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= 1. OBJETIVOS
- Objetivo General
« El objetivo de esta guia es dar a conocer el equipo de secado directo que se encuentra en
* los laboratorio de Ingenieria Quimica (LIQ), Universidad Nacional de Colombia

Objetivos Especificos

= = Familiarizarse con el equipo utilizado para realizar el secado directo
= Comprender el funcionamiento de las diferentes partes que lo conforman
. = Conocer la forma correcta de ponerlo en marcha.

—
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DIFUSIVIDAD O COEFICIENTE DE DIFUSI \ CELQA DE ARN

La difusividad, se define como el factor de proporcionalidad de la ecuacion de Fick sus
dimensiones se obtienen de la ecuacion (1), asi:

Jo _MCt L
dC,ldz M1 ¢
P L

D=

Donde M son unidades de masa, L de longitud y 1 unidades de tiempo.

La difusividad masica es una propiedad del sistema que depende de la temperatura, de la
presion y de la naturaleza de los componentes.

En la literatura se reporta diferentes metodos analiticos para el calculo de la difusividad, cada
una con algunas limitaciones, coincidiendo generalmente en que la difusividad varia
directamente con la temperatura, elevada a los tres medios e inversamente proporcional con la

presidn, asi:
372
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El coeficiente de difusion, para un sistema gaseoso, puede ser medido experimentalmente en
una celda de difusion. Consta de un tubo angosto parcialmente lieno con liquido puro A, (figura
1), el cual se mantiene a temperatura y presion constante por medio de un bafio de agua. Un
gas B se hace fluir a través del terminal abierto del tubo; debe tener una solubilidad
despreciable en el liquido A al tiempo que debe ser inerte quimicamente a &i. El componente A

se vaporiza y difunde dentro de la fase gaseosa La velocidad de vaporizacion de A, puede ser
expresada matematicamente en términos del flujo masico o molar.
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Figura 1 Celda de difusion de Arnold

Realizando un balance de materia a través de un volumen diferencial a lo largo del tubo,
teniendo a A, como area transversal al flujo se obtiene:
K]




NAZAI ’Z_NAZAI l =0 (5)

Z+AZ

Dividiendo esta expresion por €l volumen A, 0Z y evaluando el limite cuando 07 tiende a cero,
se obtiene la ecuacion diferencial siguiente .

ANy _ 0 (6)
dz

Esta relacion, estipula un flujo molar constante de A en la fase gaseosa desde Z, hasta Z,.

Considerando solamente el plano que pasa por Z, y la restriccion que el gas es insoluble en el

liquido A, se deduce que el flujo Ngz es igual a cero a lo largo de toda la columna, de tal
manera que el componente B se comporta como un gas estancado.

El flujo molar constante de A se puede describir por 1a siguiente ecuacion:

d c

N,z ==D ;¢ 2 + (N, + Ny) (7)
dz c

CA/C = Ya

Esta ecuacién se puede integrar en las condiciones limites:
Z=2Zy - YaT ¥ym
Z =7, Ya = Yaz

Integrando se obtiene:
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Donde z es la trayectoria difusiva.

£l promedio logaritmico de la concentracion del componente B se define como:

Y=V
Voun == (9)
In—242 .
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Como Ngz = 0y para gases ideales, ¢ = P/RT, si se reemplaza (9) en (8) se obtiene:

D, P -y,
N, = 4B -?/AI Va2 (10)
RTZ yB.lm

L2 ecuacion (10) describe el flujo de masa en la pelicula de gas estancado.

Cdiocando el flux de A como funcion del volumen y la concentracién de A en el liquido se tiene:

__CudV
A dt
Sabiendo que V = A, *h:

N (11)
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LAy (12)
dt dt

y que dh=-dz, se obtiene:

dz
Ngz=cy _(E (13)

lguatando 13 y 10 e integrando se obtiene:
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Esta ecuacion corresponde a una linea
1 DyyPyu—Ya
cu RT

recta, donde la pendiente viene siendo

Py

YL

A partir de esta ecuacion y teniendo los datos de aitura para diferentes tiempos, se puede
hallar la difusividad de un sistema binario empleando la Celda de Arnold.

stado seudo-estable.

En muchas operaciones de transferencia de masa, uno de los limites puede moverse con el
tiempo, tal es el caso real de la celda de difusién de Amold. Si la longitud de la trayectoria de
difusién varia muy poco en un tiempo relativamente largo, un modelo de difusion seudo-

estable se puede usar. Cuando esta condicion existe, la ecuacion (10) describe el flujo de masa
en la pelicula de gas estancado.
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I 3. DESCRIPCION EQUIPO

El equipo que se va a utilizar para la practica consta de:

e Valvula reguladora de flujo: Permite regular el flujo de entrada del aire, aunque es preferible
usar la segunda valvula para esta funcién.

. Filtro de aire: Realiza una limpieza prefiminar del aire antes que entre a la columna de
absorcion.

Columna de adsorcién. La longitud de la columna, es en este caso la variable mas
importante puesto que de ella depende, la calidad del aire que pase por el tubo de difusién,
en cuantiela humedad, pues es fundamental que el aire llegue al tubo de difusion

completa e seco. El equipo actualmente tiene un tubo de PVC el cual hace el papel de
las columnas de absorcion.

Amortiguadores de flujo. Después de las columnas, van instalados los amortiguadores de
flujo que también sirven como recolectores de particulas, para esto se dispone de un frasco
de plastico de lugar de dos balones de tubuladura lateral.

Serpentin de cobre: Del amortiguador de flujo, sale el serpentin de cobre que conducira el
aire dentro de la cuba con el fin de uniformizar {a temperatura del sistema.

Cuba. La cuba va con agua hasta un nivel ligeramente superior al tubo de difusion.

Tubo de difusién. Este estd acoplado a la cuba por medio de manguera, posee tres
pequerias tubuladuras parta adicionar la sustancia al capilar, tomar presién y colocar un
termdmetro. El tubo tiene suficiente longitud (aproximadamente 62 cm.), tal que cuando el

aire pase sobre el capilar sea un flujo normal a fin que se aproxime al estado seudo-
estable.

Medidor de orificio y vélvula reguladora de flujo. El tubo de difusidén por su extremo de
salida del aire, se acopla a una tuberia de cobre mediante una manguera, que permite un
sello hermético con el orificio de la cuba por el cual sale dicho tubo; a esta tuberia de cobre
esta conectado un dispositivo medidor de flujo: un orificio de dos milimetros de diametro
con tomas de presion que van conectados a un manémetro diferencial de agua.

En el extremo de la tuberia de cobre y a un metro del medidor esta instalada una valvula la
cual permite regular el flujo y presién en el sistema.

Manémetro de mercurio: Permita medir la presién manométrica a la cual esta circulando el
aire en el tubo de difusion.

Ademas de este equipo para realizar la practica se necesita disponer de:

* Un teodolito. Permite medir el nivel del liquido en el capilar.
e Un crondmetro.

Un termometro: Para medir la temperatura del bafio.

Una jeringa. Se utiliza para introducir la muestra en el capilar

Un termostato o una resistencia para calentamiento: Se emplean para calentar el bafio de

aqua y asi poder medir la difusividad de la sustancia escogida en aire a una temperatura
mayor a la temperatura ambiente.

Un agitador manual. Se utiliza para uniformizar la temperatura del bario.
Algodén y alambre delgado: Para limpiar el capilar antes y después de terminada la

practica, en caso que se necesite. El proceso de limpieza se debe hacer con mucho
cuidado, evitando que el algoddn pueda quedar dentro del capilar.




4, DIAGRAMA EQUIPO
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Figura 2. Celda basada en los principios de la Celda de Difusion de Arnold
Ubicada en los Laboratorios de Ingenieria Quimica
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Figura 3. Circulacion del aire en el




5. PROCEDIMIENTO

SUSTANCIAS SUGERIDAS PARA TRABAJAR

1.
2
3
4.
5.
6
7
8
9
1

Eter 4

Disulfuro de carbono
Acetona~

Cloroformo
Tetracloruro de carbono
Benceno

Tolueno

Agua

n-butanol

0. Anilina

Acondicionamiento del tubo de difusién y de la cuba

En caso de que se desee trabajar con una sustancia diferente a aquélla con la cual se
realizo la dltima préctica en este equipo es necesario limpiar el capilar.

Adicionar la sustancia problema al capilar gota a gota, mediante una jeringa que debe ser
previamente lavada. Dejar una trayectoria de difusion entre 2.5 y 3.5 cm, con el objeto que
las diferencias de nivel sean mayores y se faciliten las lecturas con el teodolito. Una vez
adicionada la sustancia colocar el tapén respectivo a la tubuladura de alimentacion.
Permitir fa entrada de aire al tubo de difusidn (Hay que tener precaucion en realizar este
paso antes de llenar la cuba, pues el agua se podria entrar al tubo de difusian).

Lienar la cuba con agua hasta un nivel ligeramente superior al tubo de difusion, para
garantizar que todo el sistema se encuentre a la misma temperatura. Para la toma de datos

a una temperatura mayor, es necesario uniformizar la temperatura del agua calentando en
diferentes puntos y usando un agitador.

Estabilizacion de flujo y presion.

.

Para el ajuste de flujo vy presién del sistema, se debe tener cuidado de no presurizar el
equipo por encima de 770 mmHg, ya que esta es la maxima presién de operacion
permisible del equipo. '

Dejar pasar un flujo que produzca como maximo una caida de presién de 3 mm de agua a
través del orificio. Este flujo y presién, se ajustan manipulando las valvulas: Salida del
compresor y la terminal del sistema, aunque preferiblemente se debe usar la ubicada en el
terminal del sistema, ya que permite un mejo mas cuidadoso. Esta caida de presidn en el
orificio puede garantizar un flujo laminar, aunque seria mejor verificarlo midiendo el caudal
de aire a la salida.

Cuando se tengan presion y flujo estabilizados en un valor deseado dejar transcurrir de 10
a 15 min mientras se alcanza el estado estacionario.

Acondicionamiento del teodolito y toma de lecturas.

Colocar el teodolito aproximadamente a un metro de distancia de la cuba y nivelario por
medio del tornilio de ajuste fino que tiene para tal fin debajo del ocular; cuando la burbuja
del nivel de alcohol este perfectamente centrada, indica que el teodolito esta nivelado.
Abnear el reticulo del ocular con la parte inferior del menisco, tomando comao referencia la
mitad del lente, es decir, que el reticulo aparezca dividiéndolo en dos partes.

Tomar la lectura superior de la trayectoria de difusion, la cual coincide con la parte terminal
de 1a seccion del capilar y no en la unién de este con el tubo.

Tomar la lectura del nivel del menisco en el capilar y simuitineamente poner en
funcionamiento el cronémetro. Los intervalos de tiempo entre lectura dependen de la
sustancia con la que se vaya a trabajar. Para presiones de vapor menores de 20 mmHg, el
intervalo de lectura debe ser de una hora, para presiones de vapor entre 20 y 80 mmHg,
media hora, para presiones de vapor entre 80 y 250 mmHg, quince minutos y para




presiones de vapor superiores a 250 mmHg, diez minutos. Se considera que diez lecturas
son suficientes.

Finalizacion del ensayo. o

Una vez terminada la practica, se debe a hacer lo siguiente:

« Retirar agua de la cuba hasta alcanzar un nivel inferior al tubo de difusion
+ Suspender el flujo de aire.

Limpiar el capilar, a menos que no se necesite. La limpieza se puede realizar con un
algodon y un alambre

Recomendaciones

Antes de empezar la practica, debe revisarse que no haya escapes en la cuba.

Es posib\e que las columnas de adsorcidn se obstruyan por el extremo donde entra el aire,
debido a que esta parte es practicamente la que retira la humedad, formandose un bloque
compacto de cloruro de calcio que impide el flujo. Si esto ocurre, basta quitar la copa de

reduccién. de este extremo, y retirar el cloruro gastado, quedando la columna nuevamente
en condiciones de operar.

E; preferible_que las lecturas del teodolito las realice una sola persona, con el fin de tomar
siempre la misma referencia. El teodolito debe permanecer fijo en el mismo lugar.
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