA H , y se concluye que EXISTE REPETITIVIDAD ENTRE

LOS DATOS OBTENIDOS EXPERIMENTALMENTE, a un nivel de

agitacién = 1, y velocidad inicial de agitacién = 644,
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Tabla: 5:3.C.~ Diferencia entre conversibn promedio de
la muestra original y conversién prome-
dio de la réplica, a diferentes tiempos
de reaccién e igual velocidad de agita-
cibn.
bR, - Ry
Valor del nivel en la escala del agita-
dor utilizado = 2.

Velocidad inicial de agitacibn = 815 RPM.

T RPH DITERENCIAS
(Horas) D= xA - XAR
1:00 815 0000000
2:00 695 0.011722
3:10 638 £.000000
4110 63y 0.002930
5:10 630 0.000000
6:30 630 0.001465

Como se observa, D< ¢, a cualquier nivel de confian
2a (Tabla:5:2), NO SE RECHAZA LA HIPOTESIS PROPUESTA HO’
Y se conclugye que, EXISTE REPETITIVIDAD ENTRE LOS DATOS
OBTENIDOS EXPERIMENTALMENTE, a un nivel de agitacién = 2,
con velocidad inicial de agitaci6n = 815 RPM.
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RESUMEN:

A los trec niveles de agitacifin en los que se tra-
baj6é, la conversibn promedio calculada a un tiempo
y veloc;dad de agitacifn, es igual en las dos ré-
plicas, existe repetitividad entre los datos ob-

tenidos experimentalmente.
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Tabla: 5:3,A.17.-Resultados obtenidos, para la prueba ¢t~
student del promedio de las diferencias
ente conversibn promedio de la muestra
original y de la réplica, a una wmisma
velocidad de agitacién y diferentes
tiempos de reaccién,

Valor del nivel en la escala del aglta-
dor utilizado = Q.
Velocidad inicial de agitacibn = 411 RPM.

D = 0.005617
s(D)= 0.0032
t = 1.7941

Como, t = 1.7941 < ¢, (valor erftico tabla:5:3), NO
SE RECHAZA LA WIPOTESIS PROPUESTA HO. Se concluye que
EXISTE REPETITIVIDAD ENTRE LOS DATOS OBTENIDOS EXPERI-
MENTALMENTE, a un nivel de agitacién = 0, y velocidad

inicial de agitacibn = 411 RPM,
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Tabla: 5:3.B.1.-Resultados obtenidos, para la prueba t-
student del promedio de las diferencias
entre conversién promedio de la muestra
original y de la réplica, a una mnisma
velocidad de agitacibn y diferentes tiem
pos de reaccibn,

Valor del nivel en la escala del agita-
dor utilizado = 1.
Velocidad iniclal de agitacién = 644 RPM.

D = 0.003175
s(D)= 0.002017
t = 1.57

Como, t = 1.57 < ¢, (valor cri{tico tabla:5:3), NO SE RE~
CHAZA LA HIPOTESIS PROPUESTA Ho. Se concluye que EXISTE
REPETITIVIDAD ENTRE LOS DATOS OBTENIDOS EXPERIMENTALMEN=~
TE, a un nivel de agitacibén = 1, y velocidad inicial de
agitaci6én = 644 RPM,
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Tabla: 5:3.C.1,~Resultados obtenidos, para la prueba t-
student del promedio de las diferencias
entre conversién promedio de la muestra
original y de la réplica, a wuna misma
velocidad de agitacién y diferentes
tiempos de reaccién,

Valor del nivel en la escala del agita-
dor utilizado = 2,
Velocidad inicial de agitacién = 815 RPM,

D = 0,002686
s(Dy= 0.0031
Ptz 0,932

Como, t = 0.9324 < ¢, (valor critico tabla: 5:3), NO SE
RECHAZA LA HIPOTESIS PROPUESTA HO . Se concluye que
EXISTE REPETITIVIDAD ENTRE LOS DATOS OBTENIDOS EXPERI-
MENTALMENTE, a un nivel de agitacién = 2, y velocidad
inicial de agitacién = 815 RPM.
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RESUMEN:

En los tres niveles de agltacién en los que se tra-
bajé, la conversifn promedio calculada a un tiempo
de reaccién y velocidad de agitacién, es igual en
las dos réplicas, existe repetitividad entre los

dates obtenidos experimentalmente.
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INFLUENCIA DE LAS TRES VELOCIDADES DE AGITACION SOBRE
EL AVANCE DE LA REACCION ESTUDIADA.

Para efectuar el tratamiento estadistico de la in-
fluencia del parimetro estudiado, velocidad de agita-
cién, (RPM), se hizo la comparacién entre las tres ve-
locidades de agitacién utilizadas, en las combinaciones

de: (411,644), (411,815), (644,815) RPM.

Para este estudio se utillzaron las pruebas esta-

disticas de Smirnoff y s-student, ver apéndice C,

Prueba de Smirnoff: tablas: 5:5.A., 5.5.B.,, vy

5.5.C.

Prueba t-student: tablas: 6.5.A.1., 5.5.B.%., vy

5.5.C.1.
Las tablas de los valores criticos para estas prue-

bas estén en las tablas: 5:2 para la prueba de Smirnoff

y 5:3 para la t-student,

REGLA DE DECISION:




93

Smirnoff: Si alguna diferencia D> ¢ (valor critico,

tabla:5:2), SE RECHAZA LA HIPOTESIS PROPUESTA HO .

t-student: Si t >c (valor critico, tabla:5:3), SE
RECHAZA LA HIPOTESIS PROPUESTA HO'

HIPOTESIS:

H.: El parémetro velocidad de agitacién, (RPM), NO

influye para el avance de reaccién promedio,

H,: El parémetro velocidad de agitacién, (RPM), SI

influye para el avance de reaccién promedio.
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Tabla: 5.5.A;; Diferencia entre conversifn promedio,
considerando original y réplica, a un
mismo tiempo de reacclén y diferente
velocidad de agitacién.

D= ¥po = Xpq
Valor del nivel en la escala del agita-
dor utilizado = 0 y 1.

Velocidades iniciales de agitaci6n = 411

y 644 RPM.
t&m . PIHTHWHﬁ
(Horas) D= Xa0 = Xm
1:00 0.020513
\ 2:00 0.014655
3:10 0.043958
4:10 0.062273
5:10 0.016851
6:30 0.002930

Como, cualquier diferencia B( ¢ (tabla:5:2), por
lo tanto, NO SE RECHAZA LA HIPOTESIS PROPUESTA Ho. Y se
concluye que el pari&metro velocidad de agitacién no in-
fluye para el avance de reaccién promedio en los niveles

de 0 y 1, en las velocidades iniciales de 411 y 644 RPM.
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Tabla: 5.5.A.1.-Diferencia entre conversidn promedio,
: considerando original y réplica, a wun

mismo tiempo de reaccidén e igual velo-
cidad de agitacibn.
D= X0 Fas
Valor del nivel en la escala del agita-
dor utilizado = O y 1.
Velocidades iniciales de agitacibn =411

y 644 RPH.

D = 0.02686
s(D)= 0.0148
t=1.7

Como £ = 1.76 < ¢ (tabla:5:3), NO SE RECHAZA LA HIPOTE-
SIS PROPUESTA H,. Y se concluye que, el parémetro velo-
cidad de agitacidén no influye para que la reaccifn pro-
medio transcurra en los niveles de 0 y 1 y en un rango

de 411 a 644 RPM.
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Tabla: 5.5.B.- Diferencia entre conversifén promedio,
» considerando original y réplica, a un
mismo tiempo de reacciSn y diferente
velocidad de agltacién,
D = Xpg - Hpg
Valor del nivel en la escala del agita-
dor utilizado = O y 2.

Velocidades iniciales de agitacibn = 411

y 815 RPH,
tRxn EIFEEENCIAE
(Horas) D = Xeo = Xao
1:00 0,021979
2:00 0,019047
3:1p0 0,083521
4:10 0.05787%
5:10 0,005861 v
6330 0.003664

Como, cualquier diferencia B< c{Tabla:5:2), por 1o
tanto, NO SE RECHAZA LA HIPOTESIS PROPUESTA HO f Y se
concluye que el parémetro velocldad de agitacifn no
influye para el avance de reaccidn promedio en los nive-
les de 0 y 2, y en las velocidades iniciales de 411 y
815 RPM.
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Tabla: 5.5.B.1.-Diferencia entre conversién promedio,
considerando original y réplica, a un
mismo tiempo de reaccifn e ipgual velo-

cidad de agitacién.

D= Xpo - Xp2

Valor del nivel en la escala del agita-
dor utilizado = O y 2.

Velocidades iniciales de agitacién = 411

y 815 RPM.

D = 0.03199
s(D)= 0.0216

i t=1.48

Como t = 1.48 ¢ ¢ (valor critico tabla:5:3), NO SE RE-
CHAZA LA HIPOTESIS PROPUESTA Ho. Y se concluye que el
parfimetro velocidad de agitacién ne influye para que
la reaccién promedio transcurra en los niveles de agi-

tacién de 0 y 2 y dentro del rango de 411 a 815 RPM.
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Tabla: 5.5.C.- Diferencia entre conversién promedio,
considerando original y réplica, a un
mismo tiempe de reaccién y diferente ve-
locidad de agitacibn.

D=t - X
Valores del nivel en la escala del agita
dor utilizado = 1y 2.

Velocidades iniciales de Agitacién = 644

y 814 RPM.

tRxn PIF;&ENCIAE

(Horas) D =Xy - Xpo
1:00 0.001466
2:00 0.004392
3:10 . 0.127479
4:10 0.120152
5:10 0.022712
6:30 0.006594

Como, D < ¢ (Tabla:5:2), por lo tanto, NO SE RECHA-
ZA LA HIPOTESIS PROPUESTA HO. Y se concluye gque el paré-
metro velocidad de agitacién no influye para el avance
de reaccién promedio en los niveles de 1y 2, v en las

velocidades de 644 y B15 RPM.
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RESUMEN:

en las tres combinaciones entre los niveles de
agitacién; el pardmetro velocidad de agitacibn

(RPM), no influye para el avance de reaccién pro-

medio,
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‘Tabla: 5.5;C.1.-Diferencia entre conversién promedio,
) considerando original y réplica, a un
mismo tiempo de reacci6n e igual veloci-

dad de agitacién.

D= Xp - *p2

Valor del nivel en la escala del agita-
dor utilizado - 1 y 2,

Velocidades iniciales de agitacifn = 644

y 815 RPM.

0.04713
Y= 0.0404
= 1.16

0
—
~ ot ol

Como, t= 1.16 < ¢ (valor critico tabla: 5:3), NO SE
RECHAZA LA HIPOTESIS PRCPUESTA Ho. Y se concluye que el
parfmetro velocidad de agitacién no influye para que
transcurra la reaccidén promedio, dentro de 1los niveles

de 1y 2 y en un rango de 644 a 815 RPM.

RESUMEN:

En las tres combinaciones entre los niveles de agi-
tacién; el paréimetro velocidad de agitacién (RPM),

no influye para el avance de reaccibén promedio.
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CONCLUSIONES

El estudio experimental realizado en el presente
trabajo, mostrd que las tres variaciones hechas en la
velocidad de agitacibén no influyen, para que 1la reac-
cibén de saponificacién de #&cido estedrico ocurra a
temperatura ambiente.

N

Con las tres velocidades de agitacién, quedé pro-
bado que en ese rango, dentro del reactor la mezcla de
reaccion alcanza un cierto grado de unfiromidad, que
sirve para que el avance de reaccién transcurra de una
manera uniforme y que 1los datos experimentales sean

repetitivos, para obtener resultados mis confiables.

La reaccién se llevé a cabo en un medio de s6lidos
en suspensidn, dentro del rango de velocidad de agita-
cifn con que se trabajé, se logra mantener a los s&lidos
de &cido estefirico suspendidos y fuera del fondo del
recipienfe, para lograr la distribucibn de reactivos vy
poder llevar a cabo la reaccién de saponificacibén de

Acido estedrico.
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Las pruebas preliminares se hicieron con el fi{n de
encontrar un plan adecuado de muestreo, para estudiar
el transcurso de la vreaccién de saponificaci6n de

&cido estefrico,

Al transcurrir la reaccién, por efecto de la agita-
cibn se va formando espuma y ésto provoca error al hacer
el muestreo, porque existe un error en el vollmen mues-

treado, por el aire que queda englobado.

Se buscd un método que disminuyera la cantidad de
aire englobada y que la cantidad de volGmen muestreado

fuera constante durante el transcurso de la reaccibn,

Para lograr lo anterior, se efectuaron varias prue-
bas bajo la condicién de que las concentraciones de los

reactivos fueran en relacibn equimolar.

Los resultados obtenidos se presentan a continua-
cibn, numerados por tablas y con sus respectivas con-

clusiones.
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PROCEDIMIENTO

Después de llevar a cabo las pruebas preliminares,
el plan de muestreo a utilizar, para seguir el trans-
curso de la reaccién es tomando muestras a diferentes
t e irlas pesando,

Rxn

Se arma el aparato.

Se selecciona la escala de agitacibébn de trabajo.

Se calculan y preparan las concentraciones de los

reactivos.

Se introducen en el reactor,

En una probeta limpia y seca, previamente pesada,
se toman 10 ml. de muestra del reactor sin agitar y se
pesa, para saber la cantidad muestreada en gramos y
conocer la densidad de la mezcla de reaccibn sin agitar
para posteriormente ver si permanece constante durante

el transcurso de la reaccién.

Se enciende el agitador.
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Se muestrea a diferentes intervalos de tiempo pre-

viamente establecidos, de la siguiente manera:

Se mide la velocidad de agitacién con la ayuda de

un tacbmetro.

En cuatro vasos de precipitado, limpios y secos,
previamente pesados e identificados, a diferentes -

t se toman cuatro muestras de diferentes puntos del

Rxn?’
reactor y se pesan, (WB) en gramos y se calcula el voll-

men real muestreado, (VB) en ml.

Se procede a titular agregando 10 ml. de HZO desti-
lada en cada vaso, y tres gotas de fenolftaleina como
indicador, se titula con HC1 0.10 N y se anotan los

ml. de HC1 gastados (V1).

El cambio seri de rosa a incecloro.

Se continfia muestreando en diferentes tiempos, has-

ta llegar a un tRxn de 6 h.
Se apaga el agitador,

Se descarga el producto formado.



Enjuagar el equipo para la siguiente prueba.
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Tabla: A-1,
Valor en la escala del agitador utilizado = O.
Velocidad inicial de agitacién = 411 RPM.
tm(min) Vz(ml) XA CA CB

10 6.3 0.8106 0.0630 ©,2333

20 13.9 0,5821 0.1390 0.5147

30 17.7 0,4679 ©0.1770 0.6554

60 12.7 0.6182 0.1270 0.4703

90 9.4 0.7174 0.0940 0.3481

120 9.3 0.7204 0.0930 0.3443

130 7.7 0.7685 0.:0770 0.2851

140 9.7 0.7084 0.0970 0.3592

160 8.9 0,7325 0,0890 0.3296

200 8.4 0.7475 0.0840 0.3110
toen Tiempo transcurrido de reaccibn. (min),
Vi ml. de HC1 gastados en la titulacién.
Xpi Conversibn de fcido estefirico.
C,: Congentracibn de &cido -estefrico, mi/litro.
C,: Concentracién de potasa, (KOH}, mol/lifro.
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En esta prueba se buscé algfin medio que facllitara
la titulacibén, a algln solvente que no afectara a los

reactivos ni al producto formado de la reaccién.

Se escogid el agua. El agua disuelve al estearato
de potasio formado, pero muy lentamente, el &cido esteé-
rico libre es insoluble en agua y la potasa (KOH) esta
en solucién acuosa, por consiguiente 1la titulacién se
lleva a cabo de una manera aceptable, con un error des-

preciable.

A la muestra tomada, se le agregan 10 ml. de agua
destilada y tres gotas de fenolftaleina "como indicadeor

y se titula con HC1 0.1 N.

Los valores obtenidos arrojan un error debido al
aire englobado en la muestra tomada, y ésto se debe al

método de muestreo utilizado,

Se pensd en seguir el transcurso de la reaccibn
sacando la muestra y pesarla, considerando que la densi-
dad de la muestra permanecfia constante a través del

tiempo.

Este procedimiento se describe y se 1lleva a cabo
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en la siguiente prueba.

A la muestra tomada se le agregaron 10 m! de agua

destilada y esto facilité la titulacién.



Tabla: A-2.

Valor del nivel en la escala del agitador utilizade

Velocidad inicial de agitacién = 411 RPM,

i i i = oo
?soluuén sin agitar vl T

Donde:

= 1.010 ‘g /ml

VB: Volumen real muestreado, ml,

WB: Peso de 1a cantidad muestreada, g
98" Densidad de la smuestra, .ga/ml
_ W10
VB = B
10.1
3 \J
tm(mm) V2 “B VB XA ?6
60 11.1 3.6 3.56 0.064 1.0100
110 10.7 2.6 2.57 0.094 1.0099
160 7.4 2.5 2.48 0.101 1.0100
200 5.7 2.3 2.28 0.247 1.0100
260 5.7 2.2 2.18 0.213 1.0100
300 5.7 2.2 2.18 0.213 1.0100
tRxn:tiempo transcurrido de reaccién, min.
VZ: ml, de HC1 gastados en la titulacién,

X,: Conversién de 4cido estefirico.

A

p: Densidad de la mezcla de reaccién, g/ml
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Esta prueba se hizo con el fin de ver si durante el
transcurso de la reaccién la densidad de la mezcla de

reaccifn permanecia constante.

Primeramente, se sacl la densidad de la mezcla de
reaccidn sin agitar, tomando 10 ml.

(vz), y ver qué pesoc en gramos ocupan esos 10 ml, para

después determinar el valor de la densidad y tomarlo

como referencia posterior en las otras muestras,

Despu€s que se dejé transcurrir la reaccién duran-
te 3:20 horas, se observf gque la densidad de 1a mez¢la

de reaccibn permanecfa constante.

Aquf se considerdé despreciable la cantidad de aire

englaobado.

Este método de muestreo se escogid para hacer la

parte experimental de este trabaJjo.



APENDICE B

TEORIA DE AGITACION
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Existen sistemas homogéneos y heterogéneos, en don-

de los objetivos buscados son numerosos.

Sistema 1fquido de una sola fase:

Este sistema supone condiciones homogéneas y el
objetivo puede ser la mezcla de dos o més lfquidos mis-
cibles, ya sea puros ¢ en soluciones, o bien facilitar
procesos de transferencia de calor, para homogeneizar
temperaturas en el sistema, o, provocar calentamiento o

enfriamiento (transferencia de, o hacia, el exterior).

Sistema s6lido--1fquido:

Es un sistema heterogéneo, en los objetivos pueden
ser: dispersiones de una fase en otra, ya sea para s50lu-
bilizar o incrementar freas interfaciales en reacciones
quimicas o procesos difusionales, como también, facili=-
tar transferencia de calor entre las fases de, o hacia,

el exterior,

Hay tres tipos de operaciones que involucran el

problema de agitacibn:



1.-

2,-
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Contacto gas-l{quido.

Incremento de transferencia de calor de las paredes

del recipiente.
Incremento en el rango de transferencia de masa,
entre sélidos y lfquidos o dos 1fquidos inmisci-

bles.

Existen, adem&s de éstas, otras muchas aplicaciones,

ésto incluye: mezcla de 1Iquido con 1lfquido, gas con

l1iquido, etc.
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proceso resultante requerido:- Después de definir
la cantidad de material que va a hacer agitado, es ne-

cesario un estudio del procesc resultante requerido.

El resultado, en un proceso de la agitacién de wun
flufdo, puede ser descrito por un rango muy amplio
de términos de Ingenierfa Quimica como: rango de trans-
ferencia de calor, masa, tiempo de mezclado, grado de
mezclado, range y campo de reaccién, Es a menudo, impo-
sible predecir con exactitud la respuesta deseada del
proceso, pero sf, al menos predecir en una forma satis-

factoria.

Si el proceso resultante no puede ser definido, se
puede hablar del grado de agitacién deseado, adoptando
un nuevo término denominado: respuesta dinfmica, la res-
puesta dinéimica describe la agitaci8n en puros términos

fisicos.

La respuesta dinémica para mezclado y movimiento,
sélidos en suspensién, o dispersi6n de gases, es la
velocidad de la masa del flufdo, nivel de los sblidos en
suspensidn y grado de dispersi6n del gas, respectivamen-~

te.

Para ilustrar estos conceptos, un bajo nivel en la
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respuesta dinfmica en mezclado y movimiento serfa una
velocidad m{nima en todo el [rluido agitado, mientras
que, a un nivel alto en la respuesta dinémica, serfan

velocidades muy altas.

En s6lidos en suspensién: un nivel bajo en la res-
puesta dindmica corresponderfa a un movimiento miInimo
de s6lidos sobre el fondo del recipiente, y asf, a un
bajo nivel en la respuesta dinfmica, corresponderfa en
un sistema gas-1fquido, a un burbujeo de gas ascendien-
do rdpidamente a la superficie del l{quido, y pobremente
distribuido en la fase liquida, a un nivel alto en la
respuesta dinfimica corresponderfa a un burbujeo de gas

muy bien dispersado y distribuido en todo el recipiente.

La respuesta dinémica ha sido referida para una

escala de agitacib6n. Ver capitula 3:4.
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.AGITADORES: ALGUNOS TIPOS GENERALES.

Un agitador, es un aparato mecénico, que produce
el movimiento directo de un fluido, por la accifn de los

rotores.

La fig: B-1, muestra a algunos de los tipos de

agitadores usados en la industria.

A continuacién se hace una breve descripcibn, de
los dos tipos de agitadores usados en el presente estu-

dio.

1.~ Agitador: tipo paleta; usado en las pruebas prelimi-

nares y en la parte experimental,

De gran sencillez en su construccién, consiste de
dos o mAs paletas de di&metro apreciable (40 a BO)% del
difmetro del tanque, horizontales o verticales montados
sobre un eje. Empujan al material, o crean un {flujo
netamente circular alrededor del eje de rotacibén, man-
teniendo a las capas adyacentes en sus respectivos pla-
nos horizontales con muy poco o nada de mezcla entre

ellas,
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.- Circula radialmente, ne circula vertical, al menos

que se usen baffles,
.- Trabaja a un amplio rango de viscosidad.
- No se ensucia tan fdcilmente.
- La capacidad de flujo, puede ser alta, para varios

grados de elevacién (el grado de elevacibén es igual

al diSmetro del tanque).

El rango de velocldad puede agruparse como sigue:

Velocidad alta: 1750 RPM.~ Para fluidos de baja visco-

sidad como el agua,

Velocidad Media: 1150 RPM: para fluidos con viscosidad

medlia, tales come Jarabes y barnices.

Velocidad Baja: 420 RPM: Para fluidos con alta viscosi-

dad, como aceites y pinturas.

ta eficiencia de la agitacién es generalmente alta
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(40-60%) para velocidad baja de 400 RPM. y baja de (25-
45%) para velocldades de 1750 a 1150 RPM.



—— viscosidad centipoisses —— estado

2 4 5

Plan de Mezclado 1 l[)3 10 estado pldstico |} s6lido

10

Agitacibn de aivef o oo -

Paletas S R gy ey g
Propela gy gy gy
Turbina S R

Fig: B-1.- Algunos tipos de agitadores usados en 1la

Industria.

Procesos de Carga

Procesos Continuos
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Agitador: tipo: Propela:-
.- Circula con flujo axial paralele a la flecha,
y su modelo de flujo es modificado con baffles,
.- Opera en un amplio range de velocidades.

.- provoca una accibn de agitacién muy buena a

altas velecidades.

.- A bajas velocidades, el flujo establecido no

es fAcilmente destruido.

.- Es econbémico en cuento a fuerza.

. Generalmente, su limpieza es fAcil.

.~ Su operacién, es dificultosa, cuando se quiere
localizar dentro del recipiente a algfin punto,

para obtener un rendimiento 6ptimo.

.- No es efectivo en lfquidos muy vicosos, sblo

en operaciones especiales.
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Si un agltador, esti localizado completamente cerca

del fondo del recipiente, el flujo es convertido a ra-
dial. En un sistema con baffles, el flujo del impul-
sor es axial. Los baffles inadecuados o colocados in-
correctamente, pueden causar una operacién ineficiente

de agitacién,

Los efectos sobre el proceso de un cambio en 1la
operaci6n del sistema de agitacién, (impulsores, baffles

etc.), es la medicidén final del rendimiento del sistema.

Generalmente, como el tamafio del sistema incrementa
el flujo del impulsor, por un arreglo en 1la f{fuerza o
potencia interna, se incrementard mis rApido, como si
hubliera turbulencia en el sistema. Aln con el mismo gra-
do de turbulencia, no es seguro que el efecto de agita-
cibn, transferencia de masa, etc., sea el mismo a 1lo

largo del sistema,

Una vez analizado ésto, puede ser determinado si el
proceso resultante es controlado, por flujo o turbulen-

cia.



APENDICE C

TRATAMIENTO ESTADISTICO DE LOS DATOS EXPERIMENTALES
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Para el tratamiento estadfstico de los datos expe-

rimentales, se utilizaron tres pruebas estadfsticas:

1.~ Prueba de Smirnoff.
2.~ Prueba t-student.

3.~ Prueba de Friedman,

1.- Prueba de Smirnoff: Es utilizada para comparar dos
pruebas experimentales tomadas de la misma poblacidn, vy

ver si existe diferencia significativa entre ellas.

La prueba consiste en:

.- Calcular la diferencia entre los valores a comparar

{conversién XAi) a un mismo tiempo de reaccifn.
.- Sacar su valor absoluto.
.- Comparar la diferencia obtenida D, con el valor

critico de la tabla:5:2, a un nivel de significan-

cla escogido.

. Si 1a diferencia experimental es mayor o igual que

el valor critico, se rechaza la hipftesis nula Hy .«
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Esta prueba se caracteriza, por tener mucha holgura

en sus valores criticos.

2.~ Prueba s-student:

Condicién: Son dos conjuntos de datos apareados,

que proceden del mismo sujeto y método.

Por medio de esta prueba, se compara la diferencia
observada entre promedios, con la variabilidad entre los
datos, medida por la desviacibén esténdar, para ver si

la diferenclia entre ellos es significativa,

La prueba consiste en calcular la desviacién estin~
dar s(a) y calcular el valor de ¢ y compararleo con el

valor critico de la tabla: 5:3.

La prueba se hizo con la suposicién de que las con-
versiones promedio de las muestras hechas por pares es

igual, y la diferencia entre ellas es igual a cero.
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Donde:

t = valor experimental s-student.

D = Diferencia entre los valores compa-

rados.

1 D = Diferencia promedio.
-\ - }:(0-3\
NI YA
n-t
n = tamafio de la muestra,
n-1 = grados de libertad = 12 - 1 = 11
3.~ Prueba de Friedman: (para mis de dos muestras rela-

cionadas).

La prueba de Friedman pertenece a las pruebas de

rango, y los datos en que se basa esta prueba son:
Se aplican K tratamientos a una serie de datos que
constituyen un bloque y se repite el proceso para cada

uno de los bloques (r).

Los r bloques son seleccionados aleatoriamente de
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la poblacién.

ESTADISTICO: Dentro de cada bloque se asignan rango a

los tratamientos.

RV = L,2,eeee ke
(4]
c= ) ROY,
R; ; ;)

R. = Suma dc los rangos usignados al tratamiento j cn

[

los r bloques.

Fl estadfstico T es: 2

l

T= l?'__.—— iV\\-BI‘(‘“‘ )
rr(kH) Ja

A
Regla de decisifn: Se wusa una aproximacidén de la X

Se rechaza H0 si T

v
-

1
~
]
-
[
o
]
=
"
w

Grados de libertad

valores criticos tabla: 5:1
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La prueba de Friedman, en el presente estudio se

aplica de la sigulente manera:

Datos:

K(tratamiento) = puntos de nuestreo (4,B,C,D).

r(bloque) = tRxn {horas).

Yij = Conversién promedioc a un mismo tRxny

punto de muestreo,



. Pundos de i\‘:}eﬂru (tratamiento)
bloz‘u: O) ! x 3 4
\~00 Xy | Xaz | Xasz | Xag
2:00 Khteo | Xoa | Kag | Kag
B0 | Y | XAz | Xas | Xaa
4:lo Yt Koz | Xas | Xns
B0 | Koy Xan | Xas | %ag
630 | Yay Yaz | Xas 1 Kag
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Se asignan 18n9Es 3 los tratamientos dentio de
cada blogue, y
g\qu\en&bﬁ Ca\cu\os

):94:

mzli 3(‘)(4"‘ \
Nt (xi-%) s (Ra-¥ %) (¥r )

‘X,:

r=( , KBz

e efech

4

van log
zaﬁ :
)

q-'L

2(%)= 'z':_(ﬁ:i‘f

n-i

G‘Z
YA
qu) z i(x—_@
n



Prueba de Smirnoff:

Se utilizé para estudiar la repetitividad de 1los

datos obtenidos.
Esta prueba se aplica de la sigulente manera:

Sacar la conversién promedio XA de los datos experimen-

tales obtenidos originalmente,
Sacar el valor de EAR' de las réplicas.

Estas conversiones promedio se calculan a un mismo

tRen © igual velocidad de agitacién.

Sacar el valor de 5 = iA - iAR’ y su valor absoluto
si D tienq un valor negativo. Comparar la D calculada
con los valores criticos de la tabla:5:2 con un total de

48 observaciones.

La otra aplicacién de la prueba de Smirnoff fué pa-
ra estudiar la influencia de la agitacién sobre la reac-

cibén estudiada.
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Se aplica, haciendo una comparacién entre las tres
velocidades de agitacidn utilizadas, haciende una com-
binaci6én de la siguiente manera:
(411,644), (411,815), y (644,815) RPM.
Se aplica de la sipuiente manera:
Se saca el valor de iAde los ocho datos obtenidos
experimentalmente a una misma velocidad de agitacién y

tiempo de reaccibn.

Sacar el valor de B entre las velocidades a compa-

rar a un mismo tiempo de reaccidn.

Sacar el valor absoluto se el valor de D es negati-

vo.

Comparar el valor de B obtenido con los valores
criticos de la tabla:5:2, y rechazar la hipdtesis si 520
{valor critico tabla:5:2).

Prueba t-student.

Esta prueba es muy estricta en sus valores criticos.



Se aplica de la siguiente manera:

Se calcula iA a diferentes tiempos de reaccib6n e igual

velocidad de agitacién,

Se calcula B a una misma velocidad de agitacién y tiempo

de reaccién.
Se calcula s(D).

Se calcula el valor de t.

Se compara el valor de t con los valores criticos de la

tabla: 5:3. al nivel de confianza escogido.

8§t > c (valor critico tabla:5:3) se rechaza Hy .
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Para estudiar la influencia de las tres velocidades
de agitacién sobre la reaccifn estudiada, se utilizé la

prueba de t-student de la siguiente manera:

Se aplica bajo la suposicibébn de que 1la diferencia
entre las conversiones promedio es igual a cero, entre
las tres velocidades de agitacién a comparar.

(411,644), (411,815) y (644,815) RPM.

Se toman en cuenta los ocho datos obtenidos origi-
nalmente, a un mismo tiempo de reaccién y velocidad de

agltacidn,
Se seleccionan las velocidades a comparar,

Se calcula el valor de iA a2 un misme tiempo de reag

cidon y velocidad de agitacién.

Se calcula el valor de D a un mismo tiempo de reac-

cibn y diferente velocidad de agitacién,

Se calcula el valor del promedio global de las di-

ferencias D.



Se calcula la desviacibn esténdar, s(D).
Se calcula el valor de t.

Se compara el valor obtenido de t con valor oriti-

co tabla:5:3 al nivel de confianza escogido.

Si t calculad > ¢ (valor critico tabla:5:3) se re-

chaza la hipbtesis HO.
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