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RESUMEN

En el presente trabajo se disefid y construygegipiente cerrado para la
preparacion de zeolitas en un horno microondaseanenal. Se aplicaron las
fases del disefio conceptual; partiendo desde elgalmiento del problema, hasta
la matriz de decisién, donde se obtuvo el disefimeéd que cumple con las
condiciones requeridas para la solucion del proalefosteriormente, se
realizaron los calculos con la finalidad de dimenar el reactor aplicando la
teoria de cilindros de pared gruesa, asi comcelagas de fallas para garantizar
un funcionamiento 6ptimo y seguro del mismo. Poa garte, se seleccionaron
los tipos de roscas que componen el reactor yssfidliun sistema de seguridad
que permite la regulacion de presion interna ereelpiente en caso que ésta
sobrepase la presion maxima de disefio. Una vezuidadas fases del disefio se
elaboraron los planos correspondientes para cadadanlos componentes del
reactor; posteriormente se construyd el recipignge sometid a una serie de
pruebas a través de las cuales se verificd su dnasiiento. Finalmente, se
elabor6 un manual de operacién y mantenimiento Sagite para conservar en

buen estado al reactor
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INTRODUCCION

INTRODUCCION

Las zeolitas son aluminosilicatos, que del@dsus propiedades Unicas, tales
como: altas areas superficiales, sistema de cadafgsdos, densidad de sitios
activos controlable, poseen una gran diversidadptieaciones en la industria de

la refinacién, petroquimica y quimica fina.

Usualmente las zeolitas se sintetizan bajalicamnes hidrotérmicas utilizando
recipientes cerrados a presion autdégena, en uodeedie tiempo que va de varias
horas a pocos dias, dependiendo de la naturalegsta® composicion del gel y
temperatura de sintesis (Olguin, 1998). Su obtangidr este método
convencional implica una inversion considerable tidenpo y energia en su
procesamiento, por lo cual se hace importantesiaiducion de estos parametros

en su preparacion.

Un método alternativo a esta ruta de sintesis/encional, lo constituye el
calentamiento por microondas, el cual se ha veniti@gando en diferentes areas
de investigacion, principalmente en el secado dedymtos quimicos y
deshidratacién de materiales solidos debido a gtre &s ventajas que presenta,
esta la de proveer un calentamiento uniforme yd@apbu utilizacion en sintesis
de zeolitas se ha venido acrecentando en los @tiempos, ya que facilita la
obtencion de nanoestructuras con propiedades qaeasipnes, son muy dificiles

de alcanzar por otros medios.

Los materiales de fabricacion de los reactores peadizar la sintesis por
microondas deben cumplir con ciertas caractergstidantro de las cuales estan:
ser transparentes a las microondas, termoestablesisgentes al ataque quimico
producido por la composicion de la mezcla de réamcdPor su parte, se deben
tomar en cuenta ciertos parametros para el diseficedctor cerrado tales como:

la temperatura y el tiempo de operacion, el tamdéda cavidad del horno




INTRODUCCION

microondas, la cantidad de mezcla reaccionante prdéaion de vapor que se

genera durante la sintesis.

De aqui que, la importancia de la realizacion de &abajo especial de grado
radica en que a través del disefio y construcciamdeactor cerrado para hornos
microondas convencionales, se contribuye en elcvdae las investigaciones que,
en materia de sintesis de zeolita, se han venisaradlando en los ultimos afos
en la Facultad de Ingenieria, al tratar de dismiooinsiderablemente los tiempos
de sintesis a través del uso de la tecnologia deoamdas a la vez que pueden
obtenerse sélidos de alta pureza y con caracta$stnuy particulares, que les
permitirian mejorar sustancialmente su comportatoie@omo catalizadores y

adsorbentes.

Este trabajo especial de grado consta de ¢bjcoapitulos, distribuidos de la

siguiente forma:

El Capitulo | denominado planteamiento debfegma, contiene la descripcion
del problema donde se exponen las razones que anold investigacion, los
objetivos del proyecto tanto general como espedfi@si como también el

alcance.

El Capitulo Il abarca las bases teéricas eetera los soportes conceptuales y

enfoques tedricos practicos de la investigacion.

El Capitulo Il comprende toda la metodolodéh disefio, donde se aplican las
diferentes fases del disefio conceptual y se obtiansolucién al problema

planteado.

El Capitulo IV abarca el disefio del reactar,este capitulo se aplican las
teorias de recipientes de pared gruesa, se selaocias roscas para las diferentes
partes del reactor, se disefa la valvula de segpirydse aplican las teorias de

fallas correspondientes.
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El Capitulo V contempla la puesta a punto yifieacion del reactor;
posteriormente se presentan las conclusiones ynesadaciones finales logradas

en este trabajo de investigacion.




CAPITULOI Planteamiento del problema

CAPITULO |

PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

[.1.- Descripcion del problema.

La sintesis de zeolitas hoy en dia se estéernmntando ya que sus
aplicaciones en la industria son muy variadas, goasutilizadas en procesos de
separacion, catdlisis, adsorcion, intercambio mnientre otros, por ser un

material poroso y altamente cristalino.

De manera general, las zeolitas se sintepparcalentamiento hidrotérmico a
presion. Este proceso se basa en el desarroll@gleristales a partir de sus
nacleos. Los geles que se utilizan contienen Idsiemties necesarios para la
cristalizacion y estan formados por una fuente illeiocsy otra de aluminio,
ademas de una base fuerte, y en algunas ocasioneagente director de

estructura.

Las condiciones de sintesis dependen deldi&peolita que se desea obtener,
y el calentamiento se produce en horno por congeccion una duracion
aproximada de 8 a 48 horas. No obstante, en lomsadtafios se ha comenzado a
utilizar la radiacién por microondas como formaadéentamiento, porque tiene
entre sus ventajas que reduce de manera sustbrsct@mpos de reaccion de las

sintesis.

Actualmente, en el Laboratorio de RefinaciéRetroquimica en el modulo |l
de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Univatsi@entral de Venezuela, se
esta realizando la preparacion de zeolitas, emeurpdb maximo de 48 horas, por
medio de métodos convencionales de calentamiatg@hi surge la necesidad de
disefiar un dispositivo (reactor) que permita realesta sintesis, en tiempos mas

cortos, sin afectar el rendimiento de la misma.
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El tema de la presente investigacion esté&idefal disefio y construccion de
un reactor cerrado para sintetizar zeolita, esigaafiente ZMS-5, utilizando un
horno de microondas convencional como fuente dentahiento, que permite

incrementar la velocidad de la sintesis.

Para la realizacion de este trabajo se apla&sriases del disefio conceptual,
siguiendo ciertos parametros en su desarrollo, fastarrojando la solucion mas
favorable al problema planteado, la cual consistelalisefio y construccion de
un recipiente cerrado para la preparacion de Zsolén hornos microondas

convencionales.

[.2.- Objetivos

1.2.1.-Objetivo General

Disefiar y construir un reactor cerrado paraptaparacion de zeolitas

utilizando un horno microonda convencional.

1.2.2.-Objetivos Especificos

» Aplicar las fases del disefio conceptual para obianaejor solucion.
» Disenfar el reactor cerrado.

» Elaborar los planos correspondientes al reactor.

» Construir el reactor.

* Realizar pruebas para verificar el funcionamiergboreactor.

* Realizar un manual de operaciones y mantenimiento.
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[.2.3 Alcances.

» Diseflar un reactor cerrado para realizar sintesis nd@croondas
convencional.

» Construir el reactor, apoyandonos en los planospga@ficaciones segun
el disefo.

* Sintetizar zeolita ZSM-5 en el reactor construido.
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CAPITULO I

MARCO TEORICO

I1.1.- Generalidades

La sintesis en hornos microondas ha tomado graartanria en la quimica. El
calentamiento convencional es conocido por sericieete y consumidor de
tiempo. La sintesis en hornos microondas da masptiea crear nuevas
sustancias, asi como desarrollar nuevos procesokigir de gastar horas o dias
sintetizando un simple compuesto mediante el cabeienhto convencional, la
quimica de microondas puede ahora ejecutar la anrgaccion en minutos. La
sintesis en hornos microondas puede ser aplicaglgiveimente a cualquier
esquema de reaccion, creando reacciones massapidprando rendimientos y

produciendo productos quimicos mas limpios.

Ademas, la sintesis en hornos microondas crea ebtampénte nuevas
posibilidades en la transformacién de productosnguas esto debido a que las
microondas pueden transferir directamente energilasaespecies reactivas,
conocido como “Calentamiento Molecular’, lo que g&e promover
transformaciones que no son correctamente posidiézando calentamiento

convencional.

I1.2.- Las zeolitas

El término zeolita proviene de las palabras gri¢gas” que significa hervir, y
“lithos” que significa piedra, ya que en el afio 1&g descubrié un mineral que
perdid agua al calentarlo con una llama de soplsds. zeolitas se consideran
como uno de los grupos de minerales mas abundsolbes la tierra. Hasta ahora
se han descubierto cerca de 40 especies natutdtgsr(, 1998).
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El término zeolita comprende un gran nimero de ralas naturales y
sintéticos que exhiben caracteristicas estruct@munes. Estos minerales estan
constituidos por un esqueleto cristalino formador p@a combinaciéon
tridimensional de tetraedros T@T=Si, Al, B, Ga, Ge, Fe, P, Co, entre otros)
unidos entre si a través de atomos de oxigeno2Q0p2). Esta estructura de
tetraedros enlazados contiene canales y cavidaddsrnsiones moleculares en

los cuales se encuentran cationes de compensaudiéculas de agua y sales.
[1.2.1.- Estructura
En las zeolitas la unidad estructural basica odaaiprimaria de construccion”

es la configuracion tetraédrica de cuatro atomasxdtgeno alrededor de un atomo

central (TQ), generalmente de silicio y aluminio (Fig. 2.1).

Figura 2.1. Configuracion tetraédrica de la UniBaitharia de Construccion.

Una estructura espacial continua se alcanza astrdeéla existencia de unas
segundas unidades estructurales, originadas pmida de tetraedros al compartir
sus atomos de oxigeno, que al combinarse conduaidanestructura cristalina

final de cada tipo de zeolita (Fig. 2.2).




CAPITULO I Marco tedrico
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Figura 2.2. Unién de tetraedros para generar tagadsras cristalinas.

En las zeolitas mas comunes, T representa los etemsilicio y aluminio. El
aluminio siendo trivalente, induce cargas negatieasla estructura de los
tetraedros (AlQ)". Para compensar este exceso de cargas negatisamdlitas
incorporan en sus estructuras cationes tipd, M4 y C&*. Estos cationes son
facilmente intercambiables, lo que le confiere toesnateriales una elevada
capacidad de intercambio cationico. Estos juntolasmoléculas de agua ocupan
el espacio intracristalino de los aluminosilicateigndo la formula quimica para

una celda unitaria de este tipo de zeolitas laenge:

M x/n [(AlO2)x (SIO; )y]. mH0 (2.1)

Donde:

M: es un cation de valencia n,

m: es el numero de moléculas de agua, y la sumaealg indica la cantidad de
tetraedros por celda unitaria.

[1.2.2.- Propiedades

Las zeolitas presentan una serie de caracteristices les provee de
propiedades ideales e inmejorables en algunos ,cgsr®t Su USO COMO
adsorbentes, como intercambiadores ionicos y coa@izadores o soporte de

catalizadores. En la Tabla 2.1, se presenta laactesisticas generales de las
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zeolitas, éstas dependen basicamente de la estryotie la composicion de cada

sélido.
Diametro de Poro (A) 2al2
Diametro de Cavidades (A) 6al2
Superficie Interna (ffg) Varios de cientos
Capacidad de Intercambio catidnico (meg/100g) 0 — 650
Capacidad de Adsorcién (¢fg) <0,35
Estabilidad Térmica (°C) Desde 200 hasta mas 1000

Tabla 2.1. Caracteristicas generales de las zgolita

De manera general, las propiedades de las zesditakas siguientes:

Capacidad de adsorcion:El uso de las zeolitas como adsorbentes
selectivos dependen tanto del volumen de los pamsp de la relacion
carga/radio del cation de intercambio. Esta capacdebe garantizar que

entre a la estructura zeolitica un cation con carganafno especifico.

Capacidad de intercambio ionico:Los cationes presentes en las zeolitas
se pueden intercambiar por otros, modificando as propiedades
estructurales; la capacidad de intercambio aumemtael contenido de
aluminio, ya que son los que inducen cargas nexgtn la estructura que

se interrelacionan con los cationes de compensacion

Propiedades acidas o basica€l caracter acido o basico de una zeolita
estda relacionado con los cationes de compensaciéel grado de
hidratacion del material. La acidez tipo Bronsteddebe a los protones
gue compensan la carga negativa originada porttwads de aluminios
tetraédricos, mientras que la basicidad Bronstegesera por los grupos
basicos hidroxilos. La acidez tipo Lewis aparecenda se produce una

vacancia por un aluminio estructural tricoordinadoientras que la

10
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basicidad tipo Lewis es producto de la carga negale los atomos de

oxigeno ligados a los aluminios tetraédricos.

Propiedades hidrofilicas: Las zeolitas son hidrofilicas debido a la
interaccion del dipolo de la molécula de agua cos kampos
electrostaticos de la red aniénica y los catiomespensadores de cargas.
El car4cter hidrofilico por lo tanto disminuye ahaentar la relacion Si/Al.

[1.2.3.- Aplicaciones de las zeolitas

Las aplicaciones industriales de las zeolitas sonsecuencia de sus

propiedades fisicoquimicas. Muchas de estas pragedresultan tan ventajosas

gue han motivado la sustitucién de otros productosencionales por zeolitas en

numerosos procesos industriales. A continuacidpresentan las aplicaciones

mas importantes (Gomez J., 2001), estos usos bsgados en la acidez y la

estructura cristalina de las zeolitas; que polmgiafio de sus poros ejercen una

selectividad geométrica.

Como intercambiadores iénicosla capacidad de intercambio que poseen
estos materiales es aprovechada en procesos divecsmo el

ablandamiento de agua y la recoleccion de deseadasactivos.

Como adsorbentes las aplicaciones de las zeolitas como adsorbentes
viene determinadas por la cantidad de poros yasheliro de los mismos,

de esta manera son utilizadas en procesos de siépaygourificacion.

Como catalizadores o soporte de catalizadoresiumerosos procesos
industriales de refinacion, petroquimica y quinfioa usan catalizadores

a base de zeolitas.

11
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» Oftros usos existen otras aplicaciones de las zeolitas, agw® ellas son
como complemento en alimentos para animales, tratdonde suelos y

control de malos olores.

En la Tabla 2.2, se resumen las aplicaciones ds gstteriales:

ADSORCION

PURIFICACION SEPARACION

Endulzamiento de gases (eliminacion del aziéie
gas natural)
Purificacion de gases industriales (adsorciérCde2

b - . .-
" Parafinas lineales y ramificadas

Xilenos
y agua)
Anticontaminantes ambientales (adsorcién dg@ NO
SO provenientes de la combustion de la gasolina) Olefinas

INTERCAMBIO IONICO

Ablandamiento de aguas industriales y domestieasdcion de C&y Mg*?)

Eliminacion de iones NI de aguas servidas.

Soporte de fertilizantes y drogas medicinales.

Recoleccién de desechos radioactivos (CSr).

CATALIZADORES Y SOPORTE DE CATALIZADORES

Craqueo catalitico. Hidrocraqueo e Hidroisomerizaci

Transformacion de metanol en gasolina

Alquilacion. Isomerizacién de arométicos C8 y Peliimacion

Sintesis organica y quimica inorganica

Tabla 2.2. Aplicaciones industriales de las zeslita

I1.2.4.- Sintesis de zeolitas

Las zeolitas sintéticas son obtenidas a partiotiee®nes acuosas saturadas de
composicion apropiada, en un dominio de temperstcoaprendidas entre %5
y 300°C (sintesis hidrotérmica), y en un tiempo maximo 48 horas. La
naturaleza de la zeolita viene determinada basicemgor factores cinéticos.
Haciendo variar la composicion de las solucionéssycondiciones de operacion

12
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es posible sintetizar diferentes estructuras o lam@a zeolita con diferentes
composiciones quimicas (Giannetto y otros, 2000).

La sintesis se realiza a partir de tres solucionea, fuente de silicio como
silicatos hidratados, polvos de silica precipitadsduciones de silica coloidal,
entre otras; una fuente de aluminio como saledutrigio, 6xidos de aluminio,
hidroxidos de aluminio, entre otras; y la alcaladdnecesaria es proporcionada
por hidroxidos alcalinos, hidroxidos alcalinotésedbases organicas o sus

combinaciones.

El proceso de sintesis comienza, mezclando eli &walla fuente de aluminio,
luego se afade lentamente la solucion de silico,le cual se empezara a formar

una solucion viscosa de aspecto turbio conocidaageh

La sintesis hidrotérmica de zeolitas se puede idgssimplemente por los

siguientes sucesos (Cundy, 2005):

Los reactantes que contienen silicio y aluminio swezclados junto con

una fuente de cationes, usualmente en medio basico.

« La mezcla acuosa de reaccion es calentada, a merudm autoclave

sellado.

» Durante algun tiempo, después de ascender a laetatapa de sintesis, los

reactantes permanecen amorfos.

» Después de un periodo de induccion, el productbtmeocristalino puede

ser detectado.

13
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* Gradualmente todo el material amorfo es reemplazamio una masa
aproximadamente igual de cristales de zeolitapld se puede recuperar

por filtracion, lavado y secado.

I1.3.- Microondas.

11.3.1.- Historia del uso de las Microondas.

El desarrollo de la tecnologia de las microondasefstimulada por la Segunda
Guerra Mundial cuando se disefid el magnetron pargergr microondas de
frecuencia fijada por equipos de radar. Percy LeB&pencer de la Raytheon
Company accidentalmente descubrié que una barcardenelo en su bolsillo se
derriti6 mientras él estaba experimentando con ®r#aradar. Ademas, otras
investigaciones mostraron que las microondas s@aces de incrementar la
temperatura interna de los alimentos mucho méasdeamiue un horno
convencional. Estos Ultimos descubrimientos, cardaj a la introduccion del
primer horno microonda comercial doméstico usadoekmfio 1954 (Hayes,
2002).

Las investigaciones dentro de las aplicacionessin@diles para la energia de
microondas comenzaron en los afios de 1954 y hdmgado hasta el presente.
La energia de la microondas ha encontrado muctussinsluyendo la irradiacion
del carbén para remover sulfuros y otros contan@sarvulcanizacion de goma,
secado de productos, analisis de grasas de posdaidinenticios y extraccion de
solventes. Los efectos de la irradiacion de micd@snen sintesis organica no
fueron explorados hasta la década de los afios 86. drimeros dos (2)
documentos sobre el realce de microondas en quoni@aica fueron publicados
en el afio 1986 y con muchos productos quimicosnargs se ha demostrado el

beneficio de usar energia de microondas para ssmeciones sintéticas (op. cit.).

14
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Las microondas son una forma de energia de bajadineia dentro de la
escala en el espectro electromagnético, situadameirea de transicion entre la
radiacion infrarroja y las ondas de radiofrecueneia longitud de onda esta
comprendida entre 1cm y 1m, y es definida en Ingoa de frecuencia de los 300
hasta cerca de 300.000 MHz (Figura 2.3). Dentroesta regién de energia
electromagnética, Unicamente la rotacion molecesaafectada y no la estructura

molecular de las sustancias (Hayes, 2002).

JPenstra la atmasfera
terrestra’?
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Figura 2.3. Espectro electromagnético

Para evitar interferencias con las telecomunicasoen las aplicaciones de
calentamiento se usan las bandas ISM (frecuenaidsstriales cientificas y
médicas) las cuales son de 27,12 MHz, 915 MHz § B8z, longitud de onda
(11,05 cm, 37,24 cm y 12,24 cm, respectivamentajlq@lido, 2000). Los hornos
microondas y los sistemas de laboratorio generabn@mabajan a 2,45 GHz,
porque esta frecuencia tiene una mejor profundidad penetracion para
interactuar con las moléculas, y hay fuentes dernuia disponibles para generar

microondas en estas frecuencias (Hayes, 2002).

La energia de microondas como cualquier radiacléntremagnética, esta

constituida por un campo eléctrico y un campo mtgméaunque solo el campo

15
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eléctrico transfiere la energia que conduce ahtafeiento de las sustancias (Fig.
2.4).

r— —

- ———_l

[ E i . o
L | £ E =campo cléctrico

- —_———

= Campo magnético

| e | \[h) = l‘“ "[ A = longitud de onda (2.2 cm de 2450 MHz)
J RS _J, ¢ =velocidad de la luz (300000 km/s)
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o

Figura 2.4. Onda electromagnética

La irradiacion de microondas es mas eficiente fateansferencia de energia
térmica a un volumen de material que un procesuitér convencional, en el
cual se transfiere calor a través de la supertlelematerial por conveccion y
radiacion. Las oscilaciones del campo electromagmégeneradas por la
microonda, interactian con las propiedades diétéstrdel material conduciendo
a la rotacion de los dipolos moleculares y subsigpei disipacion de energia como

calor, por la resistencia interna de esa rotadd@méccorsi y Proverbio, 2002).

11.3.2.- Funcionamiento de los hornos de microondas

Todos los dispositivos de microondas tienen dos@®)ponentes principales:
un generador de microondas o0 magnetrén y un aplicadguia de ondas. La
conexion de ambos componentes convierte la enel@i&rica en microondas. El
magnetrén consiste en un catodo calentado y unoansepbarados por una
diferencia de potencial elevada (4kV), los ele@sre emiten desde el catodo y
se aceleran hasta el anodo mediante el potendral €lios. EI campo magnético
hace que los electrones sigan trayectorias cuispisates alejandose del catodo.
La eficacia del magnetrén es del orden del 60 %guia de ondas o aplicador es
un canal de seccidon rectangular construido con Int@tainado. Sus paredes

reflectoras permiten la transmisién de las micresndesde el magnetron hasta la
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cavidad del horno. Las paredes reflectoras de Ved@a@ de microondas son
necesarias para prevenir fugas de la radiaciorrayiparementar la eficiencia del

horno (Arias, s.f.).

La potencia de microondas que sale del magnetrércoestante y la
temperatura se controla encendiendo y apagandoariente el magnetron. La
Figura 2.5, ilustra los componentes basicos de ammadhmicroondas (Franco,
1993).
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Figura 2.5. Componentes de un horno de microondas

11.3.3.- Calentamiento de una sustancia mediante $amicroondas

La radiacion de microondas es un método alterngidwva dar energia térmica a
una reaccion, la calefaccioén dieléctrica mediantaoundas utiliza la posibilidad
que tienen algunos solidos o liquidos para transdota energia electromagnética
en calor. Este modo de convertir energia tiene waielractivos debido a que su

magnitud depende de las propiedades de las modégidges, 2002).
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Tradicionalmente, la sintesis quimica ha sido zedh por transferencia de
calor conductivo con una fuente de calor externét@oio convencional). El calor
pasa primero a las paredes del recipiente y estamnsfieren al solvente y el
reactante (Fig. 2.6). Este es un método lento &ciesete de transferencia de
energia porque depende de la conductividad térdedas materiales que deben
ser calentados, siendo la temperatura del recgpmas alta que la temperatura de
la mezcla de la reaccién, y por lo tanto el tiempoesario para que el recipiente y

la sustancia alcancen el equilibrio térmico puedteds algunas horas.

Calentamiento convencional Calentamiento con microondas

Figura 2.6. Transferencia de calor desde las par&daterior del recipiente

El calentamiento por microondas, por otra partejreproceso muy diferente.
Como muestra la Figura 2.6, las microondas se anog@irectamente con las
moléculas que estan presentes en la mezcla dadeapermitiendo una rapida
elevacion de la temperatura porque el proceso perdie de la conductividad
térmica de los materiales del recipiente, y el Itado es un calentamiento
instantaneo de la sustancia que interacciona c@diacion de microondas.

18
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11.3.4.- Mecanismos del calentamiento inducido pomicroondas

Los dos mecanismos que describen la interaccionsguproduce entre los

materiales y las microondas son:

» Lainteraccion dipolar: se produce en presencia de moléculas polares. La
rotacion dipolar es una interaccién que inducesamaléculas polares a
alinearse con el campo eléctrico rapidamente caneiade las
microondas. El movimiento rotacional de las molasulal intentar
orientarse con el campo produce fricciones y aniss responsables del
calentamiento. La habilidad para acoplarse por esteanismo esta
relacionada con la polaridad de las moléculas lyadilidad para alinearse

con el campo eléctrico.

Polarizacitn-orientacion

Figura 2.7. Interaccion dipolar con el campo

» La conduccion idnica:la segunda forma de transferencia de energia es la
conduccion ionica, que tiene lugar si hay ionesetbo especies idnicas
presentes en la sustancia. Segun este mecanisialorese genera a través
de pérdidas por friccién, que resultan de la migracle iones disueltos
cuando sobre ellos actia un campo electromagnétlias. pérdidas
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dependen del tamafio, carga, conductividad de lassiadisueltos e

interaccion de estos ultimos con el disolvente.
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Figura 2.8. Conduccién idnica

Estos mecanismos estan influenciados por varigsris

1. La frecuencia de radiacion.
2. Propiedades fisicas de la sustancia
» Constante dieléctrica
» Polaridad
* Temperatura
» Viscosidad
» Capacidad térmica
3. Caracteristica del ion
* Tamafio
» Concentracion
e Carga
* Movilidad
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[1.3.5.- Tipos de Microondas

El lugar de trabajo donde los materiales se expandas microondas se
denomina cavidad. Las cavidades son muy variablesgamanos y forma,

dependiendo del fabricante y de la aplicacion.

A pesar de la variedad de cavidades disponiblgsdba (2) tipos basicos de
cavidades de microondas: monomodo y multimodo.nisortante reconocer la
diferencia principal entre los dos (2) tipos, queva depender de los procesos
gue se vayan a realizar en la cavidad sino dealas@risticas del disefio.

[1.3.5.1.- Cavidades Monomodo

La principal caracteristica de las cavidades momumes la creacion de un
patron de onda estatica. Para hacer esto, las siom&s de la cavidad deben ser
cuidadosamente controladas para coincidir de faistamatica con la longitud de
onda caracteristica de las microondas. Para 2,45 @Hongitud de onda es de
12,2 cm. Una cavidad monomodo para 2,45GHz deberidimensionada tal que

sea un multiplo entero de la longitud de onda cetapd de su mitad.

A la hora de realizar el disefio de la cavidad déhanmmo monomodo hay que

tener en cuenta los siguientes aspectos:

e Los materiales dentro de la cavidad absorben mida® y se calientan.
Se puede controlar la intensidad del campo eléctrentonces el

calentamiento también puede ser controlado.

* Hay posiciones especificas dentro de la cavidathoeomodo donde se
deben colocar los recipientes para su irradiadianintensidad del campo
es mayor en los picos de las ondas estéticasngetia cero en los nodos
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de estas ondas. Hay posiciones de la cavidad matwmmonde no se
produce calentamiento (los nodos).

e La presencia de un objeto en la cavidad monomo@aeuesactivar el
patron de ondas estaticas. Por esta razén, enaestamdes no se puede
colocar mas de un recipiente para calentar a laAggmas, el empleo de
este sistema puede producir un calentamiento ntuade de las muestras

debido a la variacion de volumen, o la forma fisledas muestras.

* Y finalmente este tipo de sistemas no se empleamrlesscalado de

procesos.

_.Magnetrér‘l~

Y,

Figura 2.9. Cavidad Monomodo

11.3.6.2.- Cavidades Multimodo

La principal caracteristica de las cavidades muoltin es la de evitar los

patrones de onda estatica dentro de la cavidadnaebondas. En realidad se

busca producir el mayor caos posible en el intelgola cavidad.
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Para lograr este objetivo se debe cumplir dosrigagipios. El primero, que las
dimensiones de la cavidad deben estar cuidadosansentroladas para evitar
multiplos enteros o mitades de la longitud de oddalas microondas. Y el
segundo, el empleo de medios para interrumpir alguondas estaticas que
podrian formarse en la cavidad, para ello se ugdaadares o aspas metdlicas que
continuamente cambian el patron de campo dentria davidad. La forma del
aspa y sus movimientos es lo que hace que el caepmicroondas esté
continuamente desordenado, por lo que la intensidackmpo es homogénea en

todas las direcciones y en todos los lugares daviaad.

Como consecuencia del disefio de este tipo de aiesdae presentan una serie

de caracteristicas:

» Las muestras se pueden colocar en cualquier pari chvidad para que
los reactivos absorban las microondas. No es necesstablecer una
posicion dentro de la cavidad para las muestragugodentro de las

mismas el campo magnético es homogéneo en toddsdasiones.

* Ademas al ser un campo homogéneo la radiaciorcglehtamiento de las
muestras no estara influenciado por el tamafiofortaa de los objetos.
Lo que ademas implica que en la cavidad se puedi®car mas de un
objeto y la eficacia del proceso sera la mismagjukentro de la cavidad

solo hubiera uno.

* Finalmente, el trabajar con sistemas multimodo gerom facil escalado

de los procesos, para producir a niveles de pfaluto.

I1.4.- Disefio de recipientes para la sintesis dedéas en hornos microondas.

Normalmente, los envases utilizados en los sistedesmicroondas son
relativamente transparentes a la radiacion de ictas e inertes a los reactivos
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usados. Los materiales en contacto con la muesira sualmente de
fluoropolimeros o compuestos de vidrio. Los envasgsados presurizados son
frecuentemente cubiertos con una envoltura extdearn polimero transparente a
las microondas, tal como la polieterimida. Estdmeto es comunmente utilizado
para resistencia a la traccion, rigidez y contgmesiones acumuladas. El Teflon
es un material casi idéneo porque es transpardateraicroondas, tiene punto de
fusion cercano a 300°C y no lo ataca ninguno dédatos comunes (Kingston y
Haswell, 1997).

Las sintesis en hornos microondas pueden llevatab@en vasos de reaccion
cerrados o abiertos, siendo los vasos cerradoméssutilizados, pues permiten

lograr temperaturas y presiones mas altas.

Existen dos tipos de recipientes cerrados. Un dip@nvase es caracterizado
por no estar aislado, ser relativamente delgadenert una sola pared de
fluoropolimero o un envase de fluoropolimero con rewestimiento exterior
delgado hecho de polieterimida o un compuesto iptésitgido. Este recipiente
tiene un aislamiento minimo y permite grandes dadts de escape de calor. El
otro tipo puede ser descrito como un envase biadm, usualmente de paredes
muy gruesas de fluoropolimeros, 0 un envase corewestimiento exterior muy
grueso 0 una camisa, 0 ambos. Este envase reti@oe d2 una manera muy
eficiente y por lo tanto no permite un enfriamierépido por el aire del ambiente

forzado sobre el envase dentro de la cavidad dgbondas (op. cit.).

I1.5.- Andlisis de esfuerzos.

El analisis de esfuerzos tiene como objetivo furetsal la determinacion de
las dimensiones que debe tener un elemento mecarestructural a fin de que
no falle durante su funcionamiento. En el céalcule estas dimensiones
intervienen, como es de suponer, la forma del ettmeg las propiedades

mecanicas del material. (Goncalves, 2002).
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En un sentido amplio, se considera que un elemaet@nico o estructural ha
fallado cuando se vuelve incapaz de desempefiasegpiridad la funcién para la

cual fue disefiado.

La figura 2.10 muestra tres ejemplos de elementossflierzos con tres tipos
fundamentales de esfuerzos: tension, compresi@rtgrte. Se muestran el cubo
tridimensional completo y el cuadrado bidimensiasiaiplificado, formas de los
elementos de esfuerzos. El cuadrado es una caracutel en un plano
seleccionado. Los lados del cuadrado represerggrdgecciones de las caras del
cubo perpendiculares al plano seleccionado.

y y y
Oy Tyx
Ox Txy
Ox Txy
X X X
z z z
Oy Tyx
y y T Gy y
/”
A
Ox Ox Tx Tx
< y \ / y
X X < R X
l Tyx
Oy
a) Tension directa b) Compresion directa c) Coetgoitro

Figura 2.10 Elemento de esfuerzos para tres tipesflierzos
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A los esfuerzos de tensién y de compresion se desoce como esfuerzos
normales, y se muestran actuando perpendicularnsetiiee caras opuestas del
elemento de esfuerzos. Los esfuerzos de tensiddetiea estirar el elemento,

mientras que los esfuerzos de compresion tiendghastarlo.

Los esfuerzos cortantes se deben al cortante dlirakctortante vertical en las
vigas o a la torsion. La accion de un elementotsgecorte es una tendencia a
cortar al elemento, al ejercer un esfuerzo hacagoadobre una cara, y al mismo
tiempo se ejerce un esfuerzo hacia arriba sobreata paralela opuesta. En
resumen, los esfuerzos cortantes sobre un elensétgpre se indicaran como
dos pares de esfuerzos iguales que actuan solvede(pa a) los cuatro lados del

elemento como se muestra en la figura 2.10 (c).
[1.5.1- Esfuerzos Normal y Cortante

Se puede definir el esfuerzo como la resistent¢ena que ofrece una unidad

de &rea de un material contra una carga extericadal

Los esfuerzos normaleso)( son de tension (positivos) o de compresion
(negativos). Para un elemento en el que la cargarex(F) esta uniformemente
distribuida a través de su area de seccion trasevgk), se calcula la magnitud

del esfuerzo con la férmula de esfuerzo directo
, F
o = fuerzal area= r (2.3)

El esfuerzo cortante directo se produce cuandodezé (F) aplicada tiende a
cortar el elemento. El método para calcular el exgfu cortante directo es
parecido al calculo del esfuerzo directo de tengdnque se supone que la fuerza

aplicada esta uniformemente distribuida a travé$sadseccion transversal de la
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pieza que resiste la fuerza. El simbolo con guepesenta es la letra griega tau

(7). La formula del esfuerzo cortante directo puestgibirse entonces como:

r = fuerzadecorte/ areaal corte= F (2.4)

En la figura 2.11 se ilustra un elemento del estgdoeral de esfuerzo
tridimensional, donde se muestran tres esfuerzemales oy, oy, 0;, todos
positivos y seis esfuerzos cortant@s Tyx, Tyz, Tzy, Tzx Txz, también positivos. El

elemento esta en equilibrio estatico y, por lodant

Los esfuerzos normales dirigidos hacia fuera demehto se consideran
positivos y son de tensién. Los cortantes son ipositsi actian en la direcciéon
positiva de un eje de referencia. El primer sulw@die una componente de
esfuerzo cortante indica el eje coordenado, qupeesendicular a la cara del
elemento, el segundo indica el eje de coordenaaadeo a dicha componente.
Las caras negativas del elemento tendrdn esfueradantes que actian en

direccion opuesta, pero también se les considesidiys.

O,

X

Figura 2.11 Elemento del estado general de esfugdimensional
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Por comodidad, estas componentes suelen escrnf@@ma matricial como:

ax Z-xy sz
g = Tyx g y yz
[ 4 g

Dondec es la llamada matriz de esfuerzos.

[1.5.2.- Esfuerzos Principales.

La combinacion de esfuerzos normales y cortantksadps que produce el
esfuerzo normal maximo se le llama esfuerzo praigiphximoo;. Por otra parte
la combinacién de esfuerzos normales y cortantdésadps que produce el
esfuerzo normal minimo se llama esfuerzo prinaipiimo o, (Mott, 2006). Sus

magnitudes se calculan de la forma

2
o.+0 o, -0
0,,0,= —~——X+ ( X yj +77 (2.5)

En el analisis experimental de esfuerzos, es iraptatconocer la orientacion
de los esfuerzos principales. El angulo de inclovaae los planos, llamados

planos principales, sobre los que actian los esfaaarincipales se calcula con:

2r
@ = %arcta _Xy (2.6)
o, -0,

El angulo ¢, se mide desde el eje x positivo del elemento rmaigde

esfuerzos, hacia el esfuerzo principal maximoEntonces, el esfuerzo principal

minimo o, esta en el plangy y a 90° dev;.
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Cuando el elemento de esfuerzos se orienta corha sescrito, para que los
esfuerzos principales actuen sobre él, el esfumorante es cero. El elemento de

esfuerzos resultante se muestra en la figura 2.12

02

G!/Y
J

+ Lo x

oy

Nota:v=10

a2

Figura 2.12 Elemento de esfuerzos principales

Por otra parte en una orientacion distinta del el@mde esfuerzos principales,

se presentaran los esfuerzos cortantes maximasa§nitud se calcula con:

g, ~ 9y i 2
I,I,=% || ———| +T (2.7)

El &ngulo de inclinacion del elemento donde segntasel esfuerzo cortante

maximo se calcula como sigue:

M (2.8)

2r,,

@ = 1arcta
T2
Por otra parte los esfuerzos octaedrales son aguglle ocurren en el plano

cuya normal forma angulos iguales con los ejescjprates donde:

o,to, +to
g =t 2 3

oct 2 (2.9)
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Lot :—\/(0'3 - 01)2 + (03 - 02)2 + (02 - J1)2 (2.10)

11.5.3. Estado de esfuerzo triaxial

Al igual que en el caso del esfuerzo plano o blaxzgiste una orientacion
particular del elemento en el espacio, en las quast las componentes del
esfuerzo cortante son iguales a cero. Cuando umeel® tiene dicha orientacion,
las normales a las caras corresponden a las direxcprincipales y los esfuerzos
normales ejercidos sobre esas caras son los esfuerncipales. Puesto que hay
seis caras, habra tres direcciones principalesnpitn tres esfuerzos principales

0,,0, YyO,.

Para especificar un estado general de esfuerzwmesdimensiones se requiere
seis componentes de esfuerzos, y el problema @endetr los esfuerzos y las
direcciones principales se vuelve mucho mas dift€il proceso comprende el

calculo de las tres raices de la ecuacion cubica.

03—(JX +0, +0’Z)0'2 +(JX o,+0,0,+0,0,-T5, ~T;,~ T} )U

zX

2 2 2 ) —
- (ax o,0,+2r,,1,1,,-0,1,-0,T,,~0, rxy)— 0

2.11)

Una vez resuelta esta ecuacion para un estadofderzs determinado se
podria obtener un elemento para esfuerzos prirsdpall trazar los circulos de
Mohr para esfuerzo triaxial, los esfuerzos pringpae ordenan de manera que

o, ) 0,) 0,. Para obtener el esfuerzo cortante maximo siemypeese disponen

los esfuerzos principales de la foria) o,) o, se tiene:
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;o o=—2 1 (2.12)

11.5.4.- Circulo de Mohr.

Es un método grafico muy eficaz que permite vizaalel estado de esfuerzo
en un punto y tener en cuenta la direccion de iesrgbs componentes asociados
al esfuerzo plano. En la figura 2.13 se establecsistema de coordenadas, en el
que los esfuerzos normales se presentan como dasad y las cortantes, como
ordenadas. En el eje de las abscisas, los esfueorogles de tension (positivos)
se marcan a la derecha del origen O, y los esfaampomales de compresion
(negativos), a la izquierda. En el eje de las cadas los esfuerzos cortantes en el
sentido de las agujas del reloj se trazan hacibaary los esfuerzos cortantes

contrarios al sentido de las agujas del relojaeatn hacia abajo.

Tmaz

Figura 2.13 Circulos de Mohr.
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I1.6.- Teorias de fallas

En un sentido amplio, se considera que un elemapt@nico o estructural ha
fallado cuando se vuelve incapaz de desempefiaseguridad la funcidon para la
cual fue disefiado. Las diferentes fallas que ptaselos materiales, pueden

agruparse en cuatro categorias: fractura, defoémacorrosion y desgaste.

Se dice que un material ha fallado por fluenciandoda deformacion plastica
en algun punto es superior a un cierto valor limiemalmente convenido en
0.002 la deformacion. Este tipo de falla se asgeiaeralmente con esfuerzos
tangenciales y ocurre como consecuencia del deskréo de planos de atomos
sin que se modifique la continuidad en la estriactiel material. Las distancias
interatbmicas no varian en el proceso de deformagidstica, el cual es

irreversible.

Se dice que un material ha fallado por fracturaxdoase separa en dos o mas
partes. La fractura de un material puede ser dactitagil. Una fractura se
considera ductil cuando presenta una deformacistipa apreciable antes de que
se produzca la falla. En caso contrario se diceeguiagil. Aunque en algunos
casos puede ocurrir que una fractura fragil seeigdarente ductil y viceversa. La
fractura fragil se asocia normalmente con la prasete esfuerzos normales de
traccion y ocurre como consecuencia de que laszdsecohesivas entre los

atomos son superadas por las solicitaciones esterna

Lo deseable, normalmente, es que la fractura, gresenta, sea ductil, pues la

fractura fragil ocurre repentinamente y sin adverite alguna.

11.6.1.- Teoria del esfuerzo normal maximo.

Esta teoria, fue propuesta aparentemente por ebreélingeniero inglés
William J. M. Rankine (1820-1872) a mediados dglasiXIX, y se utiliza para
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predecir la falla de aquellos materiales que pteseanna fractura de naturaleza
fragil. Esta teoria establece que un material falfgor fractura cuando el mayor
esfuerzo principal positivo sea superior a la tesda a la traccion ,Sdel

material, o bien cuando el menor esfuerzo prinanegjativo supere la resistencia

a la compresion g(Goncalves, 2002).

Una representacion bastante comoda para utilizartesria se muestra en la
figura 2.14 en un sistema de coordenadassg). Este diagrama se construye con
los valores de la resistencia a la traccignySa la compresion sdel material.
Para que el material no falle, el par de valos ¢;) debe estar dentro del

rectangulo (op. cit.).

Suec

Figura 2.14 Diagrama de Mohr modificado para laitedel esfuerzo normal maximo

11.6.2.- Teoria del Esfuerzo Cortante Maximo.

Esta teoria, fue propuesta inicialmente por elttfien francés H. Tresca en un
articulo presentado en la Academia de Cienciasadis Bn 1868 y comprobada
posteriormente de manera experimental por el igabr inglés J. J. Guest en el
afo 1900 (Goncalves, 2002).

Esta teoria establece que un material sometidoestao general de esfuerzos

fallara por fluencia cuando el esfuerzo de cort&ima alcance un determinado
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valor, el cual corresponde al esfuerzo cortanteirméxjue se genera en el ensayo
de traccion cuando se llega al limite de fluenc@dit.).

El esfuerzo de corte maximo viene dado por

Dado que en un ensayo de traccion, el estado derest es uniaxial, los

esfuerzos principales sax = S, 61 = o2 = 0, cuando se alcanza el limite de

fluencia, tal como se muestra en el diagrama derMoHa figura 2.15. Luego, el

esfuerzo de corte maximo de fluencia (€g,), = S%. Entonces, para que el

material no falle por fluencia se debe cumplir que:

Z-max = S%w, (213)

T

(T
vEmard Y mT T T T

= |

Figura 2.15 Diagrama de Mohr para un ensayo deifmra@n el momento para el cual se

alcanza la fluencia.
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11.6.3.-Teoria de Von Mises

Esta teoria fue desarrollada inicialmente en fomuependiente por M. T.
Huber en Polonia en 1904 y por R. Von Mises en Aleia en 1913, basandose
ambos en el concepto de la energia de distorsiimtiCos resultados fueron
obtenidos posteriormente por A. Nadai en Alemaseia, 1937, utilizando el
esfuerzo cortante en un plano octaedral. Es porgeié esta teoria de Von Mises
se le conoce como la teoria de la energia de siGtoo también como la teoria

del esfuerzo cortante octaedral (Goncalves, 2002).

La teoria de Von Mises se utiliza para predeclagapor fluencia en materiales
con comportamiento ductil, y arroja resultados querdan una correlacion

mucho més estrecha con los valores obtenidos expetalmente (op.cit.).

Como se dijo anteriormente un plano octaedral eelague forma angulos
iguales con los tres ejes principales. Aplicandimmees la formula de Cauchy, el

esfuerzo de corte en un plano octaedral puedesxyse como:

[s (2.14)

En la figura 2.16 se muestra superpuesta, en coadds(o, , 0,), las teorias

de fallas de Tresca y Von Mises. Noétese que lddede Tresca es ligeramente
mas conservadora que la de Von Mises. En efectos sisfuerzos principales en
el punto mas critico de un sdlido tienen valorestalemagnitud que el punto

(0, ,0,)se ubica en la zona rayada de esta figura, segteola de Tresca se
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habria superado ya la fluencia mientras que segledria de Von Mises la

misma estaria aun por alcanzarse (op.cit.).

Sy

-Sy Sy 0

_S’y

Figura 2.16 Comparacion grafica entre las teoréa§résca y von Mises
I1.7.- Esfuerzos en recipientes a presion.

Los recipientes a presidn estan sujetos a divesams, que causan esfuerzos
de diferentes intensidades en los componentesdipiente. El tipo e intensidad

de los esfuerzos es una funcion de la naturaletasdeargas, de la geometria del

recipiente y de su construccion (Megyesy, 1992).

[1.7.1.- Cargas

a) Presién interna o externa
b) Peso del recipiente y su contenido
c) Gradientes de temperatura y expansion térmicaetiéeal

11.7.2.- Esfuerzos

a) Esfuerzo a la tension
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b) Esfuerzo tangencial y esfuerzo radial a la comgresi

I1.7.3.- Presion Interna

1. Presién de operacion: La presion que se requierel @noceso del que
forma parte el recipiente, a la cual trabaja nommealte éste.

2. Presion de disefio: La presion que se emplea pseadli el recipiente. Se
recomienda disefiar un recipiente y sus componeudes una presion
mayor que la presién de operacién. Este requisiteasisface utilizando
una presion de disefio de 10% mas que la presidnadajo. También
debe tomarse en consideracion la presion del flyidke cualquier otra

sustancia contenida en el recipiente.

3. Maxima presion permitida de operacion: La presiierna a la que esta
sujeto el elemento mas deébil del recipiente comedjgnte al esfuerzo

maximo admisible, cuando se supone que el recpiest:

En estado de desgaste por corrosion
A una temperatura determinada

En posicion normal de trabajo

o o T p

Bajo el efecto de otras cargas (carga de vienasigm externa,
presion hidrostéatica, entre otras) que son aditavda presion

interna.

Una practica comun que siguen muchos usuarios nicéattes de recipientes
sujetos a presion es considerar la presion maxienarabajo permitida de la

cabeza o del casco, y no la de elementos pequefias lridas, aberturas, etc.
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[1.8.- Cilindros de pared gruesa

Con frecuencia se utilizan cilindros como recipésnta presion o tubos que
pueden ser sujetos a presiones internas y/o exteseguin se muestra en la figura
2.20. Algunos de estos dispositivos tienen un exirebierto y algunos estan
cerrados. Si tienen un extremo abierto, apareceréstado de esfuerzos en dos
dimensiones en las paredes del cilindro, con coemes de esfuerzos radiales y
tangenciales (de anillo). Si estan cerrados, taméséara presente un esfuerzo en
tres dimensiones llamado longitudinal o axial. Edtes esfuerzos aplicados son
mutuamente ortogonales y son principales, ya qusagaortante aplicado debido

a la presion uniformemente distribuida (Norton, 9)99

En la figura 2.17 se muestra un elemento diferéreialar en el radio r. los
esfuerzos radiales y tangenciales de este elenpanéoun cilindro abierto estan

dados por la ecuacion de Lame:

1’ P ~ ro2 Po r’ r02 (p' N po)

— i i —_ LI 2.15
O, roz _riz (roz _rlz)rz ( )
o = P T Po + riz,ro2 (pi N po) (2.16)

t r02 _ riz (roz _ r,z)rz :
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Figura 2.17 Cilindro de pared gruesa sometido si@nes externas e internas

Donde ry rp son los radios interior y exterior, y p p son las presiones
internas y externas, respectivamente en ambos,casas el radio del punto de

interés. Estos varian de manera no lineal a todoaio de la pared.

Si los extremos del cilindro estan cerrados, elargb axial sobre las paredes

es:
r2-pr2
g, =P b 2.17)
0 i

El esfuerzo axial es uniforme en todo el espesda gared.

Si la presion externg = 0, entonces las ecuaciones se reducen a

2 2
o, :rzi—pi_z(l—r%J (2.18)
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2 2
o :%(u%J (2.19)

(2.20)

Obsérvese ques, es siempre negativo (compresion) y gdge es siempre

positiva (traccion) y mayor que,. Su valor maximo aparece en la superficie

interior del cilindro:

CAE (r * rj D (2.21)

Llamando K a la relacionyr; se puede escribir en la forma:
K?+1
(Ut)max = ( K2 _lj pi (222)

El valor medio de la tensién tangencial, obtenida es

rp )
(O-I)medio:rl_I = pl (223)

Y la relacion del valor méximo al valor medio déaggnsion tangencial es:

() mex _ K*+1
(at)med K+1

(2.24)

Como la tension cortante maxima es igual a la séanghcia de las tensiones

principales, como se deduce del circulo de Moloomo la rotura de un material
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dactil, debida a la presion cortante como se estabken teoria de la tension
cortante maxima, este valor es muy importante phrdisefio de este tipo de

recipientes.

El valor maximo tiene lugar en la superficie interdel cilindro, en donder,

y 0, son maximos y de signos contrarios, lo que da pagael valor:

Tmax = tmax - rmax - > pi (225)

En la figura 2.18 aparece la distribucion de estfserzos en el espesor de
pared, para o= 0. Bajo presion interna, ambos son maximos esufzerficie
interior. El esfuerzo tangencial (de anillo) esemsion y esfuerzo radial a

compresion.

Figura 2.18 Tensiones en la pared del recipienteretipiente, ri radio interior,radio exterior,
2.- distribucion de tensiones en direccion tangdngj 3.- distribucion de tensiones en direccion
radialc,, 4.- distribucién de tensiones en direccion axial
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[1.9.- Roscado

El roscado consiste en la mecanizacion helicomtakior y exterior sobre
una superficie cilindrica, y es utilizado para aiae o juntar dos o0 mas
componentes.

El roscado se puede efectuar con herramientas mesnoase puede
efectuar en maquinas como taladradoras, fresadotasnos. Para el roscado
manual se utilizan machos y terrajas. Un machotiéieaupara roscar la parte
hembra del acoplamiento (por ejemplo una tuercap trraja se utiliza para
roscar la porcion macho del par de acoplamientod@mplo un perno).

[1.9.1.- Definiciones de la terminologia de roscas.

La terminologia para las roscas, ilustraddaefigura 2.19, se explica de la

siguiente forma:

* Rosca es un filete continuo de seccion uniforme y dadd como una

elipse sobre la superficie exterior e interior decilindro.

* Rosca externaes una rosca en la superficie externa de urdedin

* Rosca interna es una rosca tallada en el interior de una ptakapmo en

una tuerca.

» Diametro interior : es el mayor diametro de una rosca interna o rexter

+ Diametro del nuclea es el menor diametro de una rosca interna oreter
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» Diametro media es el diametro de un cilindro imaginario que ppsa
los filetes en el punto en el cual el ancho desessoigual al espacio entre

los mismos.

* Pasa es la distancia entre las crestas de dos filstegsivos. Es la
distancia desde un punto sobre un filete hastauetopcorrespondiente

sobre el filete adyacente, medida paralelamerggeal

* Avance es la distancia que avanzaria el tornillo retatiMa tuerca en una
rotacion. Para un tornillo de rosca sencilla elnaeaes igual al paso, para

uno de rosca doble, el avance es el doble del pasi,sucesivamente.

» Angulo de la hélice o roscad): Esta relacionado en el avance y el radio

medio (r,) por la ecuacion:

Ve
tan & = ?
P
¢ Externo
ROSCA
EXTERMA Angulo de

larosca

Filete e

—_— Paso

|
@ Interno \_ Profundidad

de la rosca

ROSCA 7
INTERNA //;.

Figura 2.19 Nomenclatura de una rosca.
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[1.9.2.- Designaciones de roscas y area de esfuerzo

La tabla 2.3 muestra las dimensiones de lasasde los estilos estandar
americano y la tabla 2.4 contiene los estilos m@driSl. Para considerar la
resistencia y el tamafio, se debe conocer el diamayor basico, el paso de las
roscas y el area disponible para resistir las sadgatension. El paso es igual a
1/n, donden es el numero de roscas por pulgada en el sistetdrades americano.
En el SI, el paso se indica directamente en milimsetEl area de resistencia a la
tensidén que contienen las tablas 2.3 y 2.4 ya dereiel area real cortada por un
plano transversal. Debido a la trayectoria heligbitke la rosca sobre el tornillo,
ese plano pasara cerca de la raiz en un ladoppseva cerca del diametro mayor
en el otro. La ecuacion para el area de esfuerzersdn en las roscas estandar

americana es

A =(0,7854 0D - (0,9743p|* (2.26)
Para roscas métricas, el area de esfuerzo denessio
A =(0,7854 0D - (0,9382)p|’ (2.27)

DondeD = diametro mayor

P = paso de la rosca
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A. Tamafios numerados

Roscas gruesas: UNC Roscas finas: UNF
Area de Area de
esfuerzo de esfuerzo de
Diametro mayor Roscas tension Roscas tension
Tamafio basico (pulg) por pulg (pulgd) por pulg (puldd)
0 0,0600 80 0,00180
1 0,0730 64 0,00263 72 0,00278
2 0,0860 56 0,00370 64 0,00394
3 0,0990 48 0,00487 56 0,00523
4 0,1120 40 0,00604 48 0,00661
5 0,1250 40 0,00796 44 0,00830
6 0,1380 32 0,00909 40 0,01015
8 0,1640 32 0,0140 36 0,01474
10 0,1900 24 0,0175 32 0,0200
12 0,2160 24 0,0242 28 0,0258
B. Tamafos Fraccionados
1/4 0,2500 20 0,0318 28 0,0364
5/16 0,3125 18 0,0524 24 0,0580
3/8 0,3750 16 0,0775 24 0,0878
7116 0,4375 14 0,1063 20 0,1187
1/2 0,5000 13 0,1419 20 0,1599
9/16 0,5625 12 0,182 18 0,203
5/8 0,6250 11 0,226 18 0,256
3/4 0,7500 10 0,334 16 0,373
718 0,8750 9 0,462 14 0,509
1 1,000 8 0,606 12 0,663
11/8 1,125 7 0,769 12 0,856
11/4 1,250 7 0,969 12 1,073
13/8 1,375 6 1,155 12 1,315
11/2 1,500 6 1,405 12 1,581
13/4 1,750 5 1,90
2 2,000 41 2,50

Tabla 2.3 Dimensiones de roscas estandar americano
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Roscas gruesas Roscas finas
Diametro Area de Area de
mayor basico esfuerzo de esfuerzo de
(mm) Paso (mm) tensién (mm) Paso (mm) tensién (mm)
1 0,25 0,46
1,6 0,35 1,27 0,2 1,57
2 0,4 2,07 0,25 2,45
2,5 0,45 3,39 0,35 3,70
3 0,5 5,03 0,35 5,61
4 0,7 8,78 0,5 9,79
5 0,8 14,2 0,5 13,1
6 1 20,1 0,75 22
8 1,25 36,6 1 39,2
10 15 58 1,25 61,2
12 1,75 84,3 1,25 92,1
16 2 157 15 167
20 25 245 15 272
24 3 353 2 384
30 3,5 561 2 621
36 4 817 3 865
42 4,5 1121
48 5 1473

Tabla 2.4 Dimensiones de roscas métricas

[1.9.3.-Designacion y tipo de roscas de tuberia.

Diferentes tipos de roscas han evolucionado patansas hidraulicos y para
uniones. Las de mayor interés son las roscas patasj conica/paralela, plastico-

a-metal en los circuitos hidraulicos.

A través del tiempo muchos tipos de roscassidm desarrollados. Entre las
aplicaciones se incluyen componentes de fijaciéngirguitos hidraulicos y
neumaticos. En el siglo IX, los fabricantes queesd&aban uniones ideaban sus
propios sistemas. Esto dio como resultado probleteasompatibilidad. En 1841,
el inventor e ingeniero mecéanico Sir Joseph Whitlwadeo un sistema uniforme
de roscas para enfrentar estas dificultades. lnagate la rosca Whitworth se basa

en una rosca con un angulo de 55 grados con crestiéces redondas.
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En 1864 en Norteamérica, William Sellers dst@Eb el estdndar para tuercas,
pernos y tornillos que se convirtié en la Rosca deeria Conica Nacional (NPT
por sus siglas en inglés). Su angulo de rosca dgailbs, usada comunmente por
los primeros fabricantes de relojes, permitio @iinde la Revolucion Industrial
Americana. Las formas de estas roscas luego sedreron en el American

National Standard (Estandar Nacional Americano).

La conexidon mas conocida y ampliamente utlézdonde la rosca de tuberia
provee tanto unién mecanica como sello hidraulctadrosca de Tuberia Conica
Nacional Americana, o NPT. La rosca NPT tiene umsca cOnica macho y
hembra que sella con cinta de Teflon o un compuesta unir. Las roscas de

tuberia usadas en los circuitos hidraulicos pusdewivididas en dos tipos:

* Roscas de union- Son roscas de tuberia que mantienen la presidasde
uniones por medio del sello de los hilos y son c@miexternas y paralelas
0 conicas internas. El efecto de sellado es mejosadndo un compuesto

para unir.

* Roscas de ajuste- Son roscas de tuberia que no mantienen la presio
la union por medio de los hilos. Ambas roscas soalplas y el sellado se
afecta por la compresién de un material suave enslea externa, o una

empaquetadura plana.

11.9.3.1.- Tamafos

Los tamafos de las roscas se basan en eltdiamierno (ID) o en el tamafio
del flujo. Por ejemplo, “1/2-14 NPT” determina ur@sca de tuberia con un
diametro interno nominal de 1/2 pulgada y 14 hiémsuna pulgada, hecha de
acuerdo al estandar de la norma NPT. Si las ldtidsse afiaden, la tuberia tiene
una rosca izquierda (por sus siglas en inglés)fdmsas de roscas de tuberia mas

conocidas a nivel mundial son:
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NPT American Standard Pipe Taper Thread
NPSC American Standard Straight Coupling Pipe Thread

NPTR American Standard Taper Railing Pipe Thread
NPSM American Standard Straight Mechanical Pipe Thread
NPSL American Standard Straight Locknut Pipe Thread

NPTF American Standard Pipe Thread Tapered (Dryseal)
BSPP British Standard Pipe Thread Parallel
BSPT British Standard Pipe Thread Tapered

Tabla 2.5 Tipos de roscas de tuberias

Muchas roscas de tuberia no solo deben haceello mecanico sino también
un sello hidraulico a prueba de fugas. Esto esnalitemediante la forma conica
de la rosca del macho que encaja con la forma desta de la hembra y el uso de
un sellante de tuberia para llenar cualquier vgam® haya quedado entre las dos
roscas y que puede causar una fuga en espiraketragales de las roscas no
estan sobre un cilindro, pero si sobre un con@obb es de 1716 de pulgada, que
es lo mismo que 3/4 de pulgada en un pie. DebiBboanicidad, una rosca de
tuberia puede solamente roscar en una conexioma diestancia antes de que se
trabe. El estandar especifica esa distancia corfumé¢gtud de ajuste con la mano,
es decir, la rosca de tuberia que puede roscars&agonano. Ademas especifica
otra distancia — la rosca efectiva, que es la tadgie la rosca que hace sello en

una rosca convencional de tuberia maquinada.

Los estandares dimensionales estan estabdeeidta Estandar ASA B2.1 para
las roscas NPT, especifica dimensiones, tolerancia®rdaza para conectar y
para tuberias rectas roscadas, incluyendo aplitesiespeciales exactas. El tipo
normal de union de tuberia utiliza conexion exteynaonexion interna de

roscado.
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Figura 2.20 Rosca NPT

El angulo entre los lados de la rosca es dgré@os cuando se mide en un

plano axial, y la linea bisectriz de este angulperpendicular al eje para ambos,

tanto conectar como roscar tuberias (figura 2120profundidad maxima de base

del hilo truncado, “h”, es basado en factores thimddos en la fabricacién de

herramientas de corte y haciendo uniones herméticas

Pasoen pulgadas(p) =

1

numerode hilos por pulgada(n)
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Los diametros de paso de base de la conesgiada son determinados por las
siguientes formulas basadas en el didmetro exidenia tuberia y el paso de la

rosca:

EO=D—(0050ED+11)G:';=D—(0050D+1,1)Ep (2.28)

E, = E, + 006251, (2.29)

Donde:

D = didmetro externo de la tuberia

B = diametro de paso de la rosca al final de tuberia

E = didmetro de paso de la rosca en la muesca deofdaza o extremo
grande del roscado interno

Ly = paso normal por mano entre roscados internaseyres

n = numero de hilos por pulgada

p = paso de la rosca, en pulgadas

El incremento en el didametro por roscadqugi5
n

La longitud de base,lde conexion roscada externa efectiva es detedaina
por la siguiente férmula basada en la parte derafde la tuberia y el paso de la

rosca.
= (080D + 68 in: 080D + 68)p (2.30)

Esta formula determina directamente la lorhitie roscado efectiva el cual
incluye aproximadamente 2 hilos utilizables que kgeramente imperfectos en

la cresta.

En la tabla 2.6 se muestra las especificasiqgnaga las roscas NPT segun el

didmetro nominal de la tuberia.
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Lg

€, 0
f i
1 2 3 4 5 6 | 7] 8 9 | 10 11
Diametro | paso normal manual entie  Hilo efectivo externo
Tamafiog . de paso al roscado interno y externg
nominal| Diametro| Hilos inicio de la Longitud Ly - Longitud L
dela | externo| por Paso de rosca Didmetro
tuberia| del tubo | pulgada larosca| externa E; Diametro
pulg D n p Eq Pulg | Hilos Pulg Pulg | Hilos E,
1/16 0,3125 27 0,03704 0,27118 0,160 4{32 0,2811®2611| 7,05| 0,28750
1/8 0,405 27 0,03704 0,3635]1 0,161836| 0,37360| 0,2639 7,12 0,38000
1/4 0,540 18 0,0555¢ 0,47739 0,227810| 0,49163| 0,4018 7,283 0,50250
3/8 0,675 18 0,0555¢ 0,61201 0,240 4,32 0,62701 0784 7,34| 0,63750
1/2 0,840 14 0,07143 0,75843 0,30 4,48 0,77843 330,% 7,47| 0,79179
3/4 1,050 14 0,07143 0,96768 0,339 4,75 0,98887 450,% 7,64 | 1,00179
1 1,315 11%| 0,08696 1,21368 0,400 4|60 1,238636828,| 7,85| 1,25630
1Y 1,660 11%| 0,08696 1,557183 0,420 483 1,583387068| 8,13| 1,60130
1% 1,900 11%| 0,08696 1,79609 0,420 4,83 1,8223%17235| 8,32 1,84130
2 2,375 11%| 0,08696 2,26902 0,436 5/01 2,296277568,| 8,70| 2,31630
2% 2,875 8 0,12500 2,71958 0,682 546 2,76216 3751 9,10| 2,79062
3 3,500 8 0,1250Q0 3,34062 0,766 6,13 3,38850  1,200060 | 3,41562
3% 4,000 8 0,12500 3,83750 0,821 6,57 3,88§81 500,2 10,00 3,91562
4 4,500 8 0,12500 4,33438 0,844 6,/5 4,38712 0,3000,40| 4,41562
5 5,563 8 0,12504 5,39073 0,987 7,60 5,44929 1,406B25| 5,47892
6 6,625 8 0,12500 6,44609 0,958 7,66 6,50597 1,51PK10| 6,54062
8 8,625 8 0,12500 8,43359 1,063 8,50 8,50003 1,41P%70| 8,54062
10 10,750 8 0,12500 10,54531 1,210 9/68 10,62094€250,| 15,40 10,66562
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1 12 | 13 | 14 15 | 16 17 18 | 19 20 21
_ | Longitud de apriete con| Hilos de rosca Valores nominales de Incremento
Tamafio llave imperfectos _ rosca externa perfecta _ ,del
nominal Longitud Ls v Longitud d|ametr0
dela total de Altura | por hilo de
tuberia Diametro rosca Longitud | Diametro| del hilo rosca
pulg Pulg | Hilos E; Pulg Hilos | exterior Ly Es de roscal 0,0625/n
1/16 0,1111 3 0,26424  0,128% 7 0,3896 0,18f0 8282| 0,02963 0,00231
1/8 0,1111 3 0,35656  0,128% 7 0,3924 0,1898 5387 0,02963] 0,00231
1/4 0,1667| 3 | 0,46697 0,192 7 0,5946 0,2907 5B@9 0,04444| 0,00347
3/8 0,1667| 3 | 0,60160 0,192 7 0,6006 0,2967 0B®3 0,04444| 0,00347
1/2 0,2143| 3| 0,74504 0,247 7 0,7815 0,3909 2868 0,05714| 0,00446
3/4 0,2143| 3| 0,95429 0,247 7 0,7935 0,4029 2809 0,05714| 0,00446
1 0,2609 3 1,19733 0,301 3.4 0,9845 0,5089 1245a,06957| 0,00543
1Y 0,2609 3 1,54083 0,301 7 1,0085 0,539 0259 0,06957; 0,00543
1% 0,2609 3 1,77978 0,301 7 1,0252 0,546 0283 0,06957, 0,00543
2 0,2609 3 2,25272 0,301 3.4 1,0582 0,5826 23058,06957| 0,00543
2% 0,2500| 2| 2,7039Y 0,433 7 1,5712 0,885 5RF7 0,100000 0,00781
3 0,2500, 2 | 3,32500 0,433 7 1,6337 0,9500 3210@)100000 0,00781
3% 0,2500| 2| 3,82188 0,433 3,47 1,6837 1,0000 08®@0 0,100000 0,00781
4 0,2500, 2 | 4,3187% 0,433 7 1,7337 1,0500 4@0@n10000Q 0,00781
5 0,2500 2 5,37511 0,433 It 1,8400 1,1563 5@163010000Q0 0,00781
6 0,2500 2 6,4307 0,433 3,47 1,946 1,2625 6,5290000000 0,00781
8 0,2500 2 8,41797 0,433 It 2,1462 1,4625 8524910100000 0,00781
10 0,2500 2 | 10,5299 0,4337 3,47 2,3587 1,6750 10,650@)100000 0,00781

11.9.4.- Resistencia al arranque de rosca.

Tabla 2.6 Dimensiones de roscas NPT

Los esfuerzos producidos en las roscas debido fadagas de sujecion entre

dos elementos, deben ser revisados para asegwarogsean arrancadas por la

fuerza cortante. Las variables que intervienenaeresistencia de las roscas al

cortante son los materiales del perno, de la tuercke las roscas internas de un

orificio machuelazo, la longitud de atornillad@yLel tamafio de las roscas. Los

detalles del analisis dependen de la resisteniciama de los materiales

» Material de la rosca interna, mas resistente que elel perno.Para este

caso, la resistencia de las roscas del perno darétr@l disefio. Se

presenta aqui una ecuacion para calcular la lahgitacesaria de
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atornillado, L, de las roscas del tornillo, que tendra cuandoosda

misma resistencia en cortante que el tornillo misnetension.

= ; 2L A, : 2.31
- 7D s, ) 105+ 0,57735 0 [PD g, i = 1D | (2:31)

Donde

Ag = area del perno para esfuerzo de tensién

IDnmax= didmetro interior (de raiz) maximo de las rosbasa tuerca
n = numero de roscas por pulgada

PDsmin= diametro de paso minimo de las roscas del perno

Los subindices B y N representan al perno tdaca, respectivamente. Los
subindices min y méax indican los valores minimo §ximmo, considerando las

tolerancias en las dimensiones de las roscas.

Para determinada longitud de atornilladoyeade las roscas del perno al
esfuerzo cortante es

Ag=mL, 0D, 105+ 057735h [{PDy,;, = ID ynao)] (2.32)

Nmax

* Material de la tuerca mas deébil que el material delperno. Esto se
aplica en especial cuando el perno se introduagneorificio roscado en
hierro colado, aluminio o algin otro material comsistencia
relativamente baja. La longitud necesaria de dtadu, para desarrollar

cuando menos la resistencia total del perno es

— N SutB [(Z[AB) . 2.33
Le SutN DTl:QC)DBmin) I:bo’S + 0’57735]] |:Q()DBmin_I:)D Nméx)] ( )
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Donde
Site = resistencia Ultima de tension, del materialpgeho
Sin = resistencia Ultima de tension, del material deidsca
ODsmin = didametro exterior minimo de las roscas del perno

PQumax= didmetro de paso maximo de las roscas de laguerc

El area de la raiz de las roscas de la tusoraetida al cortante, es

A, =7(L, [ODy,,, J05+ 057735 N [{ODg,, ~ PDys)|  (2.34)

* Resistencia igual de los materiales de perno y tue. Para este caso, la
falla sucede por cortante de cualquiera de laepanh el diametro de
paso nominal, PR, La longitud necesaria de atornillado, para

desarrollar al menos toda la resistencia del p&so,

e = & (2.35)
mPD,,,

El area de esfuerzo cortante, para las roscastdertza o del perno, es
A =7[P[D d-% (2.36)

Por otra parte los esfuerzos en la roscalsalaa considerando que la rosca es
una viga corta en voladizo proyectada desde elenudFigura 2.21) la carga
sobre la viga se toma como la carga axial del ltorRi, concentrada en el radio
medio (f,), esto es la mitad de la altunade la rosca. El ancho de la viga es la
longitud de la rosca (medida en el radio medio) etada a la carga. Con esta

hipotesis el esfuerzo cortante transversal medio es
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F

r=— (2.37)
207, b

Donde n es el nimero de vueltas de rosca siaset la carga y b es el ancho

de la seccién de la rosca en el nucleo.

Figura 2.21 Esfuerzos en la rosca

En especial, debe notarse que éstos son es$uenedios porque se han
supuesto que las roscas comparten la carga egaitente. Para el disefio de

estas roscas es recomendable utilizarse factosesdes de seguridady > 2

(Shigley, 1989).
[1.10.- Ajustes de holgura

Siempre que deba haber una holgura entre las peezgdadas, se especifica
un ajuste de holgura entre las piezas acoplad&spseifica un ajuste de holgura.
La designacion de ajustes estandar de holgura derima ANSI B4.1, para
miembros que deban moverse entre si, es el ajadteldura (RC, de runnig fit).
Dentro de esta norma existen nueve clases, de RRC% donde RC1 da la

holgura minima y RC9 la maxima. Las siguientes mg@siones de los miembros
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individuales de esta clase ayudan a decidir lo gaemas adecuado para
determinada aplicacion (Mott, 2006)

RC1 (ajuste de deslizamiento estrecho)Jbicacion exacta de las piezas

que se deben ensamblar sin que exista un juegeptiie.

RC2 (ajuste de deslizamiento)Piezas que se moveran y giraran con
facilidad, pero que no deben deslizarse libremdrts piezas se pueden agarrotar
debido a pequefios cambios de temperatura, en alsgecilos tamafios mas
grandes.

RC3 (ajuste de deslizamiento mediolPiezas de precision que funcionan
a bajas velocidades con cargas ligeras, que del&ohar liboremente. Los
cambios de temperaturas pueden causar dificultades.

RC4 (ajuste estrecho de deslizamiento)ubicacion exacta con juego
minimo, para usar bajo cargas y velocidades modsratha buena opcién para la

maquinaria exacta.

RC5 (ajuste de deslizamiento medio)Piezas maquinadas exactas para

mayores velocidades y cargas que el RC4.

RC6 (ajuste de deslizamiento medio): Parecido al RC5, para

aplicaciones donde se desea mayor holgura.

RC7 (ajuste de deslizamiento libre)Movimiento relativo confiable con
amplias variaciones de temperatura, en aplicaciategle no sea critica la

exactitud.

RC8 (ajuste de deslizamiento flojo)Permite grandes holguras y el uso

de piezas con tolerancias comerciales.
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RC9 (ajuste de deslizamiento flojo)Parecido al RC8, con holguras 50%

mayores, aproximadamente.

La tabla 2.7 estos tipos de ajustes, los numerté ean milésima de

pulgadas.
Intervalo de Clase RC2 Clase RC5 Clase RC8
tamanos
nominales | Limites Limites Limites Limites Limites
(pulg) de normales de Limites normales| de normales
Hasta A holgura| Orificio] Eje holgura | Orificio | Eje holgura| Orificio| Eje
0-0,12 0,1 +0,25| -0,1 0,6 +0,6 -0,6 2,5 +1)6 -2,5
0,55 0 -0,3 1,6 0 -1,0 51 0 -3,4
0,12 -0,24 0,15 +0,3 -0,15 0,8 +0,7 -0,8 2,8 +1,8 -2,8
0,65 0 -0,35 2,0 0 -1,3 5,8 0 -4,
0,24 — 0,40 0,2 +0,4 -0,2 1,0 +0,9 -1,0 3,0 +2,2 -3,0
0,85 0 -0,45 2,5 0 -1,6 6,6 0 -4.4
0,40 - 0,71 0,25 +0,4 | -0,25 1,2 +1,0 -1,2 3,5 +2.8 -3,5
0,95 0 -0,55 2,9 0 -1,9 7,9 0 -5,1
0,71-1,19 0,3 +0,5 -0,3 1,6 +1,2 -1,6 45 +3,5 -4.6
1,2 0 -0,7 3,6 0 -2,4 10,0 0 -6,5
1,19-1,97 0,4 +0,6 -0,4 2,0 +1,6 -2,0 5,0 +4,0 -5,0
1,4 0 -0,8 4,6 0 -3,0 11,5 0 -7,4
1,97 — 3,15 0,4 +0,7 -0,4 2,5 +1,8 -2,5 6,0 +4.5 -6,0
1,6 0 -0,9 55 0 -3,7 13,5 0 -9,(
3,15-4,73 0,5 +0,9 -0,5 3,0 +2,2 -3,0 7,0 +5,0 -7,0
2,0 0 -1,1 6,6 0 -4,4 15,5 0 -10,6
4,73 -7,09 0,6 +1,0 -0,6 3,5 +2,5 -3,5 8,0 +6,0 -8,0
2,3 0 -1,3 7,6 0 -5,1 18,0 0 -12,0
7,09 - 9,85 0,6 +1,2 -0,6 4,0 +2,8 -4,0 10,0 +7,0 -10,0
2,6 0 -1,4 8,6 0 -5,8 21,5 0 -14.6
9,85-12,41 0,7 +1,2 -0,7 50 +3,0 -5,0 12,0 +8,0 -12,0
2,8 0 -1,6 10,0 0 -7,0 25,0 0 -17,0

I.11.- Teflon (PTFE)

Tabla 2.7 Ajuste de holgura (RC)

El politetrafluoretileno (PTFE) es un polimero damial polietileno, en el que

los atomos de hidrégeno han sido sustituidos pomas flior. La formula

quimica del monomero, tetrafluoretileno, es€Er,.

57




CAPITULO I Marco tedrico

El PTFE es un material tenaz, flexible y no resdenle esfuerzos de tensiéon
moderada pero con excelente resistencia al calmmductos quimicos y al paso
de la corriente eléctrica. Este permanece ductdanpresion a temperaturas tan
bajas como 4K (-269°C). Como con otros materialéstigos, la temperatura

tiene un efecto considerable sobre las propiedagesnicas.

El coeficiente de friccidon es usualmente bajo ylatedo a ser mas bajo que
cualquier otro solido. Un numero de valores difegehan sido citados en las
literaturas pero estan usualmente en el rango @@20; 0,10 de polimero a

polimero.

La resistencia de productos quimicos del PTFE espeonal. No hay
solventes y este es atacado Unicamente por la tatape de cuarto Unicamente
por metales alcalinos fundidos y en algunos casosflpor. Tratamientos con
solucion de metal sodica en amoniaco liquido riteimente alterara la
superficie de un ejemplo de PTFE para habilitae esira ser sementado a otros
materiales usando adhesivos de resina epdxica. dgleeste tiene buena
resistencia al tiempo, el PTFE es degradado péacidt de alta energia.

[1.12.- Metodologia del disefio

En lineas generales podemos distinguir tres cdtegate disefios: disefos
originales, disefos revolucionarios y disefios ewalg. Los disefios originales
son aguellos que resuelven un problema totalmamdgay que nunca se habia
resuelto anteriormente; los disefios revolucionasms aquellos que logran una
solucion totalmente nueva a un problema ya resweltoanterioridad. El disefio

evolutivo consiste en mejorar disefios previos.

El disefio en Ingenieria consta en elaborar ungdaa satisfacer una necesidad
0 un problema. Todo disefio tiene un proposito defmido, la obtencion de una
respuesta final a la que se llega mediante unaradgterminada o por la creacion
de algo que tiene una realidad fisica. Si este apicia la creacién de un objeto
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gue lleva a una solucion fisica, entonces esteugtoddebe ser funcional, seguro,

confiable, competitivo, atil, de facil fabricacion.

La metodologia del disefio, proporciona un esquemaamilisis para la
solucién del problema encontrado. Al momento déizaacualquier estudio de
disefio, se sigue una serie de pasos para obtegpuesta a la necesidad

planteada. Los pasos a seguir son los siguientes:

[1.12.1.- Identificacion del problema

Definir, es establecer los limites hacia donde wigido el estudio, es saber
hasta donde se quiere llegar con el problema lc@hee final de la solucion, para
conocer claramente el camino a seguir. En este, passe puede relacionar la
necesidad con un aparato en especifico, puesiestaria las posibles soluciones

al problema.

Definir un problema es la parte mas complicadaddagdiio, en esta parte no se
detalla acerca de como llegar al disefio final, ¥eede, concisa y concreta; y

solamente se sabra que es lo que se quiere obtener.

De esta primera fase del proceso de disefio del&tr e&n enunciado que
establezca, vagamente y en términos muy generaled, es la necesidad a

resolver.
[1.12.2.- Tormenta de ideas
Esta es una de las partes creativa del procesiseféogd es una técnica donde se

logran obtener todas las ideas posibles para solaci el problema, sin

restricciones ni limitaciones.
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Este método fue ideado por Alex Osborn y consisteeanir un grupo (de 6 a
15 personas) para generar todas las ideas pogiklgsentar el problema inicial
sin discriminar ninguna idea por parte del disefiadbgrupo debe trabajar sobre

las siguientes reglas:

No se permite ninguna evaluacion o juicio sobredasas.

e Tratar de que los participantes generen ideas gdpengan en la forma
mas espontanea posible.

« Debe buscarse cantidad de ideas porque esto ayadewdar evaluarla

internamente y porque cantidad, en este caso,@eakdad.

* Debe promoverse entre los miembros del grupo qustyan sobre las
ideas de otros, porque esto generalmente deserehadaas superiores a

las iniciales.

« Es recomendable que las ideas propuestas seanadasinén forma
perfectamente visible a todos los participantespac@or ejemplo en un

pizarron.

La duracién de las sesiones es variable pasitacsobre la media hora. Esto se
debe, que al principio tenemos la fase de calestamicon baja produccion, de
alli pasamos a la fase productora donde en poeptiese generan muchas ideas;
a partir de un maximo la rata de producciéon conaemdisminuir y esto es debido
a que ya se dijo todo lo obvio, sin embargo, essta periodo cuando comienza a
generarse las mejores ideas, por lo que no hay spspender la sesion
rapidamente. Cuando se observa que transcurre ntigchpo para que aparezca

una nueva idea, se suspende la sesion.
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11.12.3.- Perfeccionamiento de las ideas

En esta etapa, se comienzan a evaluar todas ks jpdepuestas en el proceso
anterior, se caracterizan los criterios de dessgéea lograr llegar a un namero
menor de ideas y el disefiador se concentra endékiande las limitaciones. Se
estudian y analizan todos los bosquejos realizpds obtener respuestas reales y

concretas al problema planteado.

En esta etapa, el disefiador tiene la potestadath@zar los disefios a simple
vista o de aplicarle los criterios planteados pqraga asi tener una gama de ideas

sobre las cuales enfocarse para la siguiente gelrfgoceso.

11.12.4.- Andlisis

El analisis implica el repaso y evaluacion de wsedo, en cuanto se refiere a
factores humanos, resistencia, operacion y econadirigidas a satisfacer los
requisitos del disefio. Gran parte del entrenamidatmal del ingeniero se

concentra en estas areas de estudio.

A cada una de las soluciones perfeccionadas, seliean diversos factores
para confirmar si cumplen las restricciones impmgest la solucion, asi como
otros criterios de solucién. Aquellas que no passtns controles son rechazadas
y solamente se dejan las que de alguna maneraapotEgar a ser soluciones

viables al problema planteado.

11.12.5- Decisiéon

En esta parte del proceso es donde se aceptanhazaec las posibles
soluciones planteadas en la tormenta de ideasodtisl@ desarrollar, perfeccionar
y analizar varias ideas, y cada una puede ofreeetajas sobre las otras, pero

ninguna idea es ampliamente superior a las demas.

61




CAPITULO I Marco tedrico

La decision acerca de cual disefio sera el optime yn@a necesidad especifica
debe determinarse mediante una matriz de deci®&periencia técnica e
informacion real. Siempre existe el riesgo de eerocualquier decision, pero un
disefio bien elaborado estudia el problema a tdlupdidad que minimiza la
posibilidad de pasar por alto una consideraciéromamte, como ocurriria en una

solucion improvisada.

11.12.6.- Construccion.

El dltimo paso del disefiador es preparar y suparviss planos, las
especificaciones finales con los cuales se va stwonel disefio seleccionado. En
algunos casos, el disefiador supervisa e inspeckigralizacion de su disefio. Al
presentar un disefio para la realizacion, se detsr #n cuenta los detalles de
fabricacion, métodos de ensamblaje, materialedizanty otras especificaciones,

las cuales haran que se realice el trabajo de maagida, facil y eficiente.

Durante esta etapa, el disefiador puede realizaifioamibnes a poca escala
gue logren mejorar el disefio, sin embargo, estosbics deben ser
insignificantes para la idea global, al menos qugasun concepto enteramente
nuevo e innovador, por lo cual, se tendra quezaalina devolucion a las etapas
iniciales del proceso de disefio, para que el numrwepto sea desarrollado,
aprobado y presentado.
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CAPITULO Il

METODOLOGIA DEL DISENO

La metodologia del disefio consiste en seguir uria de pasos y llegar asi a
una solucién satisfactoria. En dichos pasos, ekfdidor se basa en los
conocimientos adquiridos a lo largo de su vida, sdeexperiencia y de lo
aprendido a lo largo de su carrera, lo cual lo ayadransformar materiales en
producto, usando todas las herramientas posibts disposicion tales como el
tiempo, recursos monetarios, tecnologia, entresob producto final debe ser
funcional, practico, manejable, seguro, eficientmmpetitivo y de facil

produccion.

El disefio aplicado en la ingenieria mecanica ctmsis crear y construir una
serie de componentes, la mayoria de naturalezanmac&aciendo uso de las
ciencias y del estudio aplicado de los materiatepagalelo con un conocimiento

profundo de las implicaciones, limitaciones y dredéad por parte del disefiador.

I11.1. — Identificacion del Problema

Desde hace ya algun tiempo, en el Laboratorio dsn&®dn y Petroquimica
en el modulo Il ubicado en la Escuela de Ingeni€u@mica de la Universidad
Central de Venezuela, y como parte de diversoseptog de investigacion
enmarcados dentro del campo de la catalisis heireag se ha venido realizando
la preparacién de zeolitas, por medio de métodogarwionales de calentamiento
(sintesis hidrotérmica en recipiente cerrado) y t@mpos de reaccion
relativamente largos, en el mejor de los casosof8sh Este hecho, junto con el
conocimiento de que este tipo de solidos se pueaetizar utilizando la
radiacion de microondas (Mehdipourghazi, Moheb ydfaian, 2010), generd la
necesidad de disefiar un recipiente cerrado (rgamter permitiera realizar, bajo

las condiciones de reaccién apropiadas, dichass$ntatilizando un horno de
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microondas convencional, lo cual permitiria la dramion significativa de los
tiempos de reaccion, manteniendo los altos rendiméeen la sintesis de las

zeolitas.

l1l.2. — Tormenta de Ideas.

Para generar una gran cantidad de ideas ppmelies, se reunié un grupo de
estudiantes de la Escuela de Ingenieria Mecanicéessexplicé brevemente la
necesidad de realizar la sintesis de manera sggfigiente, asi como reducir los
tiempos actuales. Durante este paso de la metddplog existen limitaciones y

todas las ideas son tomadas en cuenta, anotadatizadas.

Después de la tormenta de ideas, y para limitesdhgiones, se deben tomar
una serie de consideraciones a los disefios praliesngenerados en este paso,
para solventar la necesidad planteada inicialmeae ideas viables. Para

delimitar las ideas, se tomaron en cuenta loseges criterios:

* El material a utilizar debe ser transparente anlagoondas, por lo
tanto no puede haber metales ni soldaduras.

» El material no debe reaccionar durante la sintesis.

* El material a utilizar debe ser capaz de sopodartémperaturas y
presiones establecidas, sin deformarse plasticament

* El recipiente debe tener dimensiones adecuadas doumo de
microondas convencional.

« La forma del recipiente no debe ser muy compleg@a puna facil
construccion.

» El recipiente debe poder abrirse y cerrarse facitmyegarantizando la

hermeticidad, asi como de facil limpieza y manteeimo.
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111.3. — Perfeccionamiento de las Ideas

En esta etapa, se comenzé a evaluar todas laspdgasestas en el proceso
anterior, se estudio y analizé cada una de lasjgwapuestas y bosquejos con el
fin de mejorarlas para obtener respuestas realesongretas al problema
planteado, de esta forma se obtuvo una serie dpu@stas que se dan a

continuacion:

Propuesta # 1

Esta propuesta consiste en un recipiente cilindneonéticamente cerrado
mediante una rosca interna en la tapa del cilindtma rosca externa en el cuerpo
del recipiente. Este disefio nos permite un diamadrdoca en el recipiente lo
suficientemente grande para un comodo y rapideestgde material a sintetizar
y/o extraccion del producto. Ademas es de faciktroiccion y limpieza una vez

culminado su uso.

Figura 3.1 Propuesta nimero 1
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Propuesta # 2

Dicha propuesta es similar a la anterior (propu#sjavariando que la tapa y
el cuerpo del recipiente se unen por medio de ulioahe roscado, sellando
herméticamente ambas partes del recipiente. Eslimgsgria debido a una rosca
externa en el cuerpo del recipiente, y una rosearia en el anillo permitiendo la
unidn a presion de la tapa con el cuerpo del recipj ademas, este anillo posee
un moleteado en su superficie externa para un raggme por parte del operador

al momento de unir las piezas.

Figura 3.2 Propuesta nimero 2
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Propuesta # 3

Esta compuesto basicamente de cuatro partes,ntal se muestra en la figura.
La primera de ellas cumple la funcion de una caméaroteccion al recipiente
donde se realiza la preparacion de la muestra,esstderta forma evita que el
recipiente se deteriore y actia como protecciéal easo de que este falle. Por lo
tanto esta sera de un material mas resistente ngpaeente a las ondas del
microondas. Esta camisa posee una rosca extern@udh permite cerrar

herméticamente el conjunto con la tapa, que esiho material de la camisa.

Figura 3.3 Propuesta nimero 3
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Propuesta # 4

Consiste en un recipiente esférico cerradmégcamente por una rosca, y la
tapa actia como un tapon roscado internamenteegb@wel recipiente esférico.
Este posee un fondo plano para evitar que el mganmltee y se pueda derramar
la muestra a sintetizar, ademas el de evitar quejugh con las paredes del
microondas. Una ventaja de este recipiente es ¢egtaaun mayor volumen de

muestra.

Figura 3.4 Propuesta nimero 4
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Propuesta # 5

Esta propuesta consta en un recipiente cilindreaak partes, en la cual, el
cuerpo posee unas aletas que encajan con las sateirka tapa del recipiente,
hasta que las aletas del cuerpo y las ranuras dapha coincidan, sellando
herméticamente el sistema. Este disefio permitépida acceso a la parte interna
del recipiente, debido a la rapida apertura o €idal mismo, ya sea para ingresar

la muestra como para extraer el producto.

Figura 3.5 Propuesta nimero 5
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Propuesta # 6

Este recipiente cilindrico se cierra herméticamahteacer girar un tornillo fijo
a la tapa y roscado a una lamina. Al hacer girta, ¢ tapa es impulsada hacia el
cuerpo del recipiente y la lamina se hace lleganas topes fijos al cuerpo del
recipiente, cerrando de una manera mas seguranginto. Este disefio permite
mayor seguridad a altas presiones evitando asiagtapa sea expulsada por la
presion generada internamente durante la prepardei@roducto.

Figura 3.6 Propuesta nimero 6
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Propuesta # 7

Consiste en un recipiente cilindrico que poseeuerpo con rosca interna, y
una tapa que actda como un tapon con rosca extaroaal se une internamente

dentro del cuerpo sellandolo herméticamente.

Figura 3.7 Propuesta numero 7

Todos estos elementos cuentan con un sistemm@aovalvula de seguridad
ensamblado en la tapa del recipiente que perntitgai gas en caso que esta
sobrepase la presion maxima de trabajo, garantiza@guridad para el operador,

asi como el de evitar que el recipiente falle pobolale la sobrepresion.
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[1l.4. — Analisis de las Propuestas

A cada una de las propuestas se le aplican divergesos para confirmar si
cumplen con las restricciones impuestas a la smudiodo esto, para comparar
las propuestas entre si, con el fin de seleccitmands acertada, para luego
comparar y evaluar las alternativas mediante laoecion de una matriz de
decisiones, la cual indicara la propuesta que meadadapta a la solucion del
problema. Los criterios que se evaluaron en laimdeg decisiones fueron los

siguientes:

Confiabilidad: es la probabilidad de que el sistema en cuestdfalfe

durante el periodo especifico de trabajo.

» Fabricacion: se refiere a la facilidad de elaboracion y ensajalile cada

uno de los componentes del recipiente.

* Hermeticidad: evallua la propuesta que permite un sellado maséimo

del recipiente, evitando fugas de vapor.

« Mantenimiento: es la facilidad de limpieza para conservar epieote en

Optimas condiciones y listo para su préximo uso.

= Operabilidad: este se refiere a la forma mas rapida y sendillgue el

operador pueda manipular el dispositivo.

» Seguridad: permite evaluar el disefio mas seguro para el dperademas

de evitar que este produzca dafnos que puedanaesiboperador.

» Tiempo de construccion:es el tiempo necesario para la construccion del

recipiente.
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Vida util: consiste en el tiempo de duracion del recipiesitetener que

reemplazarlo por desgaste del mismo o de algusasipiezas.

I11.5. — Matriz de Decision.

Esta consiste en comparar las soluciones propugstalstener de alli la

solucién 6ptima al problema, asignandole valoresda uno de los criterios de

disefio y evaluandola en cada propuesta.

El valor porcentual asignado a cada criterio, dd@elo de su nivel de

importancia a la hora de seleccionar la propuegiimé, se presenta a

continuacion:

CRITERIOS VALOR (%)
Confiabilidad 13
Fabricacion 10
Hermeticidad 18
Mantenimiento 10
Operabilidad 13
Seguridad 18
Tiempo de construccion 8
Vida util 10

Tabla 3.1 Criterios de seleccion.

Para la evaluacion de las propuestas en cada ulos deterios, se utilizara la

siguiente escala numérica:

Muy deficiente (1)
Deficiente (2)
Bueno (3)
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Muy bueno (4)

Excelente (5)

Se procede a elaborar la matriz de decision:

PROPUESTAS

1 2 3 4 5 6 7
CRITERIOS | (%) [ Eval.| Total | Eval. | Total | Eval.| Total | Eval.| Total | Eval. | Total | Eval.| Total | Eval.| Total
Confiabilidad | 13 4 | 0,52 4 0,52 4 082 OB9 Pp 0,65 0,65 3| 0,39
Fabricacion 10 5 0,5 4 0,4 4 o 2 0}2 P Q,2 1 0,15 0,5
Hermeticidad | 18 4| 0,72 4 0,7p 5 0)9 B 064 |4 (4,72 |[50,9 4 1 0,72
Mantenimientd 10 | 4 0,4 5 0,5 3 0,3 2 0,2 5 0,b b 0}5 4 (
Operabilidad 13 5 0,6% 4 0,5p 3 0,89 052 (4 Q)52 0,26 0,65
Seguridad 18 0,54 4 0,7p f 09 3 054 |4 Q72 (4720, 3 | 0,54
Tiempo de
construccion 8 5 0,4 3 0,244 3J 024 B 024 3 (24 |[D,16 5 0,4
Vida util 10 4 0,4 3 0,3 2 0,2 4 0,4 3 0,3 p 0]2 40,4
TOTAL 100 _ 3,92 3,85 3,03 3,85 3,49 4

Tabla 3.2 Matriz de decision

Los valores totales de cada propuesta senastieultiplicando el porcentaje

de cada criterio con la evaluacidbn numérica asigreadlicho criterio, luego al

sumar cada uno de estos resultados se toma comoesta ganadora aquella que

posee un puntaje mayor.

I11.6.- Construccion.

Una vez obtenida la propuesta ganadora, aquellantayor puntaje en la

matriz de decisién (propuesta # 1) se prepararon los plat® todos los

componentes con el fin de presentarlos y discatidon el personal capacitado

con el fin de establecer las caracteristicas dgidig construccion para obtener de

esta forma un producto que satisfaga las condisioegueridas para cumplir con

la solucién del problema.
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CAPITULO IV

DESARROLLO DEL REACTOR CERRADO

Obtenido el disefio preliminar a desarrollar lalematriz de decisiones, se
realizaron una serie de célculos con la finalidadddnensionar cada elemento
que conforma el reactor, los cuales daran comoltages de los esfuerzos
aplicados a cada uno de los componentes necesaai@s el sistema. Las
propiedades mecéanicas del material juegan un pammbrtante, pues deben
soportar los esfuerzos para que dicho elementmrma el riesgo de una posible
falla.

IV.1.- Vista preliminar del reactor cerrado

Este recipiente consta basicamente de cingopizas, las cuales estan

acopladas entre si.

» Cuerpo o vaso del reactor:.es el que contiene la mezcla o solucion a
sintetizar (ver Figura 4.1). Este posee rosca eatgue permite fijarse con
la tapa del mismo, para garantizar la hermeticadistema.

Figura 4.1 Cuerpo del reactor
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» Tapa del reactor: permite cerrar el reactor fijandose al cuerpongisino,
evitando el escape de los gases de la soluciorugiamdel calentamiento.
Ademas, tendra una serie de dispositivos ensandladd, que permiten

medir la temperatura interna y garantizar la selguridel operador (ver
Figura 4.2).

Figura 4.2 Tapa del reactor

 Funda de la termocupla: sirve de recubrimiento de la termocupla,
midiendo la temperatura de la mezcla sin que édta en contacto directo
con la misma (ver Figura 4.3).

Figura 4.3 Funda de la termocupla

76




CAPITULO IV Desarrollo del reactor cerrado

» Tapa de la termocupla:permite mantener fija la funda de la termocupla a

la tapa del recipiente (ver Figura 4.4).

Figura 4.4 Tapa de la termocupla

» Valvula de seguridad:consta de dos (2) elementos (lamina y tapén) que
se encuentran empotrados en la tapa del recipiem® se muestra en la
Figura 4.5, la lamina de teflon, es flectada pdapbn (figura 4.6) cuando

la presion interna es superior a la presion deajoab

Figura 4.5 Lamina de la valvula de seguridad.
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Figura 4.6 Tapon de la valvula de seguridad

Para la construccion del recipiente, se raaliz ensayos de traccion al
material con el cual se construyd el mismo, sieadceste caso Politetrafluor-
etileno de nombre comercial Teflon (PTFE), adqoireh la empresa LAUKO
C.A, ubicado en el sector El Llanito (Edo. Mirandapto con el fin de validar las

propiedades mecanicas del mismo descritas ertatlirra.

Los ensayos a traccion fueron realizados ddnigersidad Simon Bolivar en
el Laboratorio E — Seccion Polimeros. El procedmuepara la realizacion del
ensayo fue el descrito en la norma ASTM D 638 Stechdlest Method for
Tensile Properties of Plastics. Se utilizaron {@&sprobetas del tipo Il que se
especifica en la norma antes mencionada en laafiguf se muestra la probeta

siendo traccionada.

Las condiciones del laboratorio de ensayos,camo los resultados, son
mostrados en el informe técnico suministrados paraduniversidad en el Anexo
1.
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Figura 4.7 Ensayo a Traccion

IV.2.- Determinacion de los componentes del reactaerrado

Para determinar las dimensiones de cada utas@®mponentes del disefo, se
estudiaron por separado, ya que el estado de esfueres el mismo para cada

componente.
IV.2.1.- Célculo de la presion interna de trabajo ycondiciones iniciales

El reactor constara de un volumen total d&@ €87 donde ¥ de ese volumen
sera de la solucidon maxima a sintetizar cuyo vesode 55 crh Esta solucion se
calentarad por medio del microondas convencionatlerecipiente cerrado a una

temperatura maxima de 140°C

Célculo de la masa de agua

3
o FOOKI _ po55g
1000000 1m
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Volumen especifico de la solucion

Vo _ 735cnT 3 P
= Yol = =1336 GCm/ = 39x103m/
m 0055Kg 3 Kg = 13 Kg

agua

Utilizando el Apéndice 1 a temperatura de CA4§°el volumen especifico
obtenido anteriormente se obtiene la presion deajwapara el recipiente cuyo
valor es de 0,3613 Mpa, encontrandose la mezcla diguido — vapor.

Por otra parte, el factor de disefio o fac®rsdguridad seleccionado para la

realizaciéon de los célculos es de dag <2), la cual es para el disefio de

estructuras de materiales ductiles bajo cargatiastd donde se tiene alto grado

de confianza en todos los datos de disefio.

El esfuerzo de fluencia del teflébn a la terap@a de trabajo del recipiente
cerrado (140°C) fue extraido de la curva esfuemdlakncia vs. temperatura

mostrada en el Apéndice 2.

S,= 2,185 Mpa

IV.2.2.- Célculo del espesor de las paredes del war.

Se determina el espesor del reactor utilizadadeoria de cilindros de pared
gruesa para una presion interna de trabajo, gethesénesfuerzos tangenciales
(o,) y radiales ¢, ) en las paredes del recipiente. Como el cilinégr@scuentra
sellado en sus extremos, también se produce eneapiente esfuerzos

longitudinales ¢, ). Sustituyendo en las ecuaciones 2.16 y 2.17 Bara0

Se obtiene las siguientes expresiones:
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2 2
I ) I
g, = I2 Eplz Eﬁl_%] (4'1)
rh I r
2 2
I ) r
o = r
i H‘i2
O-I - g 2 (43)

En los esfuerzos radiales y tangenciales ‘pragsenta el valor del radio a lo
largo del espesor del cilindro donde se desea ebtnvalor del esfuerzo para
dicho radio “r". Mientras que en el esfuerzo londinal, éste se comporta

constante en todo el espesor del cilindro.

Se disefa para el radio mas critico, es ddoinde se generan los maximos
esfuerzos tangenciales y radiales, esto ocurr&a saperficie interna del cilindro

donde r = de alli se obtienen las siguientes expresiones@ay o,

o, =[¢] ™ (4.4)

g =-p, (4.5)

En este punto de estudio se genera un estado kriexiesfuerzos donde
o,, 0, y 0, son esfuerzos principales debido a que no existfuerzos

cortantes, tal como se muestra en el circulo derMeha figura 4.8 para el radio

interno del recipiente
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Figura 4.8 Circulo de Mohr para r=m la pared del recipiente

Se tiene que:
at = 03
0, =0,
o, =0,

Utilizando la teoria de Von Mises se calatlialquiera de los radios (interno
0 externo) de las paredes del recipiente, paraslalebe comenzar con un valor

inicial; es decir; con un valor cualquiera de lagios antes mencionados, para

ello se tom6 como valor inicial un radio internd ¢ie 16mm

Qo -a,) +(os-0,) +(0, - 0,) ZQES

; s (4.6)

Sustituyendo (4.3), (4.4) y (4.5) en la ecad@.6) y despejandg se tiene:

\/EEE i mozzj _S (4.7)
o =1 Y
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S,~V3Wm

_ 2185Mpa [{L6mm)*
[ = , ‘
2185Mpa- (2(3/30,3613vIpa)

Se obtiene el siguiente valor dg

r,=24,5mm

Con el valor de estos resultados se obtierspsor de las paredes del reactor
para que éste no falle debido a las presionesaer

e=¢-r

e =24,5mm —16mm = 8,5mm
IV.2.3.- Célculo del espesor de la funda de la terocupla

Al igual que el vaso del reactor, la funda de lant®upla se encuentra
sometida a presiones externas, siendo ésta igual @esion interna en el
recipiente. El calculo del espesor se realiza nmelita teoria de cilindros de
pared gruesa y se aplica la teoria de fallas phtaner el espesor de pared

correcto y evitar que este falle.

Como en el vaso del reactor, en el espesor denldafde la termocupla se
producen esfuerzos radialas, || y tangencialesd,) que dependen del radio “r" a
lo largo del espesor de las paredes. Sustituyendaseecuaciones 2.21 y 2.22

paraP = Q Se tiene las siguientes expresiones:

83




CAPITULO IV Desarrollo del reactor cerrado

P, & r?
o=t @9
P, [ty r?
g =-——00 [1--L 4.10
' re—r? EE r? (4.10)

En este caso, y og,, son siempre negativos (compresion), sieagdsiempre
mayor ao, . Por otra partes, (compresion) se mantiene constante, siendo igual a

la presion interna en el reactor.

Evaluandor =r, en las ecuaciones 4.9y 4.10, se obtiene:
+r7?
o =-p ool (4.11)

o, =-P, 4.12)
Para el esfuerzo longitudinal

o, =-P, 4.13)
En el radio externo de la funda de la termocuplgesera un estado triaxial de

esfuerzos tal como se observa en el circulo de Mwhida figura 4.9. Los

esfuerzos tangencialew(), esfuerzos radialeso() y esfuerzos longitudinales

(a,) son principales ya que no existen esfuerzosmadeen el elemento
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Figura 4.9 Circulo de Mohr para el estado de es@segenerado en las paredes de la funda de la

termocupla

Se tiene que:
Ut :01
0, =0,
o, =0,

Sustituyendo 4.11, 4.12 y 4.13 en la ecuaciond @bsiene:

S, +2WF
fo=h——<—— et (4.14)
Sy

El valor del radio internor, =2mm, es el radio necesario para que la

termocupla entre con facilidad en la funda. Sugtihdo los valores en la

ecuacion (4.14) se obtiene el radio externo dardd de la termocupla.

(= meR/ 2185Vipa+2[2[0,3613Mpa _ 2578mm

2185Vipa
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Se presenta otro caso en el que la maxima tensiGtohpresiono, tiene

lugar en la superficie interior de la pared deuladf de la termocupla, donde

es nula y viene dada por:

20 [P,

CANNE o (4.15)

De igual forma se producen esfuerzos longitalds de compresion la cual
viene dada por la presién interna del recipiente.

Se produce un estado de esfuerzos donde:

g, =0,
g =0,
o =0,=0

Con el valor obtenido en el caso anterior donde2,578mmse verifica que
cumpla con la teoria de fallas de Von Mises.

Sustituyendo 4.13 y 4.15 en 4.6 se tiene:

A2t s ﬁfy (4.16)
o =F

Al sustituir el valor der, obtenido del caso anterior en la ecuacion (4.26) s

verifica que se cumpla la desigualdad, si estausgple se puede concluir qug

puede ser utilizado sin que éste falle.

—

2578mm)’ +(2mn)’|" _ v22185Mpa
(2578mm)? — (2mm)*[ 2

0,3613\/|pa%/ 2+
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15408Mpa< 15459Mpa

Como se puede apreciar se cumple la desigualdacnole se puede utilizar

este radio externo para la funda de la termocspigjue éste falle.
IV.2.4.- Disefio de rosca para la tapa y vaso delaetor.

El tipo de rosca utilizada para estos dos (2) etdosedel reactor es del tipo
NPT (por sus siglas en inglés National Pipe Threadjual garantiza una mayor

hermeticidad entre ambos elementos.

Utilizando la tabla 2.7, se procedié a selecciagraso, numero de hilos por
pulgada y longitud de la rosca, para el diametrereor en el vaso del reactor
cuyo valor nominal es D = 49mm y el diametro irderen la tapa del mismo,

obteniendo lo siguiente:

Paso de la rosca (p) = 0,08696 pulg
Numero de hilos por pulgada (n) = 11,5 hilos

La longitud de rosca (L) se calcul6 utilizando &guientes ecuaciones para
roscas NPT:
L=L,+vV (M1
Donde:
L, = longitud base de la rosca efectiva

v = longitud de filetes incompletos

De la ecuacion (2.31), se tiene:

L, = (080D + 6,8)% = (080D + 68)p
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Diametro externo del vaso del reactor (D) = 49miin329pulg

L, =(08001,9291pulg + 68)0,08696pulg
L, =0,72503pulg

De la tabla 2.7, se obtiene:
v =0,3017 pulg
Sustituyendo estos valores en la ecuacion)4.1

L =0,72503pulg + 0,3017pulg
L =1,02673pulg = 2608mm

Este valor da la longitud de rosca a lo latgbvaso del reactor, asi como para

la tapa del mismo.

Por otra parte, el diametro de paso minim $& calcula como:
E, =D - (0050 + 11)% = D - (050D + 11)Cp
Para el reactor:
E, = 19291~ ( 005019291+ 11)[0,0869
E, = 1825pulg = 46355mm

Por lo tanto el radio de paso minimg)(es:
.
2
(= 1825pulg
" 2
r, = 09125pulg
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IV.2.5.- Célculo del factor de seguridad en las r@ss del vaso y tapa del

reactor

Para verificar que los hilos de rosca no felteebido al esfuerzo cortante
producido por la presién generada en el interioiprente, se calculara el factor
de seguridad para los valores expresados anteritemeegun la bibliografia
consultada, este valor debe ser mayor a dos (2)gaantizar que las roscas no

fallaran por esfuerzos cortantes.

Los esfuerzos en las roscas se calculan @rasido que la rosca es una viga
corta en voladizo, proyectada desde su nucleo.argacsobre la viga se toma
como la carga axial (F) interna en el recipientcentrada en el radio medio,
siendo este radio la mitad de la altura h de laaosomo se muestra en la figura
2.21.

La carga axial se obtiene como:
F = Presion interna x Area interna del vaso

£ - 03613 N 7 (82mm’
' mn? 4

F =2906N

El ancho de la seccion de la rosca (b) endeleo del vaso del reactor, tal

como se muestra en la figura (2.23), se calculaocom

b = 2[h{tg 30°)
(4.18)

Siendo “h” la altura de la rosca:
h =0,80000 p
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h =0,06957pulg

Sustituyendo en la ecuacion (4.18):
b = 2[0,06957{tg 30°)
b =0,08033pulg

Sustituyendo los valores en la ecuacion (2.38)

- = 2906N
207[115hilos[0,9125pulg [0,08033pulg

r= 54866L2 = 0085L
pulg mnt

Obtenido estos esfuerzos cortante presentéagmroscas, se calculan los

esfuerzos principales, para luego ser sustituida &oria de fallas de Von Mises.

De la ecuacion (2.5) los esfuerzos principales son:

o =-T
o, =0
JIII =7

Sustituyendo los esfuerzos principales en la e6ng@.15), se tiene

Jare> (4.19)
7/
=3 (4.20)
l//_\/gz_ :
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Introduciendo estos valores en (4.20) se obtiefectbr de seguridad:

N
W= 218 mnt
J3r0085 -
mf
W = 1484

Con dicho factor de seguridad se garantizalgsieoscas no fallan por los

esfuerzos cortantes presentes.

IV.2.6.- Célculo de la rosca entre la tapa del reaar y la tapa de la

termocupla

La rosca seleccionada para sujetar la fundia dermocupla con la tapa del
reactor es del tipo métrica. En este caso, noikeautosca del tipo NPT porque
no es necesario hermeticidad entre ellas, solamentujecion de la funda

mediante estas dos (2) piezas.

Utilizando la tabla (2.6) para roscas gruesésenemos el paso de la rosca

para un diametro mayor nominal de 10 mm:

Paso de larosca (p) = 1,5 mm
Fuerza ejercida sobre los hilos de rosca:

F = Presion interna en el recipiente * Area inteded orificio de la funda de la

termocupla
2
F=03613 I (55mm)
mrr 4
F = 858N
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Al igual que en los calculos de la rosca NP8) sustituir los valores de los
esfuerzos principales en la ecuacién (2.5), saulzakl factor de seguridad de los

hilos de rosca para verificar que no fallen:

wn

J3r<™>
7

Sabiendo que:
_F

A

Donde:
F = Fuerza aplicada sobre la rosca
As = Area de esfuerzo cortante

Sustituyendo:

4.21)

Despejando el factor de seguridad:

S, [A
V3F

(4.22)

N

2
2185 D?[FO,?SMEGD ~(0,9389p)? - ™2

4

mnt

J/3858N
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Sustituyendo los valores:

2
2:185ml 2 EEO,7854[(IlOmm— (09382 15mny)” - 7TE@51T"“)

- nt
) J3B58N
2185% 2[]57,9896~ 237583 mn?
v= 1486N
¥ = 10066

Como la rosca de la tapa del reactor y laaa$e tapa de la funda de la
termocupla son del mismo material se procede allealta longitud de roscado
(Le) necesaria para que resista los esfuerzos pramymid las fuerzas en la

misma, por medio de la ecuacion (2.36)

L, =2h
D,
2
A =0,78541D - (0,9383p]* -~ Efi
2
A =0,7854(1.0mm- (09382 (L5mny’ _M

A = 3423mnt

D, =D - 0,649519p

D,, =10mm- 0,649519{15mm)
D, = 9026mm

Sustituyendo en la ecuacion (2.36):
L, = 4828mm
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Se colocara una longitud de roscado de 10mmiadinalidad de fabricar la
tapa de la funda con una mayor dimension y aslittacel manejo por parte del

operador.

I\V.2.7.- Disefio de la valvula de seguridad

La vélvula de seguridad consiste en una laméeaeccion semicircular (viga)
de teflon empotrada a la tapa del recipiente, alemtar la presion interna en el
recipiente mas all4d de la presion de disefio, detdafa mediante la fuerza
producida por el tapon y permitird aliviar la pégsiinterna hasta equilibrar

nuevamente la presion y evitar que el reactor.falle

Longitud de lamina:
L =20mm

Presion de trabajo del reactor:
P =0,3613 MPa

Moédulo de Elasticidad del teflon a 140°C, tomaddedgrafica del Apéndice 3
E =108,95 MPa

Presion a la cual actuara la valvula:
Pmax=1,25P

Pmax = 1,25 * 0,3613 MPa

Pmax = 0,4516 MPa

Como se observa en la figura 4.10 la deflexion da viga empotrada en su

extremo es:
_ 3
Yo =% (4.23)
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Su momento maximo viene dado por

M, = —FL (en la pared) (4.24)

y{ L i
VB

4.10 Deflexion de viga empotrada

El didmetro del tapdén introducido en la tagd ckcipiente sera de 4mm,
calculando la fuerza que el mismo ejercera cuaadprésion interna sea 1,25
veces la presion de trabajo sera:

p=r
A
Despejando:
F=P[A
2
F =451600Pa [GOfO4)
F = 5675N

De la ecuacion (4.19) se calcula la inercia paedeflexion maxima de 1mm:

5675N [20mm)°
610895

mrr?

mm

| =1389mm’
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El diametro de la viga de seccién semicircularaeuta mediante (ver Apéndice
4).

| = 0,007 O (4.25)

D=4 @ =1187mm
0007

Se tomé un diametro de 12mm para facilitar la qooston de la misma.

Por otra parte se verifica si la lamina de secs@micircular no falla por flexion

utilizando teorias de fallas.

El estado de esfuerzos producido en la lamina es:

O3 = 0 fixion
o,=0
0,=0

Aplicando teoria de corte maximo tenemos que:

S

y

S_
W

O3

El esfuerzo de flexion se determina como:

M [c
O fiexion — I— (4.22)

Donde
M = momento en la vigF x L)

c = fibra mas alejada al centroide de la gectiansversal
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| = Momento de Inercia

El momento producido en la lamina es
M = 5675N [20mm=1135N [mm

La fibra mas alejada tal como se muestra en el dipéri es:
c=0212(D = 0212[12mm= 2544mm

Sustituyendo estos valores en la ecuacion (4,2ti¢se el esfuerzo de flexion:

o, . = 1135N (mm 0,212[}2mm — 1988Mpa
00071L2mm)

Su factor de seguridad es:

= S, _ 218Mpa _ 1098
O feion ~ 1989Mpa

IV.2.8.- Célculo del espesor de empotramiento patda lamina de la valvula
de seguridad en la tapa del reactor

Esta seccidon en la tapa del reactor se eneuentcortante puro debido a la
fuerza que ejerce esta seccion sobre la laminacoatearrestar la fuerza ejercida
por el tapén, tal como se muestra en el diagrantaego libre de la lamina en la
figura (4.11).
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F = 5675N

apadel recipiente —

M =1135N[mm T F

tapon = 5575\'

Figura 4.11 Diagrama de cuerpo libre de la lammaeguridad

En la figura 4.12 se muestra la regiéon dealgatdel recipiente donde se
presentan los esfuerzos cortantes debido a laié@ade esta en contra de la

fuerza ejercida por el tapén empotrado en la tapa

Esfuerzos Cortantes

Figura 4.12 Region de esfuerzos de corte en ladapbaactor

Realizando un corte en la region donde seywmerd los esfuerzos cortantes y
realizando su respectivo diagrama de cuerpo libig. @.13) se puede observar
como actuan las fuerzas en dicho elemento y aplicdas teorias de fallas se

puede hallar sus dimensiones de espesor y longitud
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v~

/’“‘H—-J
F/2

Figura 4.13 Diagrama de cuerpo libre de la regidesfuerzo cortante

F/2

v

De la ecuacion (2.5) se obtienen los esfuerzosipates

En este caso los esfuerzos normaigsy o, son iguales a cero es decir que

solo existen esfuerzos cortantes en la seccios@uerta la viga, de tal manera se
obtiene el siguiente estado de esfuerzos:

Utilizando la ecuacion de Von Mises (2.15) se of#ila siguiente expresion:

ﬁﬁsi
7

Con esta expresion se procede a calcular el esgedarseccion
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Para b = 3mm se calcula el valor de a

3o BTN _ 2850
2[{alBmm) 2

a=15mm

Se utilizara un espesor de 3mm para faciétgoroceso de fabricacion de la

misma.

IV.2.9.- Ajuste de holgura entre la funda de la temocupla y la tapa del

reactor.

Se utilizara un ajuste de holgura de clase RC2
Diametro del orificio (tapa del recipiente) = 5,5mm0,2165 pulg
Diametro eje (funda de la termocupla) = 5,5 mm2465 pulg

De acuerdo con la tabla 2.7 los limites de toleeapara el orificio son +0,0003

pulg y — 0 pulg.

Asi se tiene que para el orifico de la tapa
0,2165 + 0,0003 = 0,2168 pulg (maximo)
0,2165 — 0 = 0,2165 pulg (minimo)

Los limites de tolerancia para el eje son -0,0001§ y -0,00035 pulg
Se tiene que para el diametro del eje:

0,2165 - 0,00015 = 0,21635pulg (maximo)
0,2165 - 0,00035 = 0,21615pulg (minimo)
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La holgura maxima se obtiene al combinar el mjinimo con el orificio
maximo. Por el contrario, al combinar el eje maxioom el orificio minimo, se

obtiene la holgura minima.

Holguras:
0,2168 — 0,21615 = 0,00065pulg (maxima)
0,2165 - 0,21635 = 0,00015pulg (minima)

Se utilizar4 una holgura minima entre estos eélementos, y asi garantizar
mayor hermeticidad entre estos dos elementos.
Diametro del orificio de la tapa = 0,2165pulg & Bm
Diametro de la funda de la termocupla = 0,21635pug495 mm

IV.2.10.- Ajuste de holgura entre el tapén de segidtad y el orificio en la tapa

del reactor

Tipo de holgura Clase RC2
Didmetro del orificio = 4mm = 0,15748 pulg
Diametro del tapén = 4mm = 0,15748 pulg

De la tabla 2.7 los limites de tolerancia pararigioto son + 0, 0003pulg y -Opulg
0,15748 + 0,0003 = 0,15778pulg (maximo)
0,15748 — 0 = 0,15748pulg (minimo)

Para el tapon los limites de tolerancia son -0,6p01 y -0,00035pulg

0,15748 — 0,00015 = 0,15733pulg (Maxima)
0,15748 — 0,00035= 0,15713pulg (Minimo)
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Al igual que en el caso anterior, la holgur@dxima se obtiene al combinar el
eje minimo con el orificio maximo. Por el contrarad combinar el eje maximo

con el orificio minimo, se obtiene la holgura miaim

Holguras:
0,15778 — 0,15713 = 0,00065pulg (maxima)
0,15748 — 0,15733 = 0,00015pulg (minima)

Se tomara una holgura minima entre estos dos eterpara evitar la fuga de

vapor

Dimensiones:
Orificio = 0,15748pulg = 4mm
Tapon = 0,15733pulg = 3,99mm

IV.2.11.- Ajuste de holgura entre la tapa del reactr y la lamina de la valvula

de seguridad

Tipo de holgura RC2
Diametro del orificio = 12mm = 0,4724 pulg

Diametro del eje (lamina de la valvula de seguiida@i2mm = 0,4724 pulg

De la tabla 2.7 los limites de tolerancia pararigioio son + 0,0004pulg y -Opulg
0,4724 + 0,0004 = 0,4728pulg (maximo)

0,4724 — 0 = 0,4724pulg (minimo)

Para la lamina los limites de tolerancia con -028plg y -0,00055pulg

0,4724 - 0,00025 = 0,47215pulg (maximo)
0,4724 — 0,00055= 0,47185pulg (minimo)
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Como en los casos anteriores, la holgura mesienobtiene al combinar el eje
minimo con el orificio maximo. Por el contrario,ca@mbinar el eje maximo con el

orificio minimo, se obtiene la holgura minima.

Holguras:
0,4728 — 0,47185 = 0,00095pulg (maxima)
0,4724 - 0,47215 = 0,00025pulg (minima)

Se tomara una holgura minima entre estos dos etemen

Dimensiones:

Orificio = 0,4724pulg = 12mm
Lamina = 0,47215pulg = 11,99mm
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CAPITULO V

PUESTA A PUNTO Y VERIFICACION DEL REACTOR CERRADO

Para lograr el buen funcionamiento del sistéuego de la construccién, se
debe conocer informacion de como operar el equgra pu Optimo desempefio,
desde el ensamblaje hasta el mantenimiento delumimnjpara una duracion

prolongada del mismo.
V.1.- Descripcion general del conjunto.

El reactor cerrado construido posee un volumeal tdé 73,2 crhy fue
disefiado para soportar temperaturas menores oegwll40°C y presiones
maximas de 0,4516 Mpa, ademas cuenta con un disposdie seguridad que
permite regular la presion en caso que se geneesiopes internas en el reactor
mayores a la presion maxima de disefo, evitandestke forma que el reactor
falle. Este recipiente a presion estd conformado giaco (5) partes basicas
acopladas entre si, la cuales consisten en: vaseeo del reactor, tapa del

reactor, funda de la termocupla, tapa de la terplacuvalvula de seguridad.

En la figura 5.1 se muestra el despiece deltoe; el vaso del reactor el cual
contiene la solucién a preparar, posee una roddgpdeNPT seleccionada con el
fin de garantizar la hermeticidad del sistema digran funcionamiento, éste es

roscado a la tapa del reactor cerrando el sistema.

La tapa del reactor posee una serie de eles@abplados a él, que permiten
medir la temperatura interna del reactor y reglalqaresion interna manteniéndola
por debajo de la presion maxima de disefio, poseéXjmrificios pasantes y una
ranura donde se empotra la lamina de la valvulaeatpiridad, en uno de los
orificios se introduce la funda de la termocuplan&drior del recipiente la cual es

sujetada a la tapa del reactor mediante la tapa t&#Emocupla; para evitar fugas
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CAPITULO V Puesta a punto y verificacion del reactor cerrado

entre estos dos (2) elementos se colocd un sellatoe de 5mm de diametro
externo por 1,5 mm de espesor, en el segundo agsgeempotrd el tapén de la
valvula de seguridad que permite la regulacionadprésion en conjunto con la

[amina de la valvula.

Tapa de la funda de la

termocupla
%

Funda de la termocupla ==

=
\ Tapon de la valvula de
/ seguridad

Lamina de la valvula
de seguridad

Sello D

Tapa del reactor

Vaso del reactor

—

Figura 5.1 Componentes del reactor.
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CAPITULO V Puesta a punto y verificacion del reactor cerrado

V.2.- Ensamblaje detallado

Para lograr un acople 6ptimo del conjunto, se deleguiir una serie de pasos

descritos a continuacion.

1. Introduzca el tapén de la valvula de seguridaduerespectivo orificio en
la tapa del reactor y luego empotre la lamina deilaula en la ranura del
mismo, verifiqgue que estén bien acopladas (verdiguR).

T
Y\..\

e
b

Lamina de la valvula
de seguridad

seguridad

Figura 5.2 Ensamble de la valvula de seguridac ¢apa del reactor

2. Coloque el sello en la funda de la termocupla dtizcala en la tapa del

reactor

Funda de la termocupla

Figura 5.3 Ensamble de la funda sobre la tapaed@iente
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CAPITULO V Puesta a punto y verificacion del reactor cerrado

3. Rosque la tapa de la funda de la termocupla earla guperior de la tapa
del reactor sin ejercer mucha fuerza al roscar paitar dafios en la

misma
Tapa de la funda de la
termocupla

Tapa del reactor

Figura 5.4 Ensamble de la tapa de la funda deaoiupla en la tapa del reactor

4. Vierta en el vaso del reactor la solucién a calenta

5. Rosque la tapa del reactor con el vaso del mismmaleera vertical para

evitar que se derrame la solucién

Figura 5.5 Ensamble del reactor
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CAPITULO V Puesta a punto y verificacion del reactor cerrado

6. Coloque el reactor en el microondas de forma \a@rtyccaliente por el
tiempo requerido, sin sobrepasar la temperaturamaade disefio 140°C.

V.3.- Desensamblaje del reactor

Una vez concluido el calentamiento, se procedesaabplar el reactor de la

siguiente manera:

1. Sacar el reactor del microondas y dejar enfrianabiente por unos 20min

2. Separar la tapa del recipiente del cuerpo del oeaet forma vertical para
evitar el derrame de la muestra.
Extraer la mezcla del reactor

4. Separar la tapa de la funda del reactor y luegmaextia funda de la
termocupla y el sello

5. Sacar la lamina y tapon de la valvula de seguritialh tapa del reactor

V.4.- Verificacidon del funcionamiento del reactor
Una vez construido el reactor; se verificé su fanamiento realizando dos

(2) ensayos en el Laboratorio de Paramagnetisni@ Bacultad de Ciencias de la
Universidad Central de Venezuela.

La mezcla o solucion para sintetizar la zaalgl tipo Na-ZSM5 fue preparada
en el Laboratorio de Refinacion y Petroquimica deEkcuela de Ingenieria
Quimica de la Universidad Central de Venezueladgguiente manera:

Para una relacion Si/Al estimada de 20.

1. Se prepararon tres soluciones:
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CAPITULO V Puesta a punto y verificacion del reactor cerrado

Solucién S
Se diluyé una cantidad determinada (gramosyaligcion coloidal al 40% de

silice en un volumen dado de agua.

Solucion $:
Se mezcld una cantidad determinada (gramoajutieinato de sodio en polvo
(cuya composicion es Al = 25,7% y Na = 21,6%) coa gantidad determinada

de NaOH disuelto en agua.

Solucién S
Se disolvié una cantidad determinada de bronde tetrapropilamonio en

agua que contiene acido sulfarico al 98%.

2. Se procedi6é a agregar simultdneamente las soliiB2ey S3 en la
solucion S1, agitando de manera continla hastanebtena mezcla
homogénea denominada gel de sintesis y se dejjeearg@or un tiempo

de doce (12) horas (ver figura 5.6).

Figura5.6 Gel de sintesis.

Una vez obtenido el gel de sintesis se realizdos (2) ensayos, vertiendo en

cada uno la cantidad de 50 ml (5G¢rdel gel en el reactor para microondas,
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CAPITULO V Puesta a punto y verificacion del reactor cerrado

posteriormente fue introducido en la cavidad demicroondas y calentado. El
calentamiento para ambos ensayos se realizé erf2)idases, para el primer
ensayo se calentdé a 80°C por un tiempo de 90 mmmplstando asi la primera
fase, para luego comenzar la segunda fase aumelatadmperatura a 120°C,
donde se mantuvo dicha temperatura por 30min. &aegundo ensayo se aplico
las mismas condiciones de calentamiento del preneayo en su primera fase,

variando sélo la segunda fase donde se calent®°€J#r un tiempo de 60 min.

Figura 5.7 Reactor en la cavidad del microondas

Para el control de temperatura se utiliz6 ispasitivo electronico disefiado en
el Laboratorio de Paramagnetismo de la Faculta@ieecias que permiti6 medir
la temperatura a través de una termocupla intrdduen la funda del recipiente,
fijando en dicho dispositivo una temperatura detrobiiSet Point), se mantuvo la
temperatura constante en el sistema, encendieralpagando el generador de

ondas de microondas (magnetron). (Ver figura 8y
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CAPITULO V Puesta a punto y verificacion del reactor cerrado

11 BOX
o PR .’.’ AoOxX

Figura 5.8 Controlador de temperatura

Figura 5.9 Calentamiento del gel de sintesis
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CAPITULO V Puesta a punto y verificacion del reactor cerrado

Luego de realizar los calentamientos, el solidbtenido se separd del gel
mediante un filtrado y se lavo con agua destilaastehun pH neutro. Luego, se
sometié a un proceso de secado en una estufat@mparatura de 100°C por 24
horas (Figura 5.10).

Figura 5.10 Solido obtenido después del calentamien

Finalmente, los solidos fueron caracterizapos espectroscopia infrarroja y
difraccion de rayos X, ambos ensayos fueron raddigaen el Instituto
Venezolano de Investigaciones Cientificas (IVIQ).|1& figura 5.11 se presenta
a manera de ejemplo, los resultados correspondiettespectro infrarrojo del
solido calentado con microondas a 80 °C por 90 to#useguido por un
calentamiento a 120 °C por 60 minutos.
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%Transmitancia

967.99

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Namero de Ondas (cm-1)

Figura5.11 Espectro infrarrojo del sélido sintetiagpor microondas

De acuerdo a la literatura (Mehdipourghazi,hklo y Kazemian, 2010), para
los andlisis de infrarrojo en una zeolita del t§#®M-5, se deben obtener bandas
de nimero de ondas (cm-1) a 450, 550, 800, 109%2§,1as cuales pueden ser
asignadas a deformacién fuera del plano tetraédri€T (Si-O-Si, Si-O-Al),
presencia de estructuras condensadas de cincmmestakalargamiento simétrico
externo, estiramiento asimétrico interno del telraeT-O-T, y alargamiento

asimétrico externo T-O-T, respectivamente.

En la Figura 5.11, se observa el espectraanmfjo del solido calentado
mediante las microondas el cual que posee trebdBilas caracteristicas que
corresponden a 450, 800 y 1096 (descritas antezimalp, lo cual queda
demostrado que el sélido objeto de estudio poseecamportamiento de

estructura zeolitica.
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CONCLUSIONES

CONCLUSIONES

» Se aplicaron las fases del diseiio conceptual pstggien el libro Disefio
para nuestra realidad por el Prof. Rodolfo Milademostrandose que la
utilizacion de sus postulados son capaces de pirodoa convergencia

hacia una solucién viable.

* Realizando un estudio de las propiedades mecénétanaterial (Teflon),
se obtuvo el esfuerzo de fluencig)(v6dulo de Young (E), entre otros;
siendo estos valores 11,5 MPa y 0,37 GPa respeativi?, para una

temperatura de 21 °C.

» Aplicando célculos y teorias convenientes se réaizdisefio del reactor
cerrado.

» Se elaboraron los planos del reactor, especificaries correspondientes
a los siguientes elementos: vaso o0 cuerpo delaedeipa del reactor,
funda de la termocupla, tapa de la funda de ladeuapla, tapon y lamina

de la valvula de seguridad.

* Se construyé el reactor cerrado basandonos en dpseciéicaciones

mostradas en los planos elaborados anteriormente.

» Se realizaron dos (2) pruebas en el Laboratori@atamagnetismo de la
Facultad de Ciencias de la Universidad Central deeYuela; las cuales

permitieron verificar el funcionamiento del reactor

* Se realizéd un manual de operaciones y mantenimiapt®sario para

conservar en buen estado del reactor.
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CONCLUSIONES

Se contribuyo a la solucién de la problematica itada en el Laboratorio
de Refinacidbn y Petroquimica de la Facultad de riggea de la
Universidad Central de Venezuela para sintetizalitacen un tiempo

menor al método convencional.

Con el disefio y construccion de este reactor seidgtna la capacidad de
generar ideas y equipos de manera concreta queelasmluciones a los
problemas existentes en la Universidad Central elee¥uela; al igual que
permite a futuros estudiantes de la Escuela denieda Quimica seguir

realizando estudios y ensayos de zeolitas en mnp&aminimo.
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RECOMENDACIONES

RECOMENDACIONES

* Incorporar al recipiente un dispositivo que peamibhedir la presion

interna.

» En caso de requerir la construccion de otro reasarecomienda revisar

los planos obtenidos en este trabajo de investigaci

» En caso de requerir la construccién de otro reattomayor volumen se
recomienda aplicar los calculos y teorias para nredsionar sus

componentes.

* En caso de utilizarse el reactor con otras solesiam para realizar otro

tipo de pruebas nunca debe sobrepasarse la tenmaedat 140 °C.

» Se recomienda aplicar el manual de operacioneswalgue se utilice el

reactor y el manual de mantenimiento una vez atlliz

» Se recomienda seguir con las investigaciones poe pe los estudiantes
de la Escuela de Ingenieria Mecanica de la Facudléathgenieria de la
Universidad Central de Venezuela de manera qudeapsoluciones a las

diferentes probleméticas presentes en la Unived<i#mtral de Venezuela
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Apéndice 2. Grafica Esfuerzo de Fluencia vs. Teatpes del Teflén
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Tensile Stress, psi

5,000

Apéndice 3. Grafica. Esfuerzo de Tensién vs. Teatpea
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Apéndice 4. Propiedades geométricas

Semicirculo S
/f\ i r=0.1320
X + I = 0.007D°
L | o 5 = 0.04D°
——]
Hexdgono regular
—r A = (.8660" r= 02640
X XD 1 = 0.06D°
l §=012¢

drea

momenio de inercia
midulo de seccidn

radio de giro = \.’r.f,-"_.-l
momeénto polar de mardia

madulo polar de seccidn
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MANUAL DE OPERACIONES Y MANTENIMIENTO.

Lea cuidadosa y completamente el manual de opeexig mantenimiento
antes de utilizar el reactor. Asegurese de guadaranual de operaciones para
utilizarlo como referencia en el futuro. Todas davertencias y precauciones del

manual de operaciones deberan cumplirse estrictamen

* Precauciones y recomendaciones

1. No utilice el reactor a temperaturas mayores de°C40

2. Una vez utilizado el reactor deje enfriar a tempeeaambiente.

3. Evite destapar el reactor cuando se encuentre waadzle
temperaturas.

4. Cuando utilice el reactor ponga el mismo sobre suerficie
plana y nivelada.

5. Antes de cada ensayo verifiqgue que el reactor dBé&n
ensamblado.

6. Mantener el reactor en forma vertical una vez cuydda solucion
a ensayar

7. Revise el reactor después de cada ensayo

8. Limpie cuidadosamente los componentes del reaaspuks de
cada ensayo

9. En periodos de no utilizacion coloque el reactourerugar fresco
y seguro

10. Evite golpear el reactor

11.Evite caidas del reactor

12.No coloque el reactor a fuego directo.
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» Descripcion del equipo

Este recipiente consta basicamente de cingopigzas las cuales estan

acopladas entre si.

1. Cuerpo o vaso del reactor.contiene la mezcla o solucion a sintetizar.
Este posee rosca externa que permite fijarse cteptadel mismo, para

garantizar la hermeticidad del sistema.

2. Tapa del reactor: permite cerrar el reactor fijandose al cuerpontismo,
evitando el escape de los gases de la soluciougimdel calentamiento.
Ademas, tendra una serie de dispositivos ensambladd, que permiten

medir la temperatura interna y garantizar la selgukidel operador

3. Funda de la termocupla: sirve de recubrimiento de la termocupla,
midiendo la temperatura de la mezcla sin que édta en contacto directo

con la misma

4. Tapa de la termocupla:permite mantener fija la funda de la termocupla a

la tapa del recipiente

5. Vélvula de seguridad:consta de dos (2) elementos (lamina y tap6n) que
se encuentran empotrados en la tapa del recipientimina de teflén, es
flectada por el tapon cuando la presion internaugerior a la presion de

trabajo.
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Tapa de la funda de la
termocupla
=

Funda de la termocupla =

=
\ Tapon de la valvula de
/ seguridad

Sello D

\ = . .
Lamina de la valvula

de seguridad

Tapa del reactor TS , /

Vaso del reactor
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* Ensamblaje detallado

Para lograr un acople 6ptimo del conjunto, se deleguiir una serie de pasos

descritos a continuacion.
1. Introduzca el tap6n de la vélvula de seguridaduerespectivo orificio

en la tapa del reactor y luego empotre la lamindadealvula en la

ranura del mismo, verifique que estén bien acoglada

\\

Lamina de la valvula
de seguridad

seguridad

2. Coloque el sello en la funda de la termocupla ®dtizcala en la tapa

del reactor

Funda de la termocupla
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3. Rosque la tapa de la funda de la termocupla ear& guperior de la
tapa del reactor sin ejercer mucha fuerza al rqsaa evitar dafios en

la misma
Tapa de la funda de la

termocupla

Tapa del reactor

4. Vierta en el vaso del reactor la solucién a calenta

5. Rosque la tapa del reactor con el vaso del mismmaleera vertical

para evitar que se derrame la solucion
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6. Coloque el reactor en el microondas de forma \@ricaliente por el
tiempo requerido, sin sobrepasar la temperaturaimaséxie disefio
140°C.

» Desensamblaje del reactor

Una vez concluido el calentamiento, se procedesaaplar el reactor de la

siguiente manera:

1. Sacar el reactor del microondas y dejar enfriammabiente por unos
20min.

2. Separar la tapa del recipiente del cuerpo del oeald forma vertical
para evitar el derrame de la muestra.
Extraer la mezcla del reactor.

4. Separar la tapa de la funda del reactor y luegmexta funda de la
termocupla y el sello.

5. Sacar la lamina y tapon de la valvula de segurideda tapa del

reactor.

e Cuidados y mantenimiento

El mantenimiento y el cuidado del reactor, result@sesarios para

optimizar las prestaciones del recipiente

1. Después de cada ensayo lavar el recipiente cogienté agua y
solucion de detergentes suaves.

2. No utilice disolventes fuertes tales como bencindileyente porque
estos podrian estropear el reactor.
Evite utilizar cepillos de cerdas duras.
Lavar y verificar después de cada ensayo las raidascipiente.

Lavar cada componente del reactor por separado.
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6. Secar con un pafo blando y seco.
7. Colocar en un lugar seco y fresco

» Especificaciones del reactor.

1. Material de construccion del reactor: Politetraftetileno
(Teflon)

2. Volumen total del Reactor: 73,2 ml = 73,2%m

3. Temperatura maxima de operacion: 140 °C

4. Presidn maxima de
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