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PRACTICA 1. Conveccion Natural

La transmisién de calor puede ocurrir por tres fendmenos: conduccidn
conveccién y radiacién, y es debida a una diferencia de temperatura entre las zonas
en las que se produce el intercambio.

Dependiendo del sistema, el intercambio de calor se produce mayoritariamente por

uno de los tres mecanismos.

En este trabajo experimental se desea fijar la atencién sobre el mecanismo de
convecciéon. La conveccidn es la transmision de calor de un punto a otro de un
fluido, entre un fluido y un sélido, o entre dos fluidos inmiscibles. Interviene pues el
movimiento que dentro de un liquido tienen sus moléculas y agregados. Esta
movilidad en el liquido puede surgir como diferencia de densidades debida a la
diferencia de temperatura (conveccion natural) y la debida a la agitacién mecanica

(conveccion forzada).

La transmision de calor por convecciéon, dentro de un medio fluido, responde a la

ley general:

Q=ha (TsT,)

Q es un flujo de calor, por tanto calor transmitido por unidad de tiempo, a
través del area a normal a la direccion del flujo.

Ts y Ta las temperaturas en las posiciones donde se contempla el flujo.

h el coeficiente de proporcionalidad, o coeficiente de intercambio por

conveccion.

Si el flujo de calor se produce entre un sélido y un fluido, responde a la misma
expresion, si bien es dificil hallar la temperatura del sélido en contacto con el fluido,
y en cambio se puede conocer con mas exactitud la temperatura en el interior del
sdlido a una distancia e de la pared vy tener en cuenta la transmisién de calor por
conduccidén, que se produce en el sélido.

k
Q =—a;-T5)= ha(T;-T,)

e

k es la conductividad calorifica del sélido

Teniendo en cuenta conjuntamente ambos fendmenos:
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De este modo relacionamos un flujo de calor entre dos posiciones de temperaturas

conocidas.

Por otro lado, el flujo de calor Q = dq/dt se puede conocer por el enfriamiento de la
masa de agua:

Q = m cp dT;. Por tanto :

Q:ﬂ: chdTl = (TI_TA)
dt dt e 1
ka ha

Reagrupando las variables
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La representacidn del In (T: -Ta) de la expresion respecto del tiempo debe
proporcionar una linea recta de ordenada en el origen In (T: -Ta)w Y de cuya
pendiente se puede estimar el valor del coeficiente h si se conocen, a,
superficie del recipiente, e, espesor del vidrio k conductividad del vidrio, m masa

de agua introducida y cp calor especifico del agua (1 cal/g-°C).
« OBJETIVO

En la practica se pretende conocer la conveccién natural vidrio-aire y calcular el

coeficiente de intercambio por conveccion en dicho sistema.

« PROCEDIMIENTO Y CONSIDERACIONES



- Se introduce una masa de agua conocida (200 ml) a una temperatura
determinada T (entre 60-90°C)

- Esta temperatura (T:) ira disminuyendo debido al intercambio de calor con el
ambiente.

- Medir la temperatura a diferentes intervalos de tiempo (mas a menudo en los
tiempos iniciales i cuanto mas alta sea la T)

- Determinar la temperatura ambiente. Se considera constante T,

- Consideramos la pared del vidrio a la misma temperatura que el agua (Ti).

- La experiencia se realizard en dos ocasiones. En una el intervalo de trabajo

sera de alrededor de los 90°C hasta alrededor de los 55°C

« RESULTADOS.
Para cada una de las dos experiencias:
» Confeccionar una tabla tal como:
Tiempo (s) T: (°¢) Ln (T:=Ta)t/ (T:=Ta)to

» Respresentar graficamente T vs tiempo.
> Representar graficamente Ln (T; -Ta )t/ (T: —Ta )to VS tiempo.

» Determinad el valor del coeficiente h a partir del los siguientes valores de K
(cal cm™? s "1oC?) para vidrio pirex.

-100 °C 0 °C +100 °C
21 10" 26 10 30 10"




PRACTICA 2. Sedimentacion

Es una operacién unitaria que consiste en separar por accién de la gravedad,
las particulas suspendidas cuyo peso especifico sea mayor que el del agua. Se
emplea para retirar arenas, agregados quimicos y bioldgicos, espesar fangos, etc.
Es un proceso barato pero en muchos casos ineficiente cuando se trata de
particulas de muy bajo peso como materiales bioldgicos. A pesar de esto, la

sedimentacion se utiliza actualmente en tratamiento de aguas.

Talmadge y Fitch desarrollaron un método para determinar la superficie necesaria
para el espesado de fangos. Se llena una columna de altura h con una suspension
de sélidos de concentracién C,. Al pasar el tiempo los sdlidos van sedimentando y la
altura de la suspension ira disminuyendo. Segun este método, el area critica para el

espesado se puede expresar como:

donde S = area para espesar los sdlidos, en m?
Qo= caudal de entrada, en m3 s’
ho = altura inicial de la suspensién en la columna, en m
tr = tiempo al que se alcanza la concentracién de sélidos deseada en el

fondo del tanque, en s.

Por otra parte, la concentracién final de fangos o de material depositado que se
requiere conseguir viene dada por una expresién del tipo:

C,h,

h

C,=
,

« OBIJETIVO
En esta practica se pretende comparar la velocidad de sedimentacién de diferentes

tamanos de particula y su relacion con la superficie de carga.

« PROCEDIMIENTO Y CONSIDERACIONES
- Preparar 3 disoluciones (de 10 mL cada una, con una concentracién de 25

gr/l, 50 gr/l y 75 gr/l de CaCOs) en una probeta de 10 ml con tapdn. (Se



>
>

puede afadir a estas disoluciones una gota de de una solucidn de
permanganato potasico para ayudar en la visualizacién de la interfase).

Con las probetas tapadas, agitar bien las tres disoluciones. Una vez realizada
esta operacion, dejar las tres probetas simultdneamente en reposo. Este
momento se considera tiempo 0.

Medir y anotar la altura del sedimento a diferentes intervalos de tiempo (mas

a menudo en los tiempos iniciales y cuanto mas diluida es la solucién).

RESULTADOS.
Para cada una de las disoluciones:

Confeccionar una tabla tal como:

Tiempo (min) Altura Cinal

Representar la altura de la interfase frente al tiempo.
Considerando que la concentracion final del residuo sodlido sedimentado

ueremos gue sea de 250 gr/l, determinar el radio de un decantador circular
para_espesar _un_caudal de 100 m? min®. (Ver Tema 10 de la Unidad
Didactica apartado “Disefio de un sedimentador” y aplicar la resolucién

grafica de Talmadge y Fitch)



PRACTICA 3. Coagulaciéon-Floculacion.

Es el proceso mas utilizado para eliminar las sustancias que producen
turbidez en el agua. Consiste en afadir productos quimicos que provocan la
alteracion del estado fisico de los sdlidos disueltos y de aquellos que estan en
suspensién, produciendo su precipitacién y posterior eliminaciéon por sedimentacién
o filtracion. Esta alteracion del estado fisico se produce debido a la interaccidon de
las diferentes particulas presentes en el liquido, que aunque globalmente la carga
neta de la suspension es 0, a nivel microscépico existen diferencias significativas
de carga.

Esta operacidon consta de cuatro procesos o etapas: mezclado, coagulacion (proceso
en la que se desestabilizan las particulas coloidales), floculacién (proceso en el que

los diferentes coagulos suspendidos se aglomeran unos a otros) y decantacién.

« OBIETIVO
En la practica se pretende observar los procesos de coagulacion y floculaciéon a
partir de una solucién en suspensién y determinar la concentracién 6ptima de

floculante.

« PROCEDIMIENTO Y CONSIDERACIONES

- Se preparan 5 vasos de precipitado con 200 mL de solucién con suspensién
al 3% de una tierra.

- Determinar el pH y ajustarlo con NaOH o HCI al 0,1N hasta que quede
comprendido entre 6 y 7.

- Situar los vasos en el floculador (JarTest).

- Agitar a unas 100 rpm.

- Afadir, a partir de una solucion de Al>(SO4); de 1000ppm, diferentes
cantidades de coagulante a cada uno de los vasos, dejando uno de ellos sin
coagulante que nos servira de control (ej. 0, 2, 5, 10, 25, 50 mL).

- Agitar las soluciones con las aspas del floculador durante 1 min a 100rpm
( mezcla rapida y coagulacion)

- Agitar a 40 rpm durante 5 min (observar el efecto del coagulante).

- Agitar a unas 100 rpm y afiadir 2 gotas del floculante.

- Agitar a 40 rpm durante 5 min (observar el efecto del floculante).

- Dejar en reposo el sistema durante 10 min. Observar la apariencia y

consistencia del flock y su velocidad de decantacion.



« RESULTADOS.

> Determinar la dosis dptima de coagulante
NOTA: La dosis 6ptima la dard aquel vaso donde los valores de color vy
turbidez sean los mas bajos y en donde la velocidad de decantacion y la
consistencia del floculo sean mejores.

> ¢Qué tamaifo crees que tendra un sedimentador en el que se haya realizado
previamente este proceso de coagulacion floculacién respecto a uno en el

que no se haya efectuado?



PRACTICA 4 y 5. Adsorcion

La operacion basica de adsorcion se basa en el hecho fisico de enlazar unas
determinadas particulas sobre una superficie dotada de centros quimicamente
activos. No debe confundirse con absorcion que es el hecho de introducir estas
particulas en porosidades del sélido.
El enlace con la superficie, en la mayoria de los casos, es débil y reversible. Casi
todo lo que puede contenerse por disolucidn o suspensién en un fluido es
susceptible de ser enlazado.
Para los procesos de adsorcidn, la ingenieria ambiental utiliza adsorbentes, tanto
naturales como sintéticos, capaces de enlazar componentes de un gas o liquido en
una superficie solida.
Los adsorbentes mas comunes debido a su elevada relacién de area por unidad de
peso son el carbdn activo, gel silice, alimina y determinados polimeros sintéticos
especializados. Los procesos de adsorcion son extremadamente Utiles en las etapas
de limpieza del tratamiento de aguas y para la decolorizacion y control de olores y

sabores de determinados productos.

La cantidad de soluto que se reparte entre ambas fases, liquida y sélida, responde
a unas condiciones de equilibrio. Los datos de |la cantidad de soluto adsorbido sobre
el solido mol g™ respecto a la cantidad de soluto que permanece en la fase liquida
mol / L'* para una misma temperatura se denomina isoterma de adsorcion.

En la operacién de adsorcién ademas de los datos de equilibrio, es decir cuanta
cantidad de soluto puedo retirar del disolvente, es necesario conocer también la
velocidad, o el tiempo necesario para alcanzar una cantidad que supone un

porcentaje del equilibrio.

Si se parte de una cantidad inicial de Co moles de soluto S contenidos en L litros de
disolvente y M g de sdlido adsorbente, esta disminuird a C; a tiempo t;, C; a
tiempo t,, C, a tiempo t,, El sélido recibe (Co-Ci) , (Co-C2) ..... (Co-Cn) moles en los

respectivos tiempos. Si se disponen los datos

C Q
to Co Co-Co=qo GColL? o M
t1 C Co-Ci=qg:1 C Lt o1 M
t G Co-C, = q: C Lt Jo2 M-t
t; Ci C-Ci=q:i G Lt Joi M

tn Ca Co-Ch = qn C. I—-1 Qon M-1



La representacion de Q frente a C, nos da la curva cinética y de ella se puede
obtener la derivada es decir la velocidad de adsorcién en funciéon de las condiciones

del ensayo, (C, q, ).

« OBIJETIVO
En la practica se pretende determinar la capacidad de adsorcién de un carbdn

activado (I) y el tiempo necesario para alcanzar el equilibrio de adsorcion (II).

Adsorcién Acido Acético (HAC) con carbdén activo. (Practica 4)

« PROCEDIMIENTO Y CONSIDERACIONES

(Sovrucion NAOH 0,01M v sorucion HAc 0,01M)

(I) CapacipaD DE ADSORCION (FENOLFTALEINA)
- Preparar 4 vasos de precipitado con 0 (blanco), 0,2; 0,4; 0,8 g de
carbon activo.

- Mojar con 2 mL de agua destilada para facilitar la adsorcién del acético
(HAC).

- Afadir 20 mL HAc previamente valorado con sosa para conocer su
concentracion original.

- Dejar actuar agitando de vez en cuando.

- A las 2h separar las disoluciones del carbén por filtracién con blchner vy
poner el filtrado en vasos de precipitados.

- De cada vaso, tomar una alicuota de 10 mL y valorar con sosa para medir la
concentracion resultante de HAc, usando como indicador fenolftaleina.

- Repetir la operacién tomando una segunda alicuota de 10 mL (Tomar como

resultado el valor medio de las dos valoraciones).

« RESULTADOS.



» Confeccionar una tabla tal como:

Cinicial Cinal (por|Reduccién del g de | Cantidad adsorbida
valoracion) |[contaminante |carbdn
del agua
mol/L mol/L % 0 mol/g carbon
mol/L mol/L % 0,2 mol/g carbon
mol/L mol/L % 0,4 mol/g carbon
mol/L mol/L % 0,8 mol/g carbon

> Representar la reduccion del contaminante frente a los gramos de carbdn y.

sacar conclusiones al respecto.
> Representar la cantidad adsorbida por gramo de carbdon frente a la

concentracion en el liquido.

(II) CinETiCA

- Se introducen 0,4 g de carbdn activo en 3 vasos de precipitados.

- Mojar con 2 mL de agua destilada para facilitar la adsorcién del acético
(HAC).

- Afadir 20 mL HAc (previamente se ha valorado por triplicado con sosa para
conocer su concentracion original).

- Dejar actuar agitando de vez en cuando.

- Alos 30, 60, 120 min se separan las disoluciones del carbon por filtracion
con blchner de los diferentes vasos y poner el filtrado en vasos de
precipitados.

- De cada vaso, tomar una aliquota de 10 mL y se valora con sosa para medir
la concentracién resultante de HAc, usando como indicador fenolftaleina.

- Repetir la operacién tomando una segunda alicuota de 10 mL (Tomar como

resultado el valor medio de las dos valoraciones).

+ RESULTADOS.

» Confeccionar una tabla tal como:



Cinicial Cinal (por | Reduccién del | Tiempo Cantidad
valoracion) contaminante del|(min) adsorbida
agua
mol/L mol/L % 30 mol/g carbon
mol/L mol/L % 60 mol/g carbon
mol/L mol/L % 120 mol/g carbon

> Representar |la cantidad adsorbida por gramo de carbdn frente al tiempo v la

cantidad adsorbida por gramo de carbdén frente a la concentracion en el

liguido
» Determinar de forma aproximada el tiempo de equilibrio.

Adsorcion de Dicromato de Potasio con carboén activo. (Practica 5)

+ PROCEDIMIENTO Y CONSIDERACIONES (practica 5)

(Disolucion de Dicromato de Potasio de 2,5 - 103M)

(I) CapracipAD DE ADSORCION
- Preparar 4 vasos de precipitado con 0 (blanco), 0,2; 0,4; 0,8 g de
carbon activo.

- Mojar con 2 mL de agua destilada para facilitar la adsorcién dicromato.

- Afadir 20 mL del dicromato de concentraciéon perfectamente conocida.

- Dejar actuar agitando de vez en cuando.

- Ala 1h separar las disoluciones del carbén por filtracién con blichner y poner
el filtrado en vasos de precipitados.

- Medir la absorbancia de las muestras a una A = 428 nm, restando el blanco.

Calcular las concentraciones a que corresponden esas absorbancias.

La concentracidn se relaciona con la absorbancia mediante la ley de Lambert-Beer.

Ley de Lambert-Beer A = e*C*L
Siendo A = absorbancia; e = coeficiente de extincion molar; C = concentracion en mol/L y | =

paso de la cubeta en cm.
NOTA: Es necesaria una calibracion previa mediante diferentes soluciones de concentracion

conocida de dicromato y confeccionando una recta de calibrado (Abs VS conc.)

Hay que tener en cuenta la absorbancia del blanco y para ello es necesario hacer un autocero.

« RESULTADOS.



» Confeccionar una tabla tal como:

ConCinicia | CONCinal Reduccién del |g carbdn | Cantidad adsorbida
(Espect) |(Espect) [contaminante del (mol/g carbdn)
agua
% 0
% 0.2
% 0.4
% 0.8

> Representar la reduccion del contaminante frente a los gramos de carbdn y.

sacar conclusiones al respecto.
> Representar la cantidad adsorbida por gramo de carbdon frente a la

concentracion en el liquido.

(II) CinETiCA

- Se introducen 0,4 g de carbdn activo en 5 vasos de precipitados.

- Mojar con 2 mL de agua destilada para facilitar la adsorcién de la solucion de
dicromato.

- Afadir 20 mL del dicromato de concentracidon perfectamente conocida.

- Dejar actuar agitando de vez en cuando.

- Alos 5, 10, 20, 40 y 60 min se separan las disoluciones del carbdén por
filtracién con bilchner de los diferentes vasos y se pone el filtrado en vasos
de precipitados.

- Determinar la cantidad de dicromato no adsorbida mediante colorimetria,
midiendo una alicuota de cada uno de los vasos en el espectrofotometro a
428nm.

« RESULTADOS.

» Confeccionar una tabla tal como:



ConCinicial | CoNcCrnai | Reduccidn del Tiempo |Cantidad
(Espect) | (Espect) |contaminante adsorbida
del agua (mol/g carbén)

5

% 10

% 20

% 40

% 60

» Representar la cantidad adsorbida por gramo de carbdn frente al tiempo vy la
cantidad adsorbida por gramo de carbén frente a la concentracion en el
liguido

» Determinar de forma aproximada el tiempo de equilibrio.



PRACTICA 6. Demanda Quimica de Oxigeno.

La demanda quimica de oxigeno o DQO es un valor utilizado en el tratamiento de
las aguas residuales. Indica la cantidad de oxigeno requerido para oxidar
determinadas sustancias presentes en una muestra de agua residual, bajo
condiciones especificas de: temperatura, tiempo y agente oxidante.

Generalmente estas sustancias son compuestos organicos pero también se incluyen
algunos compuestos del azufre (ej. el sulfhidrico y los sulfitos), los yoduros etc.

El valor de la DQO suele ser superior a la demanda bioldgica de oxigeno (DBO;
cantidad de oxigeno necesario para la oxidacidon bioquimica de los compuestos
organicos degradables existentes en un liquido residual, fijando ciertas condiciones
de tiempo y temperatura, normalmente 5 dias y a 20 © C). Esto es debido a que
suele ser mayor el nimero de compuestos que se oxidan por via quimica que
bioldgica.

La materia organica oxidable se calcula en términos de oxigeno equivalente (mg
O./L).

La relacidén entre los dos parametros es indicativo para la calidad del agua.

Los compuestos alifaticos volatiles de cadena lineal no se oxidan en cantidad
apreciable, en parte debido a que estan presentes en la fase de vapor y no entran
en contacto con el liquido oxidante; tales compuestos se oxidan mas efectivamente
cuando se agrega Ag,SO, como catalizador. Sin embargo, éste reacciona con los
iones cloruro, bromuro y yoduro produciendo precipitados que son oxidados
parcialmente.

Las dificultades causadas por la presencia de los haluros pueden superarse en
buena parte, aunque no completamente, por acomplejamiento antes del proceso de
reflujo con sulfato de mercurio (HgSO.), que forma el haluro mercurico
correspondiente, muy poco soluble en medio acuoso. La técnica no se debe usar
para muestras que contengan mas de 2 000 mg de CI7/L; existen otros
procedimientos disefiados para determinar la DQO en aguas salinas.

En este caso se considera la interferencia de nitritos despreciable.

« OBIETIVO
Determinar la DQO de una muestra de agua mediante una modificacién del método

55220D Standard y digestién acida en caliente con tubos (reflujo cerrado).



PROCEDIMIENTO Y CONSIDERACIONES

a) Material y reactivos.

- Bloque termostatico.

- Tubos de vidrio con tapdén de rosca y junta de tefldn.

- Bureta de 10 ml.

- Solucién de digestidon: 0.035 M de K,Cr,0O,; que contiene un 16,7 % de
H.SO04 (v/v) y un 3,33 % de HgSO4 (w/v)

- Solucién catalizadora: Ag,S0O4 0,55 % en H,SO..

- Disolucién patrén: Hidrogenoflalato de potasio (FHP) de DQO 500 mg
0./L (La DQO del reactivo es de 1,176 mg O,/L).

- Solucién de valoracién: Sulfato de amonio y hierro (II) (SAF) 0,035 M
con un 20% de H,SO0,.

- Indicador: Ferroina.

a) Procedimiento de trabajo.

Colocar 2,5 mL de muestra en el tubo para la digestién con 1,5 mL de la
solucién de digestion y 3,5 mL de solucion catalizadora.

Utilizar otro tubo igual que el anterior pero con 2,5 ml de agua destilada, en
vez de muestra, que nos servira de blanco.

Utilizar otro tubo igual que el anterior pero con 2,5 ml de patron (FHP), por
triplicado.

Agitar para homogenizar y colocar en el digestor a 150°C durante 2h.

Pasado el tiempo sacar los tubos y dejarlos enfriar hasta temperatura
ambiente.

Vaciar el contenido del tubo en un erlenmeyer de 50-100mL junto con las
aguas de lavado del tubo para asegurarnos que no hay perdidas por
trasvase.

Afadir dos gotas de indicador (ferroina) y proceder con la valoracion con el
SAF, sulfato de amonio y hierro.

Repetir la operacion para todos los tubos

NOTA 1: El viraje del indicador se produce al primer cambio nitido de azul-

verdoso a café-rojizo.

NOTA 2: El SAF se habra estandarizado previamente.



« RESULTADOS.

» Determinar la DQO de las muestras problema suministradas.

D.Q.0 = (8000 (Vo-Vm) x M) / V

Vo
Vm
N = molaridad de SAF.

VV = volumen de la muestra.

Volumen de SAF gastado para el blanco.

volumen de SAF gastado para la muestra.



