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RESUMEN

De acuerdo a ia normativa actual, en el Pert y el mundo, el uso de etanol
anhidro como aditivo en la gasolina es obligatorio. El gaschol', como
también se le conoce a esta mezcla, debe contener el etanol con una
humedad menor al 0.5 %, para que pueda ser utilizado en los motores de
los autos; por lo tanto, existe una busqueda constante de nuevas
alternativas para la deshidratacion de etanol.

El presente trabajo aborda el problema de la deshidratacion a traves de la
destilacion extractiva, estableciendo como los solventes mas convenientes:
glicerol, cloruro de calcio y la mezcla de ambos; y, asimismo, en diferentes
reiaciones respecto al flujo de alimentacién. (1:1, 2:1y 3:1)

El proceso involucra una columna de 8 platos perforados de 50 mm de
diametro, limitando su operatividad a tres variables de entrada principales:
Potencia del reboiler, Relacién de reflujo y Flujo de alimentacion a la torre.
Las condiciones de operacién fueron determinadas con el simulador Aspen
Plus, soportadas con pruebas experimentales, con resultados muy
similares al resultado experimental, lo que sirvio como referencia para hallar
los parametros éptimos de operacion.

Se evalud el efecto de la clase y la relacion de solvente en la destilacion
extractiva de una mezcla etanol-agua al 0,84 mol/mol, con restricciones de

operacion de potencia del reboiler, relacién de reflujo, la temperatura de

1 Gasohol: mezcla de gasolina y aicohol carburante en distintas proporciones, {Decreto Supremo
N® 021-2007 EM Reglamento para la comercializacién de Biombustibles, 2007)
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entrada de solvente, y concentracién y flujo de la alimentacion. Los
resultados muestran que el proceso de deshidratacion con el cloruro de
calcio en glicerol en una relacion 3:1 es el de mayor grado de

deshidratabién (99,5 mol/mol) y rendimiento de producto de tope.
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ABSTRACT

According to the normative current, in Peru and the World, the use of
ethanol anhydrous as additive in the gasoline is mandatory. Gasohol, as it
is also known to this mix, must contain ethanol with one humidity less than
0.5%, so it can be used in the engines of cars, so there is a constant search
for new alternatives for the dehydration of ethanol.

This paper addresses the problem of dehydration through the extractive
distillation, establishing as the most suitable three kinds of solvents:
glycerol, chloride calcium and the mixture of both; and also in different
relations with respect to the flow of power. (1:1, 2:1 and 3:1).

The process involves a column of 8 perforated plates of 50 mm diameter,
limiting its operation to three main output variables: Power of the reboiler,
reflux ratio and flow of power to the tower.

The operating conditions were determined with the Simulator Aspen Plus,
supported by experimental tests, with very close results, that served as a
reference to find the optimal parameters of operation.

The effect of the class and the relationship of solvent on extractive
distillation of ethanol to 0.84 mol/mol, with restrictions of the reboiler power
operation, relationship of reflux, the temperature of solvent and
concentration and the power flow. The results show that the process of
dehydration with chloride calcium/glycerol in ratio 3:1 is the higher degree

of dehydration (99, 5 mol/mol) and more top product performance.
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PLANTEAMIENTO DE LA INVESTIGACION

1.1 Identificacion del problema

En la actualidad, los combustibles naturales son una opcién frente a los
combustibles fésiles, ya que su combustion? produce menores emisiones
totales de hidrocarburos?® al ambiente. Uno de los compuestos carburantes
con mayor demanda en el mundo, por tener un origen biolégico renovable,
es el etanol. Hoy, en nuestro pais, el gasohol debe contar con un 92.2 %
de gasolina y 7.8 % de etanol en relacién de volimenes, pero, para que
este Ultimo pueda ser usado como un reemplazo parcial de la gasolina, es
necesario gue su contenido de agua sea muy bajo, ya que la presencia de
una pequena cantidad de este ocasiona la separacion de fases, lo que
genera problemas serios en el funcionamiento del motor. En la busqueda
de diferentes alternativas para eliminar o supérar el azeétropo® en las
mezclas de etanol y agua, la destilacién extractiva es una de las técnicas
mas utilizadas en la obtencidon de etanol anhidro. En este tipo de
destilacion, se utiliza una tercera sustancia, cuya eleccion depende de la
mayor pureza del etanol gue pueda llegar a producir y del alto rendimiento
volumeétrico que de dicho proceso se obtenga. En tal sentido, se toma la
iniciativa de realizar el estudio de la deshidratacion de etanol por destilacion

extractiva con distintas clases y cantidades de agentes de separacion, lo

2 Combustién: Reaccion quimica entre un combustible y el oxigeno del aire que libera calor.
(Chang, 2010)

® Hidrocarburos: Compuestos formados solo por carbono e hidrégeno. (Chang, 2010}

* Término definido en el subcapitulo 2.3
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que permite comparar los procesos de obtencion y asi dar con la eleccion

del método mas conveniente.

1.2 Formulacidon del problema

1.2.1 Problema general

¢, Como determinar por destilacion extractiva la clase y la cantidad de
agente de separacion necesaria para obtener un mayor grado de
- deshidratacién de etanol?

1.2.2 Problemas especificos

. ¢, Cudles son los agentes de separacion para la deshidratacion de
etanol empleando destilacion extractiva?

) ¢, Cuales son las condiciones de operacion para la deshidratacién de
etanol empleando destilacién extractiva con diferentes agentes de
separacion?

. ¢, Como se debe evaluar el efecto de la clase y la cantidad de agente

de separacion en el grado de deshidratacion de etanol?

1.3 Objetivos de la investigacién

1.3.1 Objetivo general

Determinar por destilacion extractiva la clase y la cantidad de agente de
separacion necesaria para obtener un mayor grado de deshidratacién de

etanol.

16



1.3.2 Objetivos especificos:

) Establecer los agentes de separacién para la deshidratacién de
etanol empleando destilacion extractiva

o Determinar las condiciones de operacién para la deshidratacion de
etanol empleando destilacion extractiva con diferentes agentes de
separacién

. Evaluar el efecto de la clase y la cantidad de agente de separacion

en el grado de deshidratacion de etanol

14 Justificacion
1.41 Tedrica

Sdélo el alcohol absoiuto o de 98,9 % molar®* se mezcla con la gasolina; y para esto, se
requiere un procesamiento adicicnal gue es costoso, porque mediante la destilacion simple
es imposible solucionar el problema de azeotropia que tiene la mezcla etancl-agua. {Lépez
& Lozada, 2005)

En la destilacion extractiva, en contraposicion a la separaciéon simple, actua
un tercer componente para la separacién azeotrépica de mezclas con
puntos de ebullicidn cercanos y volatilidades relativamente bajas, como es

el caso estudiado.

Ademas, como lo propone Gutiérrez sobre el tercer componente, el agente
de separacion de masa “tiene como fin interactuar con los componentes de
diferentes estructuras quimicas dentro de la mezcla. Asi como también que

los coeficientes de actividad se modifiquen de tal manera que la volatilidad

5 Porcentaje molar: Unidad que expresa la concentracién de moies de una sustancia en una
mezcla. {Chang, 2010)
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relativa _también lo haga.” (2013) De esta manera, se busca reafirmar y
ampliar estas teorias. Al aplicar los conocimientos aprendidos en las aulas
de clase, se buscd Ia deshidrataciéon del etanol a través de los distintos
agentes de separac_ién: los solventes, las sales idnicas y la combinacién de

los dos antes mencionados.

1.4.2 Econémica

En el Peru, el uso obligatorio de etanoi, en un porcentaje de 7,8 % en la
gasolina, esta en vigencia desde el 2011, con lo cual se espera contar con
una mayor demanda en nuestro pais.

“En la actualidad existe una creciente produccion local de etanol, lo cual
permitirfa no sélo el abastecimiento total nacional sino también la
exportacion del mencionédo hidr_ocarburg, ademas se espera que el precio
de la energia se eleve en leI futuro” (como se cita .en Agencia Peruana de
Noticias, 2011). Sin embargo, Quintero, Montoya, Sanchez, & Cardona
(2007) mencionan que: “El principal probiema de la produccion de etanol
anhidro es el alto costo que conlleva su separacion”. Es por ello que se
tomo Ila iniciativa de proponer y dar con él camiho méé adecuado en la

deshidratacién de etanol.

1.4.3 Medio ambiental
En lo visto por Uyazan, Dario Gil, Aguilar, Rodriguez & Caicedo (2006):

‘En el mundo, la tendencia a reemplazar los combustibles fosiles por

18




aquellos de origen renovable como el etanol, genera una demanda del
mismo y la necesidad de optimizar los procesos de fermentacion,
tratamiento de vinazas y deshidratacion™.

En lo realizado en las presentes experimentaciones, con la obtencién del
etanol anhidro se fomentara el consumo de materias primas para la
produccién de etanol de caracter vegetal, que es una fuente renovable de

energia.

Actualmente es necesario el uso de etanol en [a gasolina, ya que los gases de combustién
del gasohol son menos toxicos que los de esta Ultima, ademas porque su combustion es
mas completa y el etanol no contiene azufre. Ademas, sus gases de combustion contienen
menos cantidad de CO2, lo que contribuye con una mejora medio ambientat (Cafia Brava,
2012).

Con la obtencién del etanol anhidro, este se destina a ser un reemplazo
parcial de la gasolina, disminuyendo en gran cantidad emisiones de
sustancia toxicas al medio ambiente. De tal modo que el desarrolio del
presente trabajo permite obtener un producto mas ventajoso desde una

perspectiva ecolégica.

1.4.4 Legal
De acuerdo al articulo 7°.- “Porcentaje de la mezcla de Alcohol carburante
con gasolinas” establecido en el Decreto Supremo N° 021-2007 EM

Reglamento para la comercializacion de Biombustibles (2007):

Et porcentaje en volumen de alcohol carburante en la mezcla gasolina y alcohol carburante
que podra comercializarse en el pais sera de 7,8% y se le denominara gasohol, segun el
grado de octanaje: gascho! 97 plus, gasohol 95 plus, gaschol 90 plus y gasohol 84 plus.

Por lo establecido anteriormente, en este trabajo, se obtiene un etano!

anhidro que pemmite respetar dicho articulo, y cumple con las
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caracteristicas técnicas de calidad requeridas por la ASTM D 4806-06° y

ademas, gue contribuye con el Protocolo de Kioto’.

1.4.5 Tecnoldgica

Los cuatro tipos de disolventes que se reportan para ser utilizados o son adecuados para
la destilacion extractiva son: los solventes liquidos, Ias sales sdlidas, la combinacion de
sal sélida y solvente liquido, y los componentes no volatiles como liquidos iénicos® y
polimeros hiperramificados® (Gutiérrez, 2013).

Como observacion, los liquidos iénicos y los polimeros hiperramificados
aplicados al proceso de destilacion extractiva estan fuera del alcance de
este trabajo, por ser sustancias con escasa informacién y sobretodo
altisimo costo.

Ya que, actualmente en nuestro pais, la destilacién extractiva no es una
técnica muy cominmente estudiada y sobretodo aplicada, se buscd
promover el uso y desarrollo de esta tecnologia en un estudio en el cual se
manipularon variables como la clase y la cantidad de agente de separacion,
y se analizd a detalle su influencia en la pureza del producto, donde se trazé

como objetivo dar con la eleccidn del proceso mas conveniente.

5 ASTM D 4806-06: Especificacién estandar para el etanol desnaturalizado en la mezcla con
gasolinas para uso en motores de ignicidn por chispa. {Duarte, 2006)

7 Protocolo de Kioto: Acuerdo internacional para disminuir las emisiones de gases que causan el
efecto invernadero.

8 Liquidos idnicos: Son sales que se encuentran en estado liquido a temperatura ambiente y estan
compuestos unicamente por lones, que cuentan con propiedades muy singulares. (Cortéz, 2013)
9 Polimeros hiperramificados: Son una clase de solvente altamente ramificada, aplicada
principalmente en la separacién de mezclas polares, por ejemplo etanol-agua. (Gutiérrez, 2013}
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1.5 Importancia

La importancia de este estudio se enfoca en la deshidratacion del etanol
hasta valores mayores a 98,4 mol/mol (etanol anhidro) para tener aplicacion
en el mercado energético peruano como reemplazo parcial de la gasolina,

cumpliendo la normativa peruana de comercializacion de biocombustibles.
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MARCO TEORICO
2.1 Antecedentes de la investigacién
Mendoza investigé en “Estandarizacion de pardmetros de operacién para
obtener bioetanol anhidro por destilacion extractiva”, en el cual indica que:
“Los agentes extractores més utilizados son los glicoles para un proceso a
través de la destilacién extractiva con agentes de separacion liquidos”.

(2008)

De lo mencionado por Uyazan, Dario Gil, Aguilar, Rodriguez, & Caicedo
(2004), en “Deshidratacion de! etanol”, se obtiene que al adicionar glicoles
como solvente extractivo no solo elimina el azeétropo etanol-agua, sino que
también cambia la forma de la curva de equilibrio'® liquido-vapor en la zona
rica en etanol, es asi que la efectividad del agente extractivo depende del
incremento que produzca en la volatilidad relativa del etanol o agua. Dado
que la presion de vapor del etanol es aproximadamente 2.5 veces mayor
que la del agua, resulta conveniente utilizar un agente de extraccion
hidrofilico'! que reduzca el coeficiente de actividad dei aguay, si es posible,
incremente el coeficiente de actividad del etanol; y que, ademas, tenga baja

viscosidad y toxicidad.

10 Curva de equilibrio: Representaci6n grafica del equilibrio existente entre la concentracion de
los componentes de una mezcla en Ia fase liquida y vapor a una determinada temperatura o
presién. (Levine, 2004)

" Hidrofilico: Significa Ia afinidad o tendencia de interactuar con el agua. (Uyazén, Dario Gil,
Aguilar, Rodriguez, & Caicedo M, Deshidratacién dei etano, 2004}
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En el proyecto de Blanco (2011), “Automatizacién y control regulatorio de
una columna de destilacion extractiva a nivel planta piloto para la
produccién de etanol anhidro”, se usa como agente extractor la glicerina.
Resaltamos la metodologia utilizada en la cual realiza sucesivos analisis de
sensibilidad, gracias a los cuales se observa el efecto de Ia temperatura de
la alimentacion de la glicerina y de etanol azeotrdpico entrante a la columna
extractiva. Teniendo en cuenta los parametros conseguidos, se obtiene una
pureza de 99,6% de etanol, a la vez se menciona que el uso del agente
extractor es no volatil, lo que ayuda a que el liquido destilado se enriquezca
de etanol hasta que finaimente llegue a ser mayor de 89,5% en la cima de

la columna.

En el trabajo presentado por Romero {2007), “Disefio preliminar de un
proceso de deshidrataciéon para la produccion de 3.600 bpd de etanol
anhidro” se resalta que la blisqueda de un agente extractor que no forme
un azeobtropo adicicnal, el cual sera afiadido a la mezcla de alimentacion
azeotropica para modificar las volatilidades de los compuestos claves como
lo son el etanol y el agua. Menciona, ademas, las ventajas con las que se
cuenta al utilizar glicoles, como su baja toxicidad, productos no inflamables
a condiciones ambientales, no es corrosivo ni cancerigeno, resaltando que
es biodegradable a bajas concentraciones y puede ser disperso en agua

sin causar dafios ambientales.
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En la tesis de pregrado de Cornejo (2011), “Deshidrataciéon de etanol por
medio de sales idnicas” se realizé el estudio del efecto de sales idnicas
(Cloruro de sodio y cloruro de calcio) sobl;e la separacién azeotropica
etanol-agua, basandose en tres alternativas de proceso y trabajando cada
una de ellas a distintas concentraciones de mezcla etanol-agua-sal
mediante un proceso discontinuo', por lo que no tomé en cuenta una

variable tan importante como la relacién de reflujo3.

De igual manera, L.6pez & Lozada (2005}, “Obtencion de etanol anhidro a
partir de un proceso de destitacién con adicién de electrolitos” demostraron
la capacidad del CaClz para desplazar el azeétropo etanol-agua respecto a
otros electrélitos como el NaCl*4 y el KI‘5, debido a que el primero de estos
cumple con dos factores relevantes: grado de pureza que puede alcanzarse
en el producto con la adicién de dicha sal y la reduccién de costos de
operacion de la columna. Asi mismo, propuso disolver el CaClz en etanol
no anhidro'® (85 % en volumen) en la corriente de alimentacién de ia sal

por cuestiones economicas y de manejabilidad.

12 proceso discontinuo: Proceso en el cual solo se da un flujo de materia en un intervalo de
tiempo determinado. (Felder & Rosseau, 2004)

12 Relacion de reflujo: Es la relacidn entre la cantidad de destilado que regresa a la columna de
destilacién y la cantidad total de destilado producido en un determinado tiempo. (Treybal, 1988)
14 NaCk: Cloruro de sodio

15 KI: Yoduro de potasio

16 Etanol no anhidro: Mezcla de etanol y agua.
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Por otro lade Zhou & Duan (1999), “Extractive Distillation with Salt in
Solvent” propusieron un nuevo proces¢ para la produccion de etanol
anhidro al combinar el efecto de las sales sélidas en los solventes liquidos
tradicionales, el cual se denominé como destilacion extractiva con sales
disueltas. Sosteniendo que esta nueva técnica combina las ventajas de
ambos agentes de separacion, mejorando la eficiencia, reduciendo la
relacion del solvente en ia alimentacién y el nimero de platos necesarios,

ahorrando costos de operacién y de inversion en equipo.

Estudios posteriores se realizaron por Uyazan, Dario Gil, Aguilar,
Rodriguez & Caicedo (2008), “Separation of ethanol and water by
extractive distillation with salt and solvent as entrainer: process simutation”,
quienes establecieron condiciones de operacién para el proceso de
destilacion extractiva con sal en solventes (Cloruro de calcio y etilenglicol
respectivamente).

Se pudo observar que la relacion de reflujo tiene el mayor efecto sobre el
consumo de energia, por lo que debe ser operado a valores bajos, donde
la relacién agente de separacion/alimentacion'” es una variable atil para
compensar los cambios en las condiciones de operacién de la columna y

para la obtencién de altas concentraciones de etanol en el destilado.

7 Alimentacién: Referido a la mezcla inicial de etanol vy agua a separar.

25



De acuerdo a los estudios de Mendoza (2008), Uyazan, Dario Gil, Aguilar,
Rodriguez, & Caicedo (2004), Blanco (2011) y Romero (2007), se encontré
conveniente utilizar un glicol, especificamente el glicerol, por ser un
solvente no volatil y por no formar un azeotropo adicional con la mezcia a
separar, ademas de la capacidad de modificar la curva de equilibrio y
obtencion de etanol anhidro. En cuanto a lo expuesto por Cornejo (2011),
Lopez & Lozada (2005) es adecuado el uso de CaClz (cloruro de calcio)
como agente de separacion, siempre y cuando esté disuelto en etanol, asi
mismo por los buenos resultados plasmados por los autores. Finalmente,
en los hallazgos encontrados por Zhou & Duan (1999), Uyazan, Dario Gil,
Aguilar, Rodriguez & Caicedo (2008), se demuestra que aplicar la
combinacién de efectos de las sales solidas en solventes liquidos para
mejorar los resultados es viable por las condiciones de operacion
realizadas; estos criterios se tomaron en cuenta para el desarrolio de la

presente investigacion.

2.2 Bases Tebéricas

2.2.1 Biocombustibles y bioetanoi

El biocombustible se denomina asi a aquellos combustibles de origen biolégico. En tal
sentido, y siendo estrictos, incluso el petroleo seria un biccombustible en tanto procede de
restos fosiles de seres vivos; sin embargo, se tiende a llamar biocombustible a aguellos
combustibles de origen bioldgico y que son renovables a partir de los restos organices de
donde proceden. Dentro de este marco, los biocombustibles liquidos (o biocarburantes),
obtenidos a partir de materias primas de origen agricola, son productos que estan siendo
utilizados a nivel comercial como sustitutos de los combustibles derivados de petrolec.
{Sociedad Nacional de MINERIA PETROLEQ Y ENERGIA, 2006)
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Segun Barrientos (2007):

Se tiende a definir como biocombustible a un combustible de origen
biolégico obtenido de materia renovable a partir de restos organicos. Esta
fue la primera fuente de energia que conocid la humanidad. La etimologia
de la palabra seria un combustible de origen bioldgico. Asi, tal cual, incluso
el petréleo lo seria, pues procede de restos fésiles de seres que vivieron
hace millones de arfios. Estos se derivan de cuitivos de plantas, e incluyen
biomasa'® que es directamente quemada, biodiesel de semillas
oleaginosas y etanol (0 metanol) que es el preducto de la fermentacién de
los granos, pasto, paja ¢ madera. Son productos que se estan usando como
sustitutitos de la gasolina de vehiculos y que son obtenidos a partir de
materias primas.

El etanol es un alcohol que tiene condiciones para ser mezclado con
gasolina para su uso en motores de ignicién por chispa. Para su uso
comercial e industrial, siempre es desnaturalizado!® (es decir, se le
adicionan pequefias cantidades de substancias nocivas) para evitar su mal

uso como bebida alcohdlica.

12 Biomasa: Es toda materia que se obtiene de organismos recientemente vivos o sus desechos
metabdlicos y que son producidos a partir de materias primas de origen principalmente vegetal.
(Cortéz, 2013)

1% sustancia desnaturalizante: Se le considera a la gasolina natural, componentes de gasolina,
gasolina sin plomo u otras sustancias afiadidas al etanol anhidro para convertirlo en no potable y
evitar que sea destinado a usos diferentes al de combustible para uso motor. {Decreto Supremo
N°® 021-2007 EM Reglamento para la comercializacién de Biombustibles, 2007)
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En el informe de Cerpa (2005) dice:

El etancl, llamado también alcohol etilico, como un compuesto organico de
formula quimica C2H50H. Se presenta como quuido a condiciones
normales, incoloro, limpio, de olor agradable y fuertemente penetrante, de
sabor caustico y ardiente, ademas es miscible?® en agua a toda proporcién,
inflamable y volatil. Su temperatura de ebullicibn normal es 78,65 °C y su

calor de vaporizacion?! es 38,56 KJ/mol.

En la publicacién de la ORGANIZACION PARA LA COOPERACION Y EL
DESARROLLO ECONOMICOS/ THE FOOD AND AGRICULTURE
ORGANIZATION OF THE UNITED NATIONS (OCDE/FAQ) (2013) informa:
La produccion mundial de etanol se vio disminuida en el 2012, por primera
vez desde el afio 2000, debido a las disminuciones en Estados Unidos de
América y Brasil. Coh la reduccién de los precios del maiz y el azucar
previsto en 2013-2014, se anticipa un gran aumento de la produccién en
ambos paises. En 2022, se prevé ‘q’ue la produdcién mundial de etanol
aumente en casi 70% respecto a la media de 2010-2012 y llegue a 168 Mml
(miles de millones de litros) en 2022. Se espera que Estados Unidos de
América, Brasil y la Union Europea sigan siendo los tres principales

productores.

20 mMiiscibilidad: Es que aquella propiedad algunas sustancias que al ser mezcladas en cualguier
proporcidn forman una sola fase, es decir son solubles entre si. (Levine, 2004)

2 Calor de vaporizacién: Cambio especifico de entalpia para la transicién de una sustancia de una
fase a otra a temperatura y presién constante. (Felder & Rosseau, 2004)
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Grafico N° 2.1
Produccion y comercio mundial de etanol
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Fuente: OCDE/FAO, 2013

Segun la Direccion General de Competitividad Agraria det Ministerio de la
Produccion del Pert (2014): La industria productiva de ia cafia de azicar
asf como la azucarera nacional ha venido experimentando diversas etapas
de crecimiento y contraccién, por diversos factores: climaticos, productivos
y en algunos casos modificaciones de la normatividad del sector,
basicamente en la tenencia de ia propiedad para el caso de las empresas
azucareras. L.a cafia de azicar considerada uno de los principales cultivos
agroindustriales en el Perd, genera un aporte importante ai valor bruto de
fa produccién agropecuaria (VBP) y en especial en el subsector agricola.
La cafia de azucar aporté aproximadamente 704.3 miflones de nuevos
soles en el 2012, con un crecimiento del 4.9% con respecto al afio 2011.

(Véase la tabla N° 2.1, en la péagina 30).
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Tabla N° 2.1
VBP agropecuario de la cafia de azucar

T Mo R oo Moo ] s il oce Moo ] Weooe i oo R oo Mo W 2

Sector Agropecuario | 13,6781 13,969 ] 13,914 14616 15819] 16,262] 17418} 17,689 18719 21,158 ) 20,226
Subsector Agricofa 8,655 | 8,795 8595| 8,931 9668 | 9803 10558 10642 10,178 (2426) 13,070
Cafia de Axdear 5203 | S48.6] 4324 3846| 4413] S5040f 5705 6127} 6058] 6715|043
Varlaclén (X) S4%] 20.3%| -10a%| 148% | 142K| 1468 SI%| -ROX| 10.TR 4.9%

Fuente: Direccién General de Competitividad Agraria del Ministerio de la

Produccion del Perua, 2014

Hasta el afio 2012 la cosecha de cafia de azlcar ocupo un total de 81149
hectareas, el ¢crecimiento de la demanda se debe ya que existe un mayor
consumo de los derivados de este cultivo, azucar rubia como blanca, asi
como en la produccién de alcohol y etanol. Los departamentos en los
cuales se concentra la mayor superficie cosechada son La Libertad y

Lambayeque con un 45.7% y 31.7 % respectivamente.

Grafico N° 2.2
Superficie cosechada de cafia de aztcar en el Pert

14.9% 7.0% 0.7%

® Ancash

@ Arequips
Slailbertad
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Fuente: Direccidén General de Competitividad Agraria del Ministerio de ia

Produccion del Perd, 2014
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Las empresas Casa Grande, Cartavio, Laredo, Paramonga, Tuman y
Pomalca tuvieron en conjunto una participacion del 80% de la superficie
cosechada a nivel nacional. Cabe destacar que La Libertad tiene el mejor

rendimiento promedio con 141 218 Kg/ha. (Véase la tabla N° 2.2)

Tabla N° 2.2
Rendimiento promedio de cosecha por hectarea de caiia de azGcar
(kg/ha)

VDcprarmrr'ncnzos
Ancash 87.193 104,767 109,850 105,456 101,705 111,76} 129,341 127,022
Arequipa 123,859 143,532 151,043 100412 97,142 B83.005 92,895 104,099
La Libertad 116,675 121377 122,066 154,259 148,530 t43,471 132,868 141,218
Lambayeque 70,562 84,274 102,80t 124,461 115,045 05,511 108,549 197,625
Lima 126873 127.423 134,998 137.650 t3gs5e4 127,234 F24,344 130,939
TOTAL 102,423 110,04} 121,094 135,923 131,880 125,494 123,455 127,775

Fuente: Direccién General de Competitividad Agraria de! Ministerio de la
Produccion del Peru, 2014

La produccién de etanol en nuestro pais tiene la caracteristica de ser un
sector industrial naciente, la importancia de la produccién de etanol ha
surgido por la aparicién de nuevas necesidades del consumidor (menos
contaminacion, menores costos de los combustibles). Las decisiones de los
paises de producir etano! y adicionar el mismo a la gasolina para poder
sustituir otros derivados del petréleo que tienen precios variables,
teniéndose como aliciente que la produccién de etanol reduce la
contaminacidbn urbana, crea un mercado interesante para Ila
comercializaciéon de alcohol combustible. En el afio 2009 en el Pery, la
empresa Sucroalcoholera del Chira S.A (actualmente Cafia Brava), inicia

sus actividades como el unico productor de Alcohol Carburante a partir de
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cafia de azicar, contando con una capacidad de 350000 litros de etanol al
dia. Esta planta entro en produccion a fines del tercer trimestre de ese
mismo afio. Actualmente es ia principal empresa productora de alcohol
carburante en nuestro pais.

Segln la Agencia Agraria de Noticias (2014):

En una entrevista al Gerente General el Sefior Juan Llosa de la Empresa
Cafia Brava, cuenta que para el afio 2011 se invirtié $8 millones en nueva
tecnologia y se sum¢ 800 hectareas. Hasta dicho afio ya contaban con 6
500 hectareas, lo cual permitié incrementar su produccion de 250 m* a 350
m3al dia.

El proyecto Cafia Brava ha contemplado una inversion de $180 millones,
en la compra de tierras, tecnologia de irrigacion, sistema de riego por goteo,
etc.

Debido a la poca demanda en el pais, obligo a iniciar la exportacién de
etanol, ya que la demanda mensual del mercado interno equivale a la
produccion de 4 dias (1000 m?). Sus destinos de exportacién son Alemania,
Ecuador y Colombia.

Para ingresar al mercado europeo, Cafna Brava medio su huella de
Carbono, es decir la cantidad de gases del efecto invernadero, el proyecto

esta absorbiendo hasta 800 mil TM al afio de €0, de la atmésfera.

De acuerdo a Rumbo Minero (2014) en el afio 2013 el rendimiento

promedio fue de 20 a 21 galones por cada tonelada neta de cafia de azucar
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procesada. No obstante, la proyeccidén de resultados financieros de esta
compaiiia se encontré por debajo de sus expectativas iniciatés, como
consecuencia de una baja produccién de etanol y los bajos precios de este
combustible en ese afio.

Hasta el mes de octubre del 2013 la empresa japonesa Mitsui se mantuvo
como el principal cliente con la compra de 13,7 millones de galones de
etanol (95%) para su entrega a consumidores finales en la Unién Europea.

El resto va al mercado doméstico y regional.

Tabla N° 2.3
Demanda de biocombustibles en el Perd

Demanda Provectada de Dieset 2 y Gasolinas | _ |
MBPD 2007 2008 2009 2010 2011 2012 2013 2014 2015 2016

Diesel 60.7 618 . 628 64.1 655 67.0 685 70.1 71.8 736
Gasolinas 194 187 180 17.4 168 162 156 151 146 14.1

Demanda Provectada de Biodiesel y Etanol B ' — ]
{M"BPD 2008 2010 2011 _2012 2013 2014 20152016

Biodiesel - . 13 13 33 33 34 35 36 37
Etanol ' 14 13 13 12 12 11 11

Fuente: Vasquez, 2014

2.2.2 Agentes de separacion
Los tipos de agentes de separacion utilizados en la destilacion extractiva
son tres: Liquido, sélido y la mezcla de ambos. £n e! que el glicerol y el

cloruro de calcio son los utilizados en esta investigacion, por ser los mas
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representativos y que mejores antecedentes presentan para lograr los

objetivos trazados.

a. Glicerina

El glicerol es mayormente conocido por su nombre comercial “glicerina”; es

un liquido incoloro y de sabor duice.

De Acofarma (2014): La glicerina es un agente deshidratante osmotico con
propiedades higroscopicas y lubricantes. Tiene también accién
desinflamante local y topica. Es un laxante débil, también eduicorante. Es

un buen disolvente de sustancias organicas y minerales.

Por su parte Answers {2014): El glicero! es producido a partir de grasas y
aceites naturales, mediante el proceso de hidrolisis la extraccién se realiza
directamente, la glicerina también puede ser producido a partir de grasas y
aceites a través de un proceso conocido como transesterificacion. El
glicerol se puede sintetizar directamente de sustancias que no son
biodisponibles. Por ejemplo, la sustancia puede ser producida a partir de
propileno. La epiclorhidrina se produce a partir de una reaccién por etapas

gue comienza con propileno que luego se hidroliza, dando glicerol.

Tabla N° 2.4
Propiedades fisicas y quimicas del glicerol

Punio da ebyllicion: 280°C

Punto de inflamacién: 176°C c.c.

Punto de fusion: 18°C | Temperatura de autofgnicién: 383°C
Densidad relativa (agua = 1): 1,26 | Limites de explosividad, % en volumen en el alre: 26 - 11,3
Solubilidad en agua: miscible | Cosficiente de reparto octanol/agua como log Pow: -1,76

Presién de vapor, Pa a 25°C: 0,01 |
Densidad retativa de vapor (aire = 1): 3,2

Fuente: Aéofarma, 2014
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De Posada y Cardona (2014): El glicerol es un trialcohol que posee dos
grupos hidroxilos primarios y uno secundario, los cuales ofrecen diferentes
posibilidades de reaccién y son la base de la versatilidad de la glicerina

como materia prima.

Es utilizado en muchos productos de consumo, debido a su baja toxicidad
y a la contribucion que realiza en las propiedades del producto como son la

estabilidad y compatibilidad hacia otros compuestos guimicos.

Las aplicaciones comerciales tradicionales del glicerol estan relacionadas
con su uso como aditivo o como material crudo, en productos alimenticios,
tabaco, farmacos, para la sintesis de trinitroglicerina, resinas alquidicas y

poliuretanos. (Véase el grafico N° 2.3)

GraficoN° 2.3
Principales usos del glicerol
16% Coidado _
parsonel 18% msy
Hhimiions
% Tebaca
T Polinte
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Fuente: Posada y Cardona, 2014
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b. Cloruro de calcio

Segun Asesorias Quimico Ambientales (2014):

El cloruro de calcio es un compuesto quimico, inorganico y mineral. Es un
cristal incoloro, altamente higroscopico, reacciona fuertemente con el agua
produciendo una reaccién exotérmica.

Usos:

. En la industria quimica es utilizado como fuente de calcio para ia
produccion de sales de calcio.

. Por sus cualidades higroscépicas, es muy utilizado como
deshumidificador para aire y gases.

. En la construccidn es utilizado como aditivo para el concreto,
especialmente en estaciones frias, con el fin de acelerar el fraguado.

) En la industria papelera se utiliza para aumentar la fuerza de la red
de los medios corrugantes, otorgando dureza acuosa artificial que permite
a la red drenar mejor, a la vez que mejora la retencién de la tintura.

) En refrigeracion, las soluciones salinas de Cloruro de Calcio
presentan bajo punto de congelamiento por lo que constituyen un
elemento fundamental en mdiltiples aplicaciones.

. En el tratamiento de aguas residuales, s un eficaz precipitante
para la eliminacion de fluoruros a la vez que mejora la eliminacién de
silicatos por densificacion del floc.

. En el tratamiento de los desechos aceitosos, debido a su

capacidad para romper las emulsiones oleosas.
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. También se le utiliza en la elaboracién de queso, ya que tiene
como funcién darle mayor firmeza mecanica a la cuajada. Esto es
peculiarmente importante al tratar leche pasteurizada ya que durante la

pasteurizacion, se produce descalcificacién parcial de las caseinas.

Tabla N° 2.5
Propiedades fisicas y quimicas del cloruro de calcio
Estade fisico a 20°C ;Sélido, (Solido Cristaling)
Color : Blanco
Olor Inodoro
Punto de fusién [°C] 1 °C
Punto de ebullicién |°Cj :1935°C
pH (1% disoln { agua) 19
Selubilidad en agua : 774.5 g/ 100mL (20 °C)
59.5 g/100 mL. (0 °C)
Limites de explositn - Inferior | %] :N.A.
Limites de explositn - Snperfor | %] :N.A.
Peso Molecular :110,99 g/mol

Fuente: Pontificia Universidad Javeriana, 2014

Para Lopez y Lozada (2005) el cloruro de calcio es una sal que desplaza
de mejor manera el azeétropo etanol-agua, gracias a que posee un ion
divalente. Por lo que en este trabajo se busco dar veracidad a dicha

afirmacién frente a otros tipos de disolventes.

2.2.3 Destilacion extractiva con diferentes agentes de separacion

para la deshidratacion de etanol

La destilacion es una de las operaciones de separacién mas importantes,
debido principalmente a que permite la separacion tanto de mezclas ideales
como no ideales a una gran escala. Este proceso es utilizado para separar

dos o mas componentes de una solucién liquida, aprovechando la
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distribucién de sustancias entre la fase gaseosa y liquida de acuerdo a las
diferencias de sﬁs volatilidades relativas o de sus puhtos de ebullicion. La
operacién de destilacién sé lleva a cabo en un montaje de equipos
compuesto principalmente por: una columna de platos 0 empacada, un
taﬁque rehervidor en el fondo, y un condensador y acumulador en la cima
de la columna. Un esquema tipico de destilacién se presenta en la figura
2.1 (Véase en la pagina 39). En las secciones por encima del punto de
alimentacion F, el vapor se lava con el liquido para eliminar 0 absorber el
componente me'nos' volatil, por esto se conoce como seccion de absorcion,
enriquecedora o reétiﬁcadora. EI vapor que sale de la columna VT se
condensa y es almacenado en el acumulador, donde parte del liquido es
devuelto a la parte superior de la torre como reflujo L; la otra corriente es el
producto de cima?? y se conoce como destilado D. La relacién entre la
corriente de reflujo y destilado es una de las principales variables a definir
para la operacion de la columna, esta relacion define el grado de
separaciéon de los compuestos asi como el disefio mismo de la columna.
En la seccion debajo del punto de alimento, conocida como seccidn
desorbedora o de agotamiento, .ell liquido se desorbe del componente volatil
mediante vapor que se produce en el rehervidor. El liquido que sale del
fondo, B, por tanto, llevara los componentes con menor volatilidad. Las

torres de platos poseen etapas fisicamente distinguibles y el contacto entre

22 producto de cima: Es el liguido efiminado en la zona inferior de la columna de destilacion,
enriquecido en el componente menos volitil, llamado también como residuo. (Treybal, 1988)
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liquido y gas ocurre en cada una de ellas. En las torres empacadas el
contacto liquido-gas es continuo, puesto que el liquido se distribuye sobre
el empaque y se escurre hacia abajo, de tal forma que expone una gran
superficie al contacto con el gas de forma continua. Esta caracteristica de
las torres empacadas hace que la retencién del liguido dentro de la torre
sea sustanciaimente menor que en las torres de platos. Esto afecta
considerablemente la dindmica del proceso, puesto que a menor retencion
de liquido en la torre, la dinamica o la respuesta ante un cambio es

considerablemente mas rapida. (Blanco, 2011)

Figura N° 2.1
Esquema tipico de una columna de destilacién

h Condensador

I Acumulador

L D

Columna

ﬁg :

Rehervidor T

Fuente: Blanco, 2011

Una de las principales dificultades que se presenta para mezclar etanol en

la gasolina, es que este alcohol comtin es inmiscible en gasolina por su alto
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contenido de agua. Es por tal motivo que se requiere de un procesamiento
adicional, la cual no se puede realizar con la destilacién simple por la
azeotropia que presenta la mezcla de etanol-agua, por lo que conlleva a

proponer distintas alternativas para eliminar el azedtropo.

La destilacion extractiva es una de las principales técnicas utilizadas para
separar mezclas binarias azeotropicas. En esta operacion se adiciona un
tercer componente también conocido como agente de separacién o
solvente, el cual se caracteriza por ser no volatil, miscible, de alto punto de
ebullicion y no formar azeétropos adicionales. El solvente afecta el
coeficiente de actividad en fase liquida de los componentes, de tal forma
que la mezcla puede ser eficientemente separada en los productos puros.
Una de las principales aplicaciones de la destilacion extractiva esta en la
separacion de la mezcla azeotropica etanol-agua. Esta separacion
presenta un gran interés industrial, debido a la potencial fuente de energia
renovable del etanol, siendo usado como aditivo o sustituto completo de la
gasolina. En la columna extractiva se adiciona el solvente en una etapa
cercana a la cima de la columna y se obtiene normalmente como producto
de cima el componente con mayor volatilidad con una elevada pureza, para
este caso el etanol, y como producto de fondos se obtiene el componente
menos volatil junto con el solvente; esta corriente se alimenta a otra

columna conocida como columna recuperadora en donde el segundo
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componente se obtiene en la cima y el solvente en el fondo el cual se vuelve

a realimentar a la primera columna. (Véase la figura N° 2.2) (Blanco, 2011)

Con el fin de evitar la descomposicién del agente de separacién y al elevado
punto de ebullicion que presenta, el sistema necesita condiciones de vacio
en la columna recuperadora. Es asi que, debido a las limitaciones del
trabajo, no se tomara en cuenta el proceso de recuperacion. Resaltando,
gue en el presente trabajo se busco exponer cual de los diferentes agentes

y en qué cantidades, nos permite obtener una mayor pureza de etanol en

el destilado.
Figura N°® 2.2
Diagrama de proceso para la deshidratacién de etanol por destilacion
extractiva
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Fuente: Blanco, 2011
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Destilacion extractiva con agente de separacién liquido

La destilacion extractiva es un método de separacion de azeotropos
binarios de minimo punto de ebullicidn, y ocurre en presencia de una
sustancia de alto punto de ebullicién, llamada solvente, la cual es
completamente miscible con los componentes de la mezcla binaria en todas
las proporciones y no forma azeétropos adicionales. Cuando el agente de
separacion es una sustancia liquida se denomina solvente.

El solvente se adiciona a la mezcla azeotrépica de alimentacion para alterar
las volatilidades relativas de los componentes de la mezcla; debido a su
baja volatilidad éste tiende a permanecer en la fase liquida, razén por la
cual se alimenta en una de las etapas superiores para que su efecto sea
aprovechado a lo largo de toda la columna. La seleccion de ios solventes
de destilacion extractiva implica un estudio para determinar su efectividad,
{a cual esta representada por las modificaciones que produce sobre las no
idealidades de la fase liquida de los componentes a separar. El proceso se
hace posible cuando el solvente altera de manera selectiva los coeficientes
de actividad; para que esto ocurra es necesaria una alta concentracion de
solvente. Las caracteristicas a resaitar del uso de solvente son: Debe
afectar el comportamiento de la fase liquida de los componentes claves??,
debe tener un punto de ebullicién superior al de los componentes a separar

y ser relativamente no volatil, para asegurar su permanencia en la fase

2 Componentes claves: Componentes en los que se basa la separacién de la alimentacidn.
(Treybal, 1988}

42



liquida, no debe formar azeétropos con los compenentes de la mezcla a
separar y debe tener baja viscosidad, baja toxicidad y bajo costo. (Uyazan
et al., 2004)

Figura N° 2.3
Diagrama esquematico de destilacién extractiva con solvente
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Fuente: Uyazan et al., 2004

Quintero et al. (2007) sefialan que:

El etilenglicol modifica de tal manera la volatilidad relativa del componente
clave, el etanol, que éste se puede retirar mediante separacién directa. En
la figura 2.4 (Véase en la pagina 44) se ilustra el esquema de la destilacion
extractiva en este caso. A la mezcla inicial F se le adiciona el disolvente lo
que se representa por la recta FG. E! punto M indica el estado inicial del
sistema dentro de la columna extractiva. La curva a trazos Al representa

aquellas composiciones con una volatilidad relativa igual a la unidad (curva
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de isovoiatilidad). Como el punto M se encuentra en la regién donde la
volatilidad relativa de las mezclas ternarias son mayores a la unidad, su
destilaciéon a destilado formulado es posible, lo cual se representa por la
linea de balance EM que se prolonga hasta el punto N en la base del
diagrama correspondiente a las mezclas binarias agua-etitenglicol. De esta
manera se obtiene un destilado de etanol puro y unos fondos que contienen
agua Y etilenglicol y que corresponden a la corriente que se alimenta a la
columna de recuperacion. La destilacion en esta columna a partir del punto
de composicion N implica la obtencién de un destilado de agua pura (punto
W) y unos fondos con etilenglico! puro (punto G) los cuales se recirculan a

la columna extractiva.

Figura N° 2.4
Diagrama ternario del equilibrio liquido-vapor para el sistema etanol-agua-
etilenglicof a 1 atm de presion

Las composiciones estan dadas en fraccidén masica. £ - etanol (Teb
= 78.3°C), W - agua (Teb = 100°C), G - stilenglicol (Teb = 187.1°C),
A-azedtropo binaria etanol - agua (Teb =78.1 °C)

Fuente: Quintero et al., 2007
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Es de importancia mencionar que el etilenglicol es un buen solvente liquido
para la destilacion extractiva, pero su alto poder de toxicidad hace que sea
reemplazado por sustancias menos dafinas y mas manipulables como el
glicerol, que ademas tiene un origen natural y al igual que este da excelente
resultados. Debido a estas razones en el presente trabajo se usé a la

glicerina como agente de separacién liquido.

Destilacion extractiva con agente de separacion sélido

Es un proceso analogo a la destilacién extractiva (usando solvente liquido),
con la diferencia de que el agente extractor es una sal idnica, no volatil y
soluble?* en la mezcla de alimentacion. En cuanto al proceso éste se da de
la siguiente manera: La sal se alimenta por la parte superior de la columna
mediante su disolucién en la corriente de reflujo caliente ante su
introduccién en ia columna; como destilado se obtiéne etanol anhidro, el
cual se condensa para lievarlo a producto final y por el fondo se obtiene
una solucién concentrada de la sal, la cual es enviada a una etapa de
recuperacion. La etapa de recuperacidbn consta de un secador por
atomizacion, el cual permite obtener la sal en estado solido y recircularla a
la columna destiladora salina. Otra corriente que sale del ciclén entra a un
evaporador para terminar de retirar algun resto de sal contenida en el agua,

mientras que el agua en forma de vapor es enviada a un depurador con el

24 Soluble: Referido a solubilidad, es la maxima cantidad de una sustancia que se disolvera en una
cantidad dada de disolvente a una temperatura especifica. {Chang, 2010)
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fin de eliminar cualquier traza de sal, para luego enviar ese vapor y
mezclarlo con la corriente de aire que sale del compresor, enviando dicha
corriente a un intercambiador de calor para su posterior incorporacion en el
secador. (Romero, 2007)

Cabe mencionar que el método de recuperacion de la sal es una alternativa
propuesta por el autor de las numerosas operaciones disponibles para la
separacion de sales disueltas en soluciones acuosas, entre las que se
encuentran las operaciones de separacion clasicas como lo son la
cristalizacién y la evaporaciéon con miltiples efectos, y las operaciones de
separacion modernas como lo son la electrodialisis (combinada con
nanofiltracion y membranas de intercambio ibnico), osmosis inversa,
electrocoagulacion, separacion por membranas, destilacion con

membranas, entre otros.
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Figura N° 2.5
Diagrama de proceso para la deshidratacion de etanol por destilacion
extractiva con sales
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Fuente: Uyazan et al., 2004

De tal forma Lopez & Lozada (2005) afirman:

El factor de aprovechamiento en esta clase de destilacién, es el hecho de
que cuando se disuelve la sal en la solucién liquida que contiene los
solventes (agua y etanol), las actividades de estos componentes cambian
como consecuencia de las modificaciones estructurales experimentadas
por la fase liquida.

Las sales mas comunmente utilizadas para éste fin son: cloruro de sodio
(NaCl), cloruro de potasio (KCI), yoduro de potasio (KI), cloruro de calcio
(CaCl2) y acetato de potasio (C2H302K), las cuales, presentes en
pequefas concentraciones en la solucion etanol-agua, pueden desplazar

el azeotropo con relativa facilidad.
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Las sales con cation divalente son preferibles debido a que su esfera de
hidratacion es superior a la de las sales monovalentes®. La literatura
reporta que los cloruros, y en especial el cloruro de calcio, presentan el
mejor comportamiento y balance a nivel técnico y econdémico. Ademas de
satisfacer 10s requisitos mencionados, incrementa fuertemente la volatitidad
relativa. (Uyazan et al., 2004)

Postura que confirmaron Zhou & Duan (1999} sosteniendo:

Los criterios que se tienen en cuenta para elegir la sal son: el bajo costo,
estabilidad quimica, alta solubilidad, poca corrosiéon sobre los materiales,

bajo envenenamiento, baja toxicidad y facil manejo.

Entre las ventajas mas resaltantes de la destilacion salina sostenidas por
Romero (2007) se encuentran las siguientes: La operacion requiere de
pequefias cantidades de agente salino, el producto obtenido esta
totalmente libre del electrolito, debido a la baja volatilidad de éste y se

requieren bajos costos energéticos y de equipos.

Destilacion extractiva con agente de separacién sélido y liquido

La destilacion extractiva con una combinaciéon de sal y solvente como
agente de separacion (estudio que se inicié en los afios sesentas) permite
obtener productos de alta pureza; este proceso integra destilacion

extractiva tradicional con el principio del efecto salino, en donde la

* Monovalente: Referido a un dtomo o molécula que ha perdido un electrén. {Chang, 2010)
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disolucién de la sal, la reutilizacion y el transporte son mejorados por el
solvente. (Vasquez et al., 2007)

Esta nueva alternativa evita los defectos de los procesos tradicionales, y es
un proceso ideal para la produccion de etanol anhidro. Donde las
caracteristicas mas resaltantes son: Mejora el rendimiento de disolvente en
comparacién con la destilacién extractiva comun, la cantidad de reciclado
de disolvente se reduce a 1/4 - 1/5, numero de platos tedricos se reduce a
1/3, también se reducen el consumo de energia y el coste del equipo y la
produccién continua es realizable. La alta eficiencia y bajo desperdicio de
disolvente, hacen de esta técnica factible y su no confaminacién, el
producto muestra extraordinaria pureza. (Zhou & Duan, 1999)

Asimismo afirma que cuando el solvente se introduce con una pequefa
cantidad de sal, la volatilidad relativa se incrementa en aproximadamente
30%. Asi que la conclusidon de que la sal en disolventes beneficia la

separacion es lo que se dese6é comprobar.
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Tabla N° 2.6
Efectos del solvente, la sal y la sal/solvente en la voiatilidad relativa

salt or relative relative
L solventsalt o
solvent  volatility a volatility a
.01 C:HeO2+ NaCl 2.31
C>Hg0- 1.8 C:Hg02+ CaCls 2.56
CaClh 313 CaHe02+ S Ch 2.6
KCO:CH; 4,05 CaHeqO2+ AICL 4,15
C-Hg02+ KNO; 1.0

Csz,(}3+ CU(NOJ) 2 2.35
C:HeO2+ AI{NO31)3 2.87
CaHgOs+ KCO2 CH; 2.4
CaHoO2+ KaCO; 2.6

Fuente: Zhou & Duan, 1999

Asimismo Uyazan et al., (2004) sostienen que:

No se tienen reportes acerca de la implementacion del proceso de
destilacion extractiva con sal y solvente a nivel piloto o industrial, pero se
har realizado estudios en laboratorio para la separacién de sistemas no
polares?, como mezclas de hidrocarburos de cuatro carbonos y sistema
polares?, como la mezcla etanol-agua, que han permitido concluir acerca
de la eficiencia de los agentes de separacion. El analisis para el sistema
etanol-agua se ha enfocado en la obtencién de datos experimentales del

equilibrio liquido-vapor para el sistema etanol-agua-etilenglicol-cloruro de

% sistema no polar: Son aquellas en fas que sus moléculas no presentan un momento dipolar, es
decir sus dos extremos poseen la misma cargar. {Chang, 2010}

27 Sistema polar: Son aquellas en las que sus moléculas presentan un momento dipolar, es decir
unos de sus extremos tiene carga positiva y la otra carga negativa. (Chang, 2010)
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calcio, asi como en la realizacion de corridas experimentales a nivel
laboratorio que han permitido establecer algunos parametros de operacion,

reportados en el estudio de Zhou & Duan.

En el trabajo realizado por Uyazan et al. (2008) se muestra el diagrama de
flujo del sistema (Véase la figura N° 2.6, en la pagina 52) en el que se
ejecuté la simulacién de este nuevo proceso combinado:

La disposicion tiene una primera columna de deshidratacién a la que una
solucion alcohdlica, que estad cerca de la composicion azeotropica, se
alimenta en una de las etapas intermedias; y el agente de separacién en
una de las etapas superiores. Como producto de cabeza, en la columna de
la deshidratacién, se obtiene el alcohol con una concentracion molar de
99,5 %, y como producto de fondo?® se retira una mezcla de agua/agente
de separacion. Esta mezcla se lleva a una segunda columna de
regeneracion, en el que se aplica vacio?® para separar el agua del agente
de separacion y reciclarlo mas tarde para el proceso de deshidratacion,
mientras que el agua con un cierto contenido de etanol se recicla de nuevo
a la etapa de rectificacion que se encuentra en una zona de aguas arriba

de la produccion del proceso global de alcohol.

28 producto de fondo: Es el liquido eliminado en la zona Inferior de |a columna de destilacién,
enriquecido en el componente menos voldtil, lamado también como residuo. (Treybal, 1988}
 yacio: Condicidn en el que la presién es muy cercana o igual a cero en unidades de presién.
{Levine, 2004)
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Figura N° 2.6
Diagrama de proceso para la destilacién extractiva usando sal en solvente

B1

Fead Separating Debydration Recyde Recovery
Preheater agent mixer Column Pump Column
11 M1 c1l Bl c2

Fuente: Uyazan et al., 2008

Finalmente concluye que la destilacion extractiva es un proceso
energéticamente competitiva con respecto a otras tecnologias, en el que el
etanol obtenido es comparable en términos de calidad con el producido por
adsorcidon con tamices moleculares, método que implica mucho mas
inversion, teniendo en cuenta que el contenido de solvente en el producto
final es menor que el minimo requerido (0,1 % peso/pesc como maximo) y
la sal no esta presente. De esta manera, el etanol anhidro producido por
este método es adecuado no solo para los fines del presente proyecto sino
para otras varias aplicaciones como la sintesis quimica de los ésteres,
cadenas de compuestos organicos y ciclicos, detergentes, pinturas,

cosmeticos, aerosoles, entre otros.
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2.3 Definicién de términos basicos u otros contenidos dirigidos a

fundamentar la propuesta de la investigacion

. Agente de separacién: o también llamado agente extractor, es una
sustancia que se adiciona a una mezcla con el fin de romper el azeétropo
y separario en sus componentes con la mas alta pureza. (Henley & Seader,
1990)

. Azedtropo: Se refiere a una mezcla liquida en la cual las
composiciones en las fases liquidas y vapor en equilibrio son idénticas a
una temperatura y presién especificadas. (Cornejo, 2011)

. Coeficiente de actividad: Es un valor adimensional y positivo que
mide el grado de divergencia del comportamiento de una sustancia con
respecto al comportamiento ideal. (Levine, 2004)

. Combustible: Es cualquier material capaz de liberar energia, en
forma de calor, cuando reacciona con el oxigeno, habitualmente contenido
en el aire, transformando su estructura quimica. {Dominguez, 2013)

. Etanol: Es el alcohol etilico cuya formula quimica es CH3s-CH2-OH y
se caracteriza por ser un compuesto liquido, incoloro, volatil, inflamable y
soluble en agua. (Decreto Supremo N° 021-2007 EM Reglamento para la
comercializacioén de Biombustibles, 2007)

. Etanol Anhidro: Es el alcohol etilico que se caracteriza por tener
como maximo 0,5% de humedad. (Decreto Supremo N° 021-2007 EM

Reglamento para la comercializaciéon de Biombustibles, 2007)
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. Etapas tedricas: o también llamado plato tetrico se define como
aquél en que la composicién promedio de todo el gas que abandona el plato
estd en equilibrio con la composicion promedio de todo el liquido que
abandona el plato. Estos se ubican en el interior de la columna, a lo large
de esta. (Treybal, 1988)

o Fase: Es una parte de un sistema, en el que una propiedad intensiva
como la concentracion o la presién a lo largo de ella es constante. (Levine,
2004)

. Sal i6nica: o también llamado electroiito, sal sélida, es una sustancia
conformada por iones en estado pure. (Levine, 2004)

. Solvente: o conocido también como disolvente, es llamado asi
cuando el agente de separacion es una sustancia liquida. (Uyazan et al.,
2004)

) Volatilidad: Es la tendencia de una molécula liquida de una
sustancia o mezcla de estas a pasar a la fase vapor, medida por la presién
de vapor gque presenta. (Chang, 2010)

. Volatilidad relativa: Es la relacién entre las fracciones molares de
una especie en la fase vapor y liquido que se encuentran en equilibrio

respectivamente. (Henley & Seader, 1990)
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1. VARIABLES E HIPOTESIS
3.1 Variables de la investigacion
3.1.1 Variables dependientes
Y = Grado de deshidratacion de etanol
3.1.2 Variables independientes
X, = Clase de agente de separacion
X, = Relacién de agente de separacion

3.1.3 Relacion de variables

Las variables se relacionan de la siguiente manera:

Y =f(X;, X;)
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Figura N° 3.1
Variables de la investigacion

Y: Grado de deshidratacion
de etanol

Y =f(X, X2)

v

X4: Clase de agente de separacién

X,: Relacién de agente de separacion
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3.2  Operacionalizacién de variables =

X3 = Relacién de
agente de
separacion

separacién sélido

Agente de
separacién sélido en
liquido a 0.1 g¢/mL

Relacién en volumen
1.1 de agente de
separacion y la
alimentacién

Relacién en volumen
2. 1de agenie de
separacién y la
alimentacitn

Relacion en volumen
3: 1de agente de
separacion y la
alimentacién

Tabla N° 3.1
Operacionalizacion de variables

.VARIABLES .~ -. - | DIMENSIONES [ INDICADORES - MEl;'Obo's‘
‘DEPENDIENTES ~~ | DEPENDIENTES .. | DEPENDIENTES | ————

Y = Grado de Pureza de etanol en | Porcentaje (%) Método del
deshidratacion de el destilado - Alcoholimetro
etanol de Gay Lussac
.VARIABLES .- : .. |-DIMENSIONES - - . | INDICADORES METODOS
INDEPENDIENTES .| INDEPENDIENTES INDEPENDIENTES | —/——————= = _
X, =Clase de . Agente de : .

agente de separacién Hqutdo

separacion

Agente de
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3.3 Hipétesis general e hipétesis especificas

3.3.1 Hipétesis general

La destilacion extractiva del alcohol con agente de separacion liquido,
solido o la mezcla de ambos a 0.1 g/mL, nos permite obtener un mayor
grado de deshidratacion de etanol.

3.3.2 Hipétesis especificas

) Los agentes de separacion para la deshidratacion de etanol
empleando destilacién extractiva son el glicerol, el cloruro de caicio y la
combinacion de ambos a 0.1 g/mL.

. Optimizacién del proceso de destilacion extractiva con diferentes
agentes de separacion

. Diferentes clases y cantidades de agente de separacion en la
destilacion extractiva tendran distintos efectos sobre el grado de

deshidratacion de etanol.
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IV

METODOLOGIA
41 Tipo de Investigaciéon
Los tipos de investigacion que se realizaron en el presente trabajo de tesis
fueron:
Por la naturaleza de los datos manejados, la metodologia fue cuantitativa,
ya que en el estudio se cuantificaron las condiciones de las corrientes de
producto de tope y de fondos (concentracién, volumen, temperatura), y se
usaron diferentes clases y cantidades de agente de separacion, los cuales
nos ayudaron a la comprobacién de la hipétesis.
Por su disefio interpretativo, la investigacion fue experimental, ya que se
manipularon fos valores de la clase y relacién de agente de separaciones
utitizadas en la destilacion extractiva para analizar los efectos sobre el
grado de deshidratacion de etanol en el destilado.
Por el alcance del estudio, en primera estancia, se consideré de origen
exploratorio, ya que se busco examinar sobre la destilacion extractiva y sus
agentes de separacion, tema poco estudiado en el Peru.
En la etapa siguiente, se contemplé un estudio correlacional, ya que se
buscé conocer el grado de asociacion de las clases y cantidades de agente
de separacion utilizadas en la destilaciéon extractiva sobre el grado de
deshidratacion de etanol.
Finalmente, por su finalidad, se encontr6 como aplicada, ya que los

resultados que se obtuvieron sirven para emplearlos en la industria de los
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combustibles principalmente, pero también puede presentar usos en

alimentos, perfumeria, etc.

4.2 Diseio de la Investigacion

El desarrollo experimental de la investigacion se realizd en la torre de
destilacion del laboratorio de operaciones unitarias (LOPU) de la facultad
de Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional de Callao, y la forma
como se desarrollaron las corridas experimentales fue siguiendo lo
propuesto en “Manual de instruccién — Columna de destilacion continua
UOPCC3 ARMEFIELD”, solo que en este caso se afadid una nueva
corriente, que alimentaba el solvente de separacion (glicerina, cloruro de
calcio y la mezcla de ambos) lo que provocé el rompimiento del aze6tropo

y en consecuencia un mayor grado de etanol en el producto de tope.

4.2.1 Establecer los agentes de separacién para la deshidratacién de
etanol empleando destilacién extractiva.

El proceso de eleccion de los agentes de separaCién mas convenientes
desde la perspectiva de operacion y logistica fueron los siguientes:
-Agente de separacion liquido: Glicerina

La presion de vapor del etanol es 2.5 veces mayor que la del agua, por lo
que es conveniente utilizar un agente de extraccion hidrofilico que reduzca
el coeficiente de actividad del agua, que ademas incremente el coeficiente

de actividad del etanol. Asimismo, tiene baja viscosidad y toxicidad.
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Ademas, su facil disponibilidad y costo asequible en el mercado, hizo que
se haya elegido como representante de los agentes de separacion liquidos.
-Agente de separacion solido: Cloruro de calcio dihidratado

Basado en los resultados obtenidos por Comnejo (2011) y Lépez & Lozada
(2005), quienes obtuvieron etanol anhidro con buenos resultados, usando
como agente de separacion el cloruro de calcio frente a las demas
alternativas como el Cloruro de sodio y Yoduro de potasio, se optdé por
utilizar el cloruro de calcio, pero en forma de dihidratado como agente de
separacion solido, debido a los elevados costos en el mercado peruano en
estado puro. Asimismo, se recomienda disolver el cloruro de calcio en
etanol no anhidro 95-96 % Volumen por cuestiones de operacién y de
costos, por lo que usamos el cloruro de calcio dihidratado en etanol de 96

°enunarelacibnenpesode 1a9.

-Agente de separacién solido en liquido: Cloruro de calcio dihidratado —
etanol en glicerina 0,1 g/ mi.

Se combinan los efectos de los agentes de separacion liquido y sélido, en
un proporcion de 0,1 g de agente solido en 1 ml. de agente liquido, relacion

determinada por el punto de saturacidn del cloruro de calcio en la glicerina.
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4.2.2 Determinar las condiciones de operacion para la deshidratacion
de etanol empleando destilacién extractiva con diferentes agentes de
separacion.

Ya demostrada la cépacidad de los agentes de separacién a utilizar para
desplazar el azeétropo etanol-agua, se procedidé a estabiecer las
condiciones 6ptimas de operacion para la torre de destilacién en modo
continuo y en ausencia del agente de separacién. Es prudente hacer un
repaso de las condiciones de trabajo de la torre, donde se muestra las
variables de entrada, parametros especificos de operacion y las variables

de salida.

Antes de entrar en detalle, es importante aclarar que se partié siempre
como base de los resuitados obtenidos en el simulador Aspen Plus®
(Versién 8.2), los cuales fueron llevados a la experimentacion y obtuvieron
valores con muy poco margen de diferencia, lo que nos permitio trabajar

validar dichas simulaciones.
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Variables del proceso

Se definen las variables del disefio experimental.

Figura N° 4.1

Variables del disefio experimental

TORRE DE DESTILACION
CONTINUA

N

Potencia del reboiler (KW)

Relacion de reflujo

(ml/min)

Flujo alimentacién a la torre

Porcentaje molar de
etanol en el destilado
(%)

Flujo de destilado
(ml/min)

-

Parametros de operacion

Porcentaje molar de etanol en el flujo de
alimentacion (%)

Temperatura del fiujo de alimentacién
(°C)

Volumen inicial de carga en el reboiler

(L)

Caudal de agua de enfriamiento (ml/min)

Nimero de platos perforados

Tiempo de operacién (horas)

63




Calculo de los valores constantes de los parametros de operacion:

Porcentaje molar de etanol en el flujo de alimentaciéon (%)

La fraccion molar se define teniendo en cuenta un rango de 10 % menos al
punto azeotrépico etanol-agua (90.37 % molar), convenientemente para
visualizar el rompimiento del azeotropo, eligiéndose como 84 % el valor a
utilizar.

Temperatura del flujo de alimentacién (°C}

L.a temperatura de la mezcla etanol-agua alimentada de forma continua a
la torre de destilacion es la temperatura del ambiente 20°C, considerando

gue el etanol es un compuesto relativamente volatil.

Volumen inicial de carga en el reboiler (1)

Se debe considerar que fa capacidad del reboiler es de 10-12 litros y que

ademas cuenta con un sensor de nivel en el interior que protege el elemento
calefactor a que se sobrecaliente debido al bajo nivel de funcionamiento
que pueda darse durante el proceso de destilacién, lo cual provoca que
este se apague por seguridad. Por ello, se determind como nivel de
operacion 5 litros de carga inicial, ya que en dicho nivel durante el arranque
de la destilacion y en el proceso de modo continuo el nivel se mantiene en
valores constantes y ademas no activa el bajo nivel de funcionamiento.

Caudal de agua de enfriamiento (ml/min)

De acuerdo al Manual de instruccion — Columna de destifacion continua
UOPCC3 ARMEFIELD se recomienda un flujo minimo de operacién en el

condensador de agua de enfriamiento de 1500 ml/min; sin embargo ,de
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acuerdo a las experimentaciones predecesoras en la torre de destilacion

continua, se propone un flujo a usar de 3500 ml/min.

Nimero de platos perforados

Este parametro es incontrolable y fijo para e} proceso de destilacion. (8
platos)

Tiempo de operacion (horas)

El tiempo de operacién en modo continuo dependié del volumen de muestra
necesario para la medicion del porcentaje molar en el destilado. La técnica
de determinacion de etanol fue por el alcoholimetro de Gay-Lussac, por lo
que el volumen requerido fue de 250 ml como minimo. Por ello, se tomé el
tiempo de operacion necesario para alcanzar este volumen, o que dio
como resultado minimo trabajar por 30 minutos para obtener dicha
cantidad. Considerando que se requiere tomar lectura por triplicado, se

define como tiempo de operacion tres veces 30 minutos, es decir, 1.5 horas.

Simulacidon del proceso de destilacion contintia para la determinacién

de los niveles en las variables de entrada

Para la optimizacion del proceso de destilacion se requirié primero definir
bajo qué niveles trabajaran las variables de operacion a manipular, con el
fin de estudiar la reaccién de las variables de salida del proceso en funcién

de estas.
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En el caso de la presente experimentacion para determinar los valores de
los niveles de las variables de entrada de la torre de destilacion continua
UOP3CC para la separacion de fas mezclas etanol-agua, se tomé como
vector de respuesta la composicion de etanol en la corriente de destilado y

como variabies manipulabies del equipo los siguientes parametros:

1. Flujo de la corriente de alimentacion

2. Potencia suministrada en el reboiler

3. Relacién de reflujo

Se realiz6 un analisis de sensibilidad con el simulador Aspen Plus®, el cual
calcula los vectores de salida a partir de sus vectores de entrada,

considerando los parametro propios del equipo.

El diagrama de flujo del proceso representa el esquema de la operacién de
destilacién en la columna de platos perforados UOP3CC en modo continuo
(Véase la figura N° 4.2, en fa pagina 67) donde el objetivo principal fue dar

con el mayor contenido de etanol en la corriente ETHANOL.
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Figura N° 4.2
Diagrama de flujo de la destilacion fraccionada en columna de platos
UOP3CC modo continuo

() Tewperatura (c)

D Pressure (bar)

La corriente ETHANOL corresponde al destilado rico en etanol y FONDOS
2 a la corriente de fondos luego del intercambio calérico con la corriente de
alimentacién FEED 1. Las variables manipuladas ya mencionadas
anteriormente seran conjugadas de tal forma de que el vector de respuesta
(la fraccion molar de etanol en la corriente del destilado) sea optimizado. El
modelo de actividad usado por el simulador Aspen Plus® es NRTL-E,
donde los parametros de interaccion fueron los siguientes: (Véase la tabla

N° 4.1, en la pagina 68)
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Tabla N° 4.1
Coeficientes de actividad binarios etanol — agua

Component | ETHANOL
Component J WATER
Temperature units C
Source APVE2 VLE-IG
Property units -
Al -0.8009
All 3.4578
Bl 246.18
B -586.0809
cu 0.3
Dl 0
Ell 0
EJl 0
Fil 0
FJI 0
TLOWER 24.99
TUPPER 100

Durante de la simulacién, se dejan fijos los parametros de operacion
definidos en capitulos anteriores: Porcentaje molar de etanol en el flujo de
alimentacion, temperatura del flujo de alimentacion, volumen inicial de
carga en el reboiler, caudal de agua de enfriamiento del condensador,
numero de platos perforados y el tiempo de operacion. Para determinar los
niveles de las variables de entrada se evaluara el efecto de estas frente a

ia concentracion de etanol en el destilado.

En las figuras siguientes podemos observar el efecto de las variables flujo
de alimentacién a la columna (I/min) y relacién de reflujo frente a la
concentracién de etanol en el destilado con tres niveles de potencia

suministrada en el reboiler (0.5, 1.0 y 1.5), los cuales se eligieron
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considerando el rango de manipulacion de la consola de control y

capacidad del equipo.

En los graficos se observa una tendencia marcada que para valores

mayores de relacion de reflujo la concentracion en el destilado aumerita.

Para el primer grafico la influencia de la cantidad de flujo alimentado a la

torre no es muy significante sobre el vector de respuesta cuando la potencia

del reboiler es bajo.

Grafico N° 4.1

Comportamiento de la concentracion del destilado vs. Flujo alimentacion y

Sentitivity Resalts Curye

relacién de reflujo con potencia suministrada al reboiler de 0.5 kW
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Para el caso de un aumento de la potencia suministrada si se observa una

variacion en la cantidad de etanol en el destilado cuando aumenta el flujo

de alimentacién, pero solo cuando la relacion de reflujo es baja,

considerando que se tiene como objetivo el mayor grado de etanol.
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Grafico N° 4.2
Comportamiento de la concentracién del destilado vs. Flujo alimentacién y
relacion de reflujo con potencia suministrada al reboiler de 1.0 kW
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Finalmente la tendencia para la potencia maxima es la misma que para

los casos anteriores, donde deja de ser importante el flujo de alimentacién

a medida que la relacion de refiujo es mayor. Sin embargo, el maximo

grado deshidratacion se da para cuando la potencia suministrada es 1.0

Kw.
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Grafico N° 4.3
Comportamiento de la concentracion del destilado vs. Flujo alimentacién y
relacién de reflujo con potencia suministrada al reboiler de 1.5 kW
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Por lo tanto, siendo el objetivo determinar las condiciones 6ptimas de
operacién de la torre de destilacién continua en ausencia de las variables
de la investigacion (agentes de separacion) se calculd el nimero de
experimentos a realizar, considerando que ya se tienen definidas las
variables de entrada y que tomando en cuenta las simulaciones realizadas

se eligen como los niveles de operacién:

Tabla N° 4.2
Variables y niveles de entrada
Variable | Nivell | Nivelll | Nivel I
Potencia
Reboiler 0.5 1.0 15
(KW)
Relacién de
reflujo 2 4 6
Flujo de
alimentacién 50 100 150
(ml/min) |

Calculo del numero de experimentos a realizar:

Ntimero de nivelegNimero devariables - 33 —27 experimentos
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Asimismo, se presenta el plan de experimentaciones en la torre de
destilacién continua con los parametros de operacion definidos vy

experimentando con las variables en todos sus niveles:

Tabla N° 4.3
Parametros 6ptimos de operacioén de la torre destilacion

| Parametros de operacion |

Porcentaje molar de etanol en el flujo de 0.84
Temperatura del flujo de alimentacion 20°C
Volumen inicial de carga en el reboiler 5L
Caudal de agua de enfriamiento 3500 mli/min
Numero de platos perforados 8
Tiempo de operacién 1.5 horas
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A continuacion los experimentos a realizar. (Véase la tabla N° 4.4)

N'O
Experimentos

Do~ WN -

Tabla N° 4.4
Disefio de experimentos — modelo
Variables Niveles Vector de respuesta
Potencia Relacién Flujo de a b ¢ %Molar Volumen
Reboiler de alimentacién de etanol de
(KW) reflujo {ml/min}) (PROM)} destilado
PROM
(mi/min)
0.5 2 50 I
0.5 2 100 1l
0.5 2 150 Lo
0.5 4 50 oo
0.5 4 100 [T
0.5 4 150 o
0.5 6 50 T
0.5 6 100 ImoH
0.5 6 150 Tl
10 2 50 oo
1.0 2 100 oo
1.0 2 150 noron
1.0 4 50 o
1.0 4 100 oo
1.0 4 150 oo
10 6 80 @
1.0 6 100 oowmw
1.0 6 150 i
15 2 50 m 1 1
15 2 100 m t u
1.5 2 150 1o
15 4 50 m-nor
15 4 100 W u o
1.5 4 150 TRt
15 6 50 e
1.5 6 100  womon
15 6 150 ne e
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4.2.3 Evaluar el efecto de la clase y la cantidad de agente de

separacion en el grado de deshidratacion de etanol.

Una vez que se hayan obtenido las condiciones dptimas de operacion con

los parametros de operacion de la torre de destilacion continua definidas,

se evaluara el efecto de la clase y la cantidad de agente de separacién en

el grado de deshidratacion de etanol en el destilado, de acuerdo a lo

siguiente: (Véase la figura N° 4.3)

Figura

N° 4.3

Disefio experimental de la destilacion extractiva

B1: Relacién en
wolumen 1:1de

B1: Relacitn en
volumen 2:1de

B3: Relacion en

volumen 3:1de

agente de separacién agente de separacion agente de separacidn

¥ la alimentacion: yla alimentacién: y ia alimentacién:
50 mlmin 100 mlfmin 150 mlimin
A1: Agente de separacion Biquido;
Glicoma T quict A181 A182 ATB3
A2: Agente de separacidn sbido:
Cloruro de calclo AzBt AzB2 A283
A3: Agente de separacitn sdlido en
liquido: A3B1 A3B2 A3B3

Cloruro de calcio-Glicertna 0,% g/ml.

Punto de controt

Finalmente, los resultados seran presentados, por cada agente de

separacion y sus distintos niveles de relacién de agente de separacion, con

los siguientes vectores de respuesta:
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Tabla N° 4.5
Modelo de presentacion de resultados de destilacion extractiva

Descripcién o {Unidades|

Temperatura plato1 C

Ternperatura plato 2

Temperatura plato3

Temperatura plato 4

Temperatura plato$

Temperatura plato 6

Temperatura plato 7

Temperatura plato 8

Temperatura del liquido en el reboiler

Temperatura del vapor que sale de |la columna por encima de |a primera bandeja

Temperatura del agua de refrigeracion que entra al condensador

Temperatura del agua de refrigeracion que sale al condensador

Vector de Salida

Temperatura del condensado como refiujo / producta tape

Temperatura dei liquidade atimentacién ingresante a ta columna antes defintercambiadar

dla|s|ata|s|alsla|alaa]a]a

Temperatura dal liquido de afimentacién ingresante a la columna luego del intercamblador

Tasa de evaporizacion Ifhr
Porcentaja molar del ilquido de producto de tope molfmof
Fiujo del producto de tope i/min
Temperatura del liquido de produtc de tope *c
Parcentaje molardel liquido de producto da fondo mol/mol
Flujo del produttode fondo 1/min
Temparatura del liquido de produto de fonda C

4.3 Poblacién y muestra

Por ia naturaleza del presente trabajo, la poblacién y la muestra fueron de
la misma magnitud; es decir, ya que se traté de una muestra no
probabilistica, la eleccion de mezcla de etanol-agua en la destilacién
extractiva no dependi6 de la probabilidad ni la representatividad, sino de
que tuviera ciertas caracteristicas especificas acorde a las necesidades de
la investigacion.

4.4 Técnicas e instrumentos de recoleccién de datos

Para la recoleccion de datos se realizaron las mediciones de cada prueba
experimental por dos metodos: Método de densidades y el método del
alcoholimetro de Gay-Lussac con el fin de obtener una mayor confiabilidad

en los resultados.
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Para ello, fue necesario del uso de los siguientes instrumentos: balanza

analitica, termémetro y alcoholimetro Gay-Lussac.

4.5 Plan de analisis estadisticos de datos
Para el analisis de los datos se utiliz6 el software Microsoft Excel 2013, y
para la simulacién y andlisis de sensibilidad del proceso de destilacion

extractiva se hizo uso del Aspen Plus®,

4.6 Procesamiento estadistico y anélisis de datos

El procesamiento de la data resultante se realizé con el software Minitab
17, el cual se us6 para el analisis de la data resultante. Asimismo, se
compararon los resultados experimentales con los estadisticos, dando

mayor validez a la informacion obtenida.

76



V.

MATERIALES Y METODOS
5.1 Tratamiento de materias primas

v Materias primas, insumos y reactivos

E! requerimiento de materias primas se calculé a partir de la necesidad de
cada una de ellas para las veintisiete corridas de la etapa de optimizacién
de la torre de destilacion continua y nueve corridas de la etapa de
evaluacion de la influencia de los agentes de separacién en el grado de

deshidratacion de etanol en e! destilado. (Véase la tabla N° 5.1)

Tabla N° 5.1
Balance de materia
CANTIDAD CANTIDAD
I!ﬂATERIAL (Kilogramos) (Litros)
Etanol 96 ° - 480
Glicerina 70 56
Cloruro de calcio dihidratado 4 -

v Preparacion de las mezclas etanol - agua

La preparacién de las mezclas de partida (0,84 molar de etanol) se
realizaron a partir del etanol de 96°, el cual se solicitd el permiso
correspondiente al Ministerio de la Produccién — Direccién General de
Politicas y Regulacién Direccion de Insumos Quimicos y Productos
Fiscalizados DIQPF para su compra en el mercado nacional como persona

natural con fines de investigacion, el cual fue otorgado satisfactoriamente.
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Figura N° 5.1
Alcohol de 96 °

v Preparacién de los solventes

Los agentes de separacion tuvieron un acondicionamiento térmico, antes
de ser colocados en los recipientes de alimentacion a la torre.

Para el caso de la giicerina, se llevo a una temperatura de 65°C, ya que a
ese punto la viscosidad es adecuada para que fluya desde el recipiente de
dosificador a la columna, valor soportado por un analisis de sensibilidad en
el simulador Aspen Plus con respecto a la concentracion de etanol en el

destilado.
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Figura N° 5.2
Agente de separacion liquido: glicerina

e - R PRI TR MECERE g g

B s N T

Un caso en particular fue el del cloruro de calcio dihidratado, el cual de
acuerdo a lo expuesto parrafos atras, se disolvié en etanol no anhidro 96 %
viv por cuestiones de operacion y de costos, entdy se cal la solucion a 65
°C (Temperatura de ingreso a la columna). Por ello, usamos el cioruro de

calcio dihidratado en etanol de 96 ° en una relacion en pesode 1 a 9.
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Figura N° 5.3
Agentede separacion.solido: cloruro de calcio dihidratado

Finalmente, para el efecto de combinado de la glicerina y el cloruro de calcio
fue necesario realizar §y§‘,\acgpfdicionarﬁiento por separado, para luego ser
mezclados en una proporcién.de:0,1.g de agente solido.en.1.ml. de:agente
lliquido; -relacion determinada.por.el punto de.saturacion, del céloruro de

calcio en la glicerina.
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Figurar N°5.4
Preparacion del agente solido en liquido a 0,1 g/ml

5.2 Obtencién del producto

El proceso de obtencion del producto radica print:ipa|mente en lo obtenido
producto de la dest_iiacién; asimismo, los experimentos sé realizaron en la
columna de destilacion continué UOPéCC que incorpora un total de ocho
- placas de 'tamiz de 50 mm de diametro, distribuidas en dos secciones de
vidrio, conteniendo cada una cuatro de estas. Cada una de los platos
perforados se encuentra atravesados por un vastago de soporte central e

incluye un rebosadero y tubo de descenso para crear un sello liquido entre
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etapas sucesivas. El sello liquido en la placa final de cada seccién se
compone por un tubo en U.

Las mezclas de alimentacién de cualquiera de los tanques alimentadores
fueron bombeadas por una bomba peristaltica con capacidad de entrega
de 0 a 300 mli/min. Ademas, se contd con el reboiler de acero inoxidable
316, con una capacidad de 1(_) a 12 litros, y un condensador en la parte

superior equipado con una camisa aislada que permitié el balance de calor.
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Figura N° 5.5
Columna de destilacion contintia UOP3CC
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Asimismo se utilizaron los siguientes equipos y materiales:

-Calentador eléctrico
-Probeta 250 ml.

-Fiola 1000 m.

-Pipeta

-Piceta

-Véso de precipitado 5000 ml.
-Alcoholimetro Gay-Lussac
-Termémetro

-Erlenmeyer 250 ml.
-Embudo

-Cronémetro

-Balanza digital

Procedimiento experimental de la destilacién continGa en la torre de

platos perforados

1. Inicialmente se cargé el reboiler con la mezcla etanol — agua con una
concentracion molar de 0,84, a una altura de 7 centimetros del total del

volumen, equivalente a 8 litros de liquido.
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- FiguraN°56 -~ .
- Carga del reboiler con Eiquidp de alimentacion

2. Antes de suminiétrar energia al. recalentador, .fue primordial
encender la bomba de agua de ref-'r'igera'cién"('se verifico el nivel de agua én |
el ta‘nqu_e'dé sum’iniétfo_) y se fij6 el flujo de agua -d_e _refrigeragién en 3500

- ml/min.
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Figura N° 5.7
Apertura de valvuia de flujo de agua de refrigeracién al condensador

3. Luego de tomar las consideraciones con el suministro de agua de
refrigeracion, se procedid a encender el equipo de destilacion
conjuntamente con la consola de control. Se fijé la Potencia del reboiler de

acuerdo a las experiencias planificadas en fos capitulos predecesores.
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Figura N° 5.8
Encendido de consola de control de columna de destilacién

TR .
. - = et

4, La destilacion en la columna inicia con la aparicion de las primeras
gotas en ebullicion en los platos 1 y 5, por lo que inmediatamente se
aperturaron las siguientes valvulas: valvula del destilado al receptor del
producto de tope, valvula de reflujo a la columna, valvula de alimentacion
continua y valvula de salida de producto de fondo de reflujo a la columna.
De esta manera, se inici6 [a destilacién con el encendido del temporizador
de reflujo y la bomba de suministro de alimentacién continua de mezcla a

la columna en los valores planificados.
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. Fig‘ura'.N‘,’ 5.9
Inicio de la destilacion en columna de-d

estilacién
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Figura N° 5.10
Apertura de valvula canalizadora de destilado a columna y recipiente de
producto de tope

5. Se tuvo un tiempo de espera de 10 minutos para que el proceso
llegue al estado estacionario. Desde ese momento inicia la destilacion en

estado continuo y se empieza con el seguimiento a las variables de salida.
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Figufa N° 5.11 _
Proceso de destilacién en columna de platos

20



5.3 Operacién y control de prueba

La operatividad de la columna de destiléci()n en el estado continuo fue

. monitoreada periodicamente con un registro de las variables de salida cada
5 m_inutos. (Temperaturas, Tasa de vaporizécién, Flujos de salida)

- Asimismo, la concentracion del destilado fue muest.reada cada 30 minutos
hasta obtener tres valores. (Total de 90 minutos de operacion en estado
continuo)

Figura N° 5.12
Muestreo de destilado
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Dispositivos para el sistema de control de prueba y operacién

La columna de destilaciéon es una unidad de proceso auténomo que cuenta
con una consola de control, del cual podemos manipular tres variables:
Potencia suministrada al reboiler, la refacion de reflujo del producto de tope
y el flujo de alimentacién. Asimismo, se conté con 14 puntos de toma
temperaturas en diferentes puntos de la torre. (Ocho platos perforados,
vapor saliente de la torre, liquido en el reboiler, liquido de ingreso y salida
del condensador, mezcla alimentada a la torre y liquido de reflujo del

producto de tope).
Pruebas previas y Puesta a punto de la columna

La prueba del equipo se realizé con agua destilada con el fin de adquirir la
maniobrabilidad del equipo, asimismo para limpiar de las sustancias ajenas

al proceso que hayan podido quedar por anteriores experiencias.

El tiempo de pre-arranque fue de entre 25 — 30 minutos, tiempo requerido
para iniciar la destilacion con la ebullicion del liquido en los platos 1y 5, y
la aparicion de la primera gota de destilado. Asimismo, se necesitdé de 10
minutos adicionales para que, con la apertura de las valvulas de entrada y

salida de flujo en toda la torre, se alcance el estado contintio.

5.4 Procedimiento de analisis

Para la medicién del porcentaje de etanol en el destilado, se usd el

densimetro y alcoholimetro de Gay-Lussac, el cual nos dio opciones de
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contrastar los datos obtenidos por dos instrumentos de medicién, y darle

mayor confiabilidad a los resultados.

Figura N° 5.13
Medicion de porcentaje etanol en destilado

a% »,E
g

De acuerdo a lo planificado en las experimentaciones, el muestreo del
destilado se realizé cada 30 minutos por un lapso tota! de 90 minutos de
operacién de la torre, tomando un volumen de 250 mililitros en un
Erlenmeyer, que enseguida fue puesto en un recipiente con hielo, hasta
enfriar el liquido obtenido a 20 °C para su lectura en tablas, obteniéndose
tres datos de la concentracién del destilado en densidad (Densimetro) y en

porcentaje en volumen {Alcoholimetro Gay Lussac).
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Figura N° 5.14
Enfriamiento de destilado muestreado

La concentraciéon del etanol anhidro obtenido en las experimentaciones,
mayor o igual a 98,9 mol/mol, cumple con lo establecido en el articulo 7°:
“Porcentaje de la mezcla de Alcohol carburante con gasolinas” establecido
en el Decreto Supremo N° 021-2007 EM Reglamento para la
comercializacion de Biombustibles (2007), que aplica a su uso como

reemplazo parcial de la gasolina de hasta 7,8 % en volumen.
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Medicion con

Figura N° 5.15
alcoholimetro de Gay-Lussac
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VL.

RESULTADOS
6.1 Optimizacién de la torre de destilacién continua
Como se ya se habia mencionado con anterioridad en el estudio
experimehtai, se lievaron a cabo las experimentaciones con las variables
de entrada de la investigacidn en todos los niveles propuestos, en
busqueda del mejor escenario para la destilacién continua. (Véase la tabla

N° 6.1, en la pagina 97)
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Tabla N° 6.1
Disefio de experimentos — resultados

N° Variables Niveles Vector de
Experimentos respuesta
Potencia Relacién Flujo de A B C % Volumen
Reboiler de alimentacién Molar de
(KW) reflujo (ml/min) de destilado
etanol PROM
7 N - (PROM) (mi/min)
1 0.5 2 50 I I 1 0.8592 10.5
2 05 2 - 100 I 1 I 0.8591 9.5
3 0.5 2 150 1 1lf 0.8590 8.4
4 0.5 4 50 11 08615 84
5 0.5 4 100 I 11 08610 7.2
6 0.5 4 150 I 11 1 08608 5.0
7 0.5 6 50 I I 1 08624 44
8 0.5 6 100 I 01 08617 40
9 0.5 6 150 1 1 08615 = 35
10 1.0 2 50 It I 1 08576 14.5
11 1.0 2 100 I It 08588 120
12 1.0 2 150 1 1 0850 195
13 1.0 4 - 50 w1 08611 13.0
14 1.0 4 100 Hoi 1 0.8611 12.8
15 1.0 4 150 i1 1 08609 11.7
16 1.0 6 5  H Wt 08625 95 |
17 1.0 6 100 o I 08620
18 1.0 6 150 i B 1 0.8616 8.6
19 1.5 2 50 im -1 1 08539  25.0
20 1.5 2 - 100 i+t 1 0.8582 32.5
21 1.5 2 150 i 1 0.8586 32.7
22 1.5 4 5 w1 08597 19.8
23 1.5 4 100 m-n n 08609 154
24 1.5 4 150 m 1 m 0.8608 13.5
25 1.5 6 50 i i 0.8617 141
26 1.5 6 100 He e 1 0.8619 13.6
27 15 6 150 i n 1w 0.8616 13.6

Se hall6 las condiciones 6ptimas de operacion para la torre de destilacién

continua, con la se obtiene el mayor grado de etanol en el destilado.
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Asimismo, cabe sefialar que para los experimentos #5, #6, #7 y #8, el

destilado solo fue suficiente para realizar medidas por duplicado.

Condiciones de operacién optimizadas y parametros de operacidn

determinadas.

Tabla N° 6.2
Condiciones y parametros éptimos de operacién de columna de
destilacién continia UOP3CC

| Condiciones de operacion optimizadas |

Potencia del reboiler 1.0 Kw
Relacion de reflyjo 6

Flujo de alimentacion a la torre 50 mlmin
| Parametros de operacion |
Porcentaje molar de etanol en el flujo de 0.84
Temperatura del flujo de alimentacion 20°C
Volumen inicial de carga en el reboiler 5L

Caudal de agua de enfriamiento 3500 mlmin
Numero de platos perforados 8

Tiempo de operacién 1.5 horas

6.1.1 Determinacion de la eficiencia global de la columna de

destilacion continua UP3CC

Es importante conocer la eficiencia global a la que opera la columna de
platos, y la formula que se emplea con mayor frecuencia para definir una
separacion especifica entre un numero de etapas de equilibrio calculado y

las etapas reales utilizadas para la separacion es la siguiente:
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Nt oricos
Eficiencia = ———x100%
Nreales

Donde N representa el numero de etapas en equilibrio de la columna.
Para el proceso llevado en las experiencias realizadas el reboiler tiene un
comportamiento de ebuliicidn parcial, ya que en este entra un liquido y sale
un corriente en equilibrio de liquido y vapor. Asimismo, el producto de tope
se condensa parcialmente, por lo que el condensador es parcial.

Por lo tanto el reboiler y el condensador operan cada una como etapas de

la columna en las que existe contacto tedrico.

Eficiencia = x100% =35%

8+ 1 +1
El valor de la eficiencia de la torre a las condiciones operadas no es muy
alta, esto debido a que se parte de una concentracion molar de 0.84,
numero muy cercano al punto azeotropico de fa mezcla etanol-agua 0.8943,
valor maximo a obtenerse en una destilacion fraccionada. Asi como a la
influencia de factores y variables de calculo tomadas por los presentes
autores, se puede revisar el calculo de las etapas tedricas con mas detalle

en el anexo N° 5. (Véase en la pagina 155)
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6.2 Destilacion extractiva con agente de separacion liquido:

Glicerina

Tabla N° 6.3

Resultados destilacion extractiva con agente de separacion liquido:

glicerina

Glicerina
- ] Descripcién Junidades| 1a1 2al 3al
Porcengaje molar del liquido de alimentacién mol/rmol 0.84 0.84 0.84
Flujo de alimentacitn mi/min 50 50 50
Ternperatura del liquido de alimentacién *C 21 20,5 214
o |Flujo del solvente ml/min 50 100 150
B [Temperatura del soivente °C 64.2 66.5 65.8
E Volumen inicial en el reboiler L 5 5 5
Porcentaje molar inicial en el reboiler mol/mol 0.84 0.84 0.84
Cautfal del agua de enfriamlento ml/min 3500 3500 3500
Potencia del calentador del reboiler KW 1.0 1.0 10
Relacion de refiujo - 6 6 6
Temperatura plato 1 *C 84.2 87.3 B89.6
Temperatura plato 2 ‘C 84.8 88.5 919
Temperatura plate 3 “C 84.8 88.6 2.1
Temperatura plato 4 “C g4.9 BB.6 92.1
Temperatura plato 5 “C B2.6 85.2 §7.5
Temperatura plato 6 *C 827 85.3 87.6
Temperatura plato 7 *C 827 85.3 87.7
Temperatura plato 8 C 827 85.4 87.7
Temperatura del liguido en el reboiler C 87.6 93.6 98.5
o Temperatura del vapor que sale de la columna por encima de la primera bandeja *C 733 78.3 78.3
% Temperatura del agua de refrigeracion que entra al condensador “C 22.9 225 23.2
¥ Temperatura del agua de refrigeracion que sale al condensador C 36.5 34 335
Temperatura del condensado como refluje / producto tope *C 245 246 239
Temperatura del liquido de alimentacidn ingresante a la columna antes del intercambiador ‘C 21 20.5 214
Temperatura del liquido de alimentacidn ingresante a la columna luego del intercambiador *C 55.6 54.5 56
Tasa de evaporizacidn 1/hr 8 9 7.5
Porcentaje molar del liquido de producto de tope mot/mo)
Flyjo del producto de tope I/min 0.009223 | 0.008162 | 0.00689
Ternperatura del liguido de produto de tope ‘C 24.2 24.4 23.5
Porcentaje molar del fiquido de producto de fondo mal/mol | 0.4451 0.3123 | 0.2445
Flyjo del preducto de fondg 1/min 0.0907 0.1427 | 0.1955
Temperatura del liquido de produto de fondo °C 70.44 g2.88 90.82
Observaciones:

-Se logra alcanzar el etanol anhidro (mayor a 98,9 mol/mol) en los tres

niveles propuestos para la glicerina.

-Obtencion de mayor volumen de destilado para flujos menores de agente

de separacion.
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6.3

de Calcio

Destilacion extractiva con agente de separacidon sélido: Cloruro

Debido a que el cloruro de caicio es una sal en estado sélido, se diluye

dicho electrolito en etanol de 96° en una proporcién de 1:9. (Punto de

saturacion de la sal en esta solucion).

Tabla N° 6.4
Resultados destilacién extractiva con agente de separacion solido: cloruro
de calcio
ler. Clorerade caido
— o Deenpdbn L liridaded| 131 | 2al | 3a1
Porcentaje molar del liquido de alimentacién mol/mol 0.84 0.84 0.84
Flujo de alimentacién mlfmin 50 50 50
Temperatura del liquide de alimentacién °C 20.5 19.8 211
= {Flujo del solvente ml/min 50 100 150
B {Temperatura del solvente “ 63.8 63.9 6.1
E Votumen inicial en el reboller L 5 5 S
Porcentaje molar inicial en el reboller mal/mol 0.84 0.84 0.84
Caudal del agua de enfriamiento mi/min 3500 3500 3500
Potencia del calentador del reboiler Kw 10 1.0 10
Relacion de reflujo - 6 & 6
Temperatura plato 1 *C 78.3 78.4 78.4
[Temperatura plato 2 *C 78.6 78.8 78.9
[Femperatura plato 3 *C 7B.6 78.8 789
Temperaturs plato 4 *C 786 8.8 78.9
Temperatura plato 5 C 782 78.3 784
Temperatura plato 6 *C 78.4 785 78.6
Temperatura plato 7 * T84 78.5 785
Temperatura plato 8 C 8.4 785 78.6
[Temperatura del liquido en el reboiler "C 78.6 78.7 788
© Temperatura del vapor que sale de la columma por encima de la primera bandeja “C 78.2 78.2 783
% Temperatura del agua de refrigeracion que entra af condensador *C 219 2.4 .6
“ |Temperatura def agua de refrigeracion que sale al condensador *C 35.5 34.2 34.6
Temperatura del condensado como reflujo / producto tope *C 235 24 242
Temperatura del liguido de alimentacién ingresante a la columna antes de! intercambiador °C 0.5 19.8 21,1
Temperatura del liquido de alimentacién ingresante a la columna luego de! intercambiador *C 53.4 529 54
Tasa de evaporizacién \/hr 9 8 8
Porcentaje molar del liquido de producto de tope mol/mo! :M L akekbe |
Flujo del producto de tope I/min 0.0175 | 0.017214 | 0.01667
Temperatura del liquide de prodirto de tope * 23.1 3.2 23.4
Parcentaje molar del liquido de producto de fondo mol/mol 0.8426 0.8815 0.9023
Flujo del praducto de fondo I/min 0.0848 | 0.136274 0.185
Temperatura del liquida de produto de fondo C 65.08 70.1 725

Observaciones

-No se logra alcanzar el etanol anhidro (mayor a 98,9 mol/mol) en ninguno

de los tres niveles propuestos para el cloruro de calcio.
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6.4

liquido a 0,1 g/ml

Destilacién extractiva con agente de separaciéon sélido en

Siguiendo el mismo principio para el agente sélido, el cloruro de calcio en

etanol en relaciéon 1:9 se mezcla con la giicerina en nueva proporcion de

5%/3%/90%, para trabajar en una relacion de 0,1 g de agente solido por mi

de agente liquido.

Tabla N° 6.5

Resultados destilacion extractiva con agente de separacién solido en
liquido a 0.1 g/ml: cloruro de calcio en glicerina

Cloruvo de caldio / Glicarina
T T T Descripcién ) " junidadesi| 1a1 2a1 321
Porcentaje molar del liquido de alimentacién mol/mol 0.84 0.84 0.84
Flujo de alimentacitn mi/min 50 50 5%
Temperatura del liguide de alimentacién *C 0.5 206 20.1
w |Flujo def solvente ml/min 50 100 150
B [Temperatura det solvente C 6.5 65.1 64.5
E Volumen inicial en el reboiler L 5 5 5
Porcentaje malar inicial en el reboiler mol/mol 0.84 0.84 0.84
Caudal del agua de erfriamiento ralfmin 3500 3500 3500
Potencia del calentador del reboiler Kw 1.0 1.0 10
Relacion de reftujo - 3 6 [
Temperatura plato 1 °C 85.9 29.1 910
Temperatura plato 2 *C 86.4 90.4 93.3
Temperatura plato 3 “C 86.5 90.5 935
Ternperatura plato 4 *C B6.6 90.6 93.6
Temperatura plato 5 C 827 85.4 87.5
Temperatura plato 6 “C 83.0 85.6 87.8
Temperatura plato 7 *C 83.0 85.7 87.8
Temperatura pfato 8 “C 83.0 85.7 87.8
Temperatura del liquido en el rebailer *C 87.9 92.8 96.1
u Temperatura del vapor que sale de la columna por encima de la primera bandeja “C 733 783 783
% Temperatura del agua de refrigeracion que entra al condensador *C 23.1 23 225
“1 |Temperatura del agua de refrigeracion que sale al condensador *C 375 37 36.5
Temperatwra del condensado coma refluio / producte tope °C 24.1 245 23,9
Temperatura del liquido de alimentacidn ingresante a la columna antes del intercambiador *C 205 20.6 20.1
Temperatura del liquido de alimentacidn ingresante a la columna luego del intercambiador *C 55.5 55 52.9
Tasa de evaporizacién 1/hr 8 9
Parcentaje molar del liquida de producto de tope mol/mof | FREETITEN O |
Flujo del producte de tope 1/min D.01635 | 0.01406 | 0.01154
Temperatura del liquide de produte de tope °C 24.2 4.6 24.6
Porcentaje molar del liquido de producto de fondo mol/rmol 0,4081 0.3171 02733
Flujo del producto de fondo I/min 0.0842 0.1375 0.1913
Termperatura del liquide de produto de fondo C 76.348 85,75 91.02
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Observaciones

-Se logra alcanzar el etanol anhidro (mayor a 98,9 mol/mol) en los tres

niveles propuestos para la mezcla de cloruro de calcio con glicerina.

-Obtencion de mayor volumen de destilado para flujos mayores de agente

de separacién.
Resumen

Tabla N° 6.6
Resumen de resultados de destilacion extractiva con diferentes agentes
de separacion

. ' | liqui
Agente liquido Agente solido Agente solido en liquido

0,1g/ml
Glicerina Cloruro de calcio Cloruro de calciﬁ / Glicerina |
Vector de Salida i1al 2a1 ] 3a1 l1al 2al | 3a1 lal 2al1} 3a1

Porcentaje molar det

'tf:;“ deproductode 4 0009 [ 0,a852 | 0.9967 P0730) 0.9933 | 0.9954

{mai/mol)

Flujo del producto de tope| 0.0092 | 0.0082 | 0.0069 | 0.0175 | 0.0172 | 0.0167 | 0.0164 0.0141 | 0.0115
{I/min)

Observaciones:

-Se obtiene mayor pureza en el destitado y con mayor volumen con la

mezcla del cloruro de calcio en la glicerina.

-Resultados negativos en la deshidratacién del etanol con el cloruro de
calcio, esto debido a posibles obstrucciones fisicas en el sistema de

destilacion durante ias operaciones.
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-Se puede concluir como agente de separacién mas adecuado el agente
de separacion sélido en liquido a 0.1 g/ ml, especificamente en la relacion

3:1.

6.5 Analisis estadistico de resultados

El analisis de los datos obtenidos se realizé con el software Minitab y es
dividido en dos etapas de la investigacion: la primera es la optimizacion de
la columna de destilaciéon continua, donde se buscé el punto de operacién
mas favorable para el grado de deshidratacién de etancl; y, finaimente, en
el efecto de las variables independientes expuestas en la tesis frente a
nuestro vector de respuesta: la concentracién del etanol en el producto de

tope.

6.5.1. Analisis estadistico de la Optimizacién de la torre de destilacién

continua

La data resultante de ias corridas experimentales es ingresada al software
para la generacion de las variables y graficas de analisis, considerando las

27 combinaciones posibles de las variables a optimizar.

En la siguiente matriz se exponen las variables, donde: X1 es potencia del

reboiler, RR la relacion de reflujo de la columna, X3 el flujo de alimentacién
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a la torre, Y la concentracién de etanol en el destilado y REND el flujo

obtenido de destilado.

Tabla N° 6.7
Matriz de variables y niveles de destilacion continGia en columna UOP3CC
con variable dependiente concentracion del destilado

[+ .7 | O1 [ a1, G.] & N @ gl
ot T m [ FAMI x| e | - | ¥ REND
1 I L OS] T2l TS0y eswe eds |
2 41 I 1 05 2 100, 08591 284182
E TR o [X; 2 150 | 0B590| 252377
a1 i I 05 4] TS0, 0g615] 252000
5 {1 i ] 05 4 100: 08610 216000
6 |1 i o 05 [ 150 03608 148507
7 |1 i 1 05 6 50| o08624! 131820
8 |1 I I 05] 6 100| 08617 121499
3 |1 o o 05| 81T 1507 T0se1S | 105.206 |
10110 1 1 10 2 50 085761 435000
11 1 I i 10 2 100, 08589 350000
12 .1 1 u 10 2 150 . 08590 585.000
13 1 i I 10 4 50 03611} 38872
14 /1 i 1 10 4 100 08611} 385189
EE IR LAB[ T AT T 1S0)ase0s | 351398

N 10 6 50 08625 2839%
171w I 10 6| 100| 08620 262235
18 |1 i o 10 6] 150 0Bal6| 259117
19 o I 1 15 2 50 08539 750000
2m 77T 15 2 100, 08382] 974063
21 I o 15 2| " 150) omses! 981718

ERL LN 50 0857 503843
2iW i1 I 15 4] 100/ 08603 462000
% | i ] 15| 4] iso] umeos| 405000
P i 1 15 6 50| 8617 421782
26 {m i i 15 3 1001 08619 408585
27 m o i _i5f 6] isol sst6| 409269

De la tabla ANOVA generada (Véase la tabla N° 6.7}, podemos observar
que la unica variable que tiene una influencia significativa sobre la

concentracién de etanol en el destilado es la relacién de refiujo.

pxz <= 0,05 {Influencia significativa sobre vector de respuesta)
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Tabla N° 6.8 .
Analisis de varianza de destilacion continda en columna UOP3CC con
variable dependiente concentracion del destilado

Analysis of Variance

Source BF Rdj 55 Bdj MS F-Value P-Value

Regresgion 9 0.000085 O0.000009 28.58 0.000
X1 1 0.000001 0.000001 1.B4 0.193
X2 1 0.000009 0.000009 26.26 0.000
X3 1 0.000001 0.000001 2.45 .136
X1*X1 1 0.000001 ©.000001 2.01 0.175
H2+¥2 1 0.000604 0.000004 12.58 0.002
X3*X3 1 80.000601 @.000001 2.18 0.158
Xi*¥2 1 0.000003 0.000003 9.77 0.006
K1+X3 1 0.o0o005 0.000005 13.95 6.002
X2+¥%3 1 0.000005 ©.000005 14.92 0.001

Error 17 0.00000& ©.000000

Total 26 0.000091

De igual manera sus interacciones con las demas variables.
Pri-x2 <= 0,05 (Influencia significativa sobre vector de respuesta)
Px2-x3 <= 0,05 (Influencia significativa sobre vector de respuesta)

Asimismo, en las graficas correlaciénales estadisticas, la data se comporta
de manera normal, sin observaciéon de anomalias en ninguno de sus

analisis.
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Grafico N° 6.1
Analisis residual de destilacion continta en columna UOP3CC con
variable dependiente concentracién del destilado
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De la ecuacion del modelo experimentado como variable dependiente la

concentracién de etanol en el destilado. (r2 = 0.9380)
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Tabla N° 6.9
Ecuacién de modelo de destilacién continia en columna UOP3CC con
variable dependiente concentracién de destilado

Model Surmary

5 R-3g R-sg{adj) R-sg(pred)
0.0005752 93.80% 80.52% 71E.86%
Confficients
Term Coef SE Coef T-Value P-Value VIF
Conatant 0.85408 0.00184 463.55 0.600
X1 -0.00287 0.00212 ~1.36 0.193 61.060
X2 0.002713 0.000529 5.12 0.000 61.00
X3 0.000633 0.000021 1.56 0.136 &1.00
X1+X1 -0.001330 0.00093% -1.42 0.175 49.00
X2+X2 -0.00020& 0.000059 -3.55 ¢.002 49.00
X3+¥3 -0.000000 ©.000000 -1.48 06.15¢ 4%.00
X1*X2 0.000519 ©.000166 3.13 0.006 13.00
X1+¥3 €¢.000025 0.000007 3.73 0.002 13.00
X2+X3 -0.000066 0.000002 -3.86 0.001 13.00

Regression Equation

¥ = 0.85408 - 0.00287 X1 + 0.002713 X2 + 0.000033 X3 - 0.001330 X1+X1 - 0.000208 X24¥2
- 0.000000 X3*X3 + 0.000519 X1*X2 + 0.000025 E1*X3 - 0.000D06 X2+%3

Se procedié a la optimizacion de las variables expuestas para el mayor

valor en el vector de respuesta.
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Tabla N° 6.10
Optimizacioén de variable dependiente concentracion del destilado de
modelo de destilacion continGia en columna UOP3CC

Parameters
Responae Goal Lover Target Upper Weight Importance
Y Maximum 0.853942 0.£62458 1 1
Solution

Y Composite
Solution X1 X2 A3 Fit Desirability
1 0.560606 6 50 0.862654 1

Multiple Response Prediction

Variable Setting

X1 0.560606

X2 6

X3 50

Response Fit 8E Fit 85% CI g9% PI

¥ 0.862654 0.000382 (0.B61847, 0.£63461) ({(0.B61197, 0.£64111)

De las iteraciones correspondientes, el punto donde la concentracion de
etanol en el destilado es maximo es con los siguientes niveles de las

variables en analisis:
-X1: Potencia del reboiler, 0,5196 KW
-X2: Relacion de reflujo, 6

-X3: Flujo de alimentacién a la torre, 50 ml
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Grafico N° 6.2
Optimizacién de variable dependiente concentracién del destilado de
modelo de destilacién contintia en columna UOP3CC
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Se puede observar que para las variables X2 y X3 el mayor valor de
respuesta se da para el maximo y minimo nivel respectivamente. Sin
embargo, para la potencia del reboiler (X1) el punto maximo
estadisticamente es en un valor no experimentado. Por lo tanto, se evalta
una segunda variable de respuesta para definir el valor de este ultimo:
rendimiento en volumen alcanzado en el destilado, considerando que se

requiere una muestra de 250 mi por corrida para su medicién.
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De similar forma, se realiza la optimizacion del rendimiento en volumen de

la torre destilacién como variable de respuesta.

Tabla N° 6.11
Analisis de varianza de destilacién contintia en columna UOP3CC con
variable dependiente rendimiento volumétrico de destilado

Enelygis of Variasnce

Socurce PBF Adj S8 Adj MS F-Value P-Value

Regresgion 9 1186929 131881 16.94 G.000
pal 1 10367 10367 1.33 0.2685
X2 1 4482 4482 0.58 0.458
%3 i 8 B 0.00 0.975
X1+X1 1 63358 6939 0.89 0.358
K2*x2 1 16223 16223 2.08 0.167
¥3+*X3 1 27% 275 D.04 0.852
H1*X2 1 TEBeB&  TBEE6 10.10 0.005
R1+X3 1 4170 4178 0.54 0.474
E2+X3 1 12133 12133 1.56 0.229

Error 1T 13230 TTET

Total 26 1319309

De la tabla ANOVA (Véase la tabla N° 6.11) se puede observar que la
variable mas significativa que influye directamente en la cantidad de
volumen obtenido de destilado es la potencia del reboiler, seguido en menor
grado de la relacién de refiujo. Caso contrario, con el flujo de alimentacion
a la columna (X3), la cual nos indica que no tiene significancia frente al

vector de respuesta.

Al igual que para la concentracion de etanol en el destilado, el
comportamiento de la data resuitante para el rendimiento volumétrico de la
destilacion su comportamiento es lineal para el residual y su distribucion y

frecuencia son de acuerdo a lo esperado.
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Grafico N° 6.3
Analisis residual de destilacion continda en columna UOP3CC con
variable dependiente rendimiento volumétrico de destilado
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Tabla N° 6.12
Ecuacion de modelo de destilacion contintia en columna UOP3CC con
variable dependiente rendimiento volumétrico de destilado

Model Summary

5 R-sq BHR-sg(ad}} R-sq(pred)

£8.2443 £9.97% £4.65% 75.36%
Coefficients

Term Corf S5E Coef T-Value B-Value VIF
Constant 216 283 0.76 0.455

.43 3175 325 1.15 0.265 61.00
X2 -61.6 £l.2 ~0.76 0.458 61.680
%3 -0.14 3.25 -0.083 0.915 61.00
A1+¥1 136 144 0.94 0.358 4¢%.00
X2+¥2 13.00 9.0% 1.44 0.167 49.00
R3+U3 0.0027 0.0144 ¢.19 0.852 49.00
1432 -81.0 25.5 -3.18 0.005 13.800
X1+%3 0.75 i1.82 0.73 0.474 13.00
H2+H3 -0.318 0.255 -1.25 0.229 13.00

Regression Equation

REND = 216 + 375 X1 - 61.6 X2 - 0.10 X3 + 136 X1*K1 + 13.00 X2+X2 + 0.0027 X34X3 - B1.0 X1*X2
+ 0.75 X1¥X3 - 0.318 X2#43

Se calculd el modelo de la ecuacion, para pasar a la optimizacién del
rendimiento (r2 = 0.8997), observando a detalle el efecto de la potencia del
reboiler, variable que falta definir su valor para el maximo de concentracion
de etanol en el destilado, pero que su rendimiento volumétrico pueda

superar los 250 ml.(+20%)

Por io que se realiza la optimizacion de estas dos variables dependientes

con los parametros deseados.
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Grafico N° 6.4
Optimizacién de destilacion continda en columna UOP3CC con variable
dependiente concentracion de destilado y rendimiento volumétrico de

destilado
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Se encontr6 el punto donde las variables dependientes cumplen con lo
solicitado para optimizar la columna de destilacion continua. (Maxima
concentracién de etanol en el destilado y volumen de destilado mayor a

250ml.}
-X1: Potencia del reboiler, 1.0 KW
-X2: Relacién de reflujo, 6

-X3: Fiujo de alimentacién a la torre, 50 mi
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Finalmente, podemos afirmar que lo experimentado es correcto y que las
variables en analisis se definen tal cual para los objetivos de Ia

experimentacion, por lo que la columna de destilacion se encuenira

optimizada.
Tabla N° 6.13
Andlisis de comparativo de método experimental y estadistica
) Condicion Unidades | Experimental | Estadistica

Potencia del reboiler KW 1.0 1.0
Relacién de refiujo - 6.0 6.0
Flujo de alimentacién a la MI 50 50
columna

6.5.2. Analisis estadistico de la destilacion extractiva con diferentes

agentes de separacidén para la deshidratacion de etanol

La experimentacién es analizada estadisticamente para evaluar el efecto
de los diferentes agentes de separacion y en sus distintas relaciones frente
al flujo de alimentacion en la deshidratacion de etanol. El experimento se
llevé a cabo con glicerina, cloruro de calcio y la mezcla de ambos a 0,1
g/ml.

Para fines de simplificar el manejo de datos, se utilizan las siguientes
nomenclaturas para nuestras variables:

-a: Glicerina

-b: Cloruro de calcio

-¢: Cloruro de calcio en Glicerina a 0.1 g/mi.

-R1: Relacion Solvente/Alimentacién 1/1
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-R2: Relacion Solvente/Alimentacién 21

-R3: Relacién Solvente/Alimentaciéon 3/1

Tabla N° 6.14
Modelo de evaluacién de efectos combinados de variables independientes
frente a la concentracién en el destilado

Sov | R1L | 'Rz .| R3 |SOLVENTE| RAZON | CONC
a 09899 | 09952| 09967 09899
b 09443| 09739] 09846 09443
c 09848 | 09933 09954 0.5848
09952
09739
09933
09567
0.9846
09954

nlojplenlofelniciy
Bla|8|8 BB RIARIR

De la tabla ANOVA (Véase la tabla N° 6.14) podemos observar que el
efecto del solvente sobre la concentracion de etanol es significante, caso
contrario de la relacién solvente/alimentacion, la cual su influencia sobre el

vector respuesta no es tan considerable.

psowvenre <= 0,05 (Influencia significativa sobre vector de respuesta)
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: Tabla N° 6.15
Analisis de varianza de modelo de evaluacion de efectos combinados de
variables independientes frente a la concentracion en el destilado

Anglysis of Variance

Source DF Adj 55 Adj M5 F-Value P-Value
SOLVENIE 2 0.001256 0.000628 7.02 0.049
RRZON 2 0.000602 0.000301 3.36 0.13¢%

Errer 4 0.000358 0.0000950

Totel g 0.002217

Asimismo, podemos observar un comportamiento lineal para el residuat.

Grafico N° 6.5
Analisis residual de modelo de evaluacion de efectos combinados de
variables independientes frente a la concentracion en el destilado
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La ecuacién del modelo experimental presenta una correlacién aceptable.

(r2 = 0.8384)
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_ Tabla N° 6.16
Ecuacion de modelo de evaluacién de efectos combinados de variables
independientes frente a la concentracion en el destilado

Model Summary

E R-sq R-sg{adj) R-sg(pred)

0.0094629 B3.84% 67.68% 18.19%
Coefficients
Term Coef SE Coef T-Value P-Velue VIF
Constant 0.98423 0.00315 312.03 0.600
SOLVENIE
a 0.00%70 0.00446 2.17 0.085 1.33
b -0.01663 0.00446 -3.73 0.020 1.33
RAZON
R1 -0.01123 0.00446 -2.52 0.665 1.33
R2 0.00323 0.00446 0.72 6.509 1.33

Regression Eqguation

CONC = 0.98423 + 0.00970 SOLVENIE & - 0.01663 SOLVENIE b + 0.00693 SOLVENTIE c
- 0.01123 RAZON R1 + 0.00323 RARZION_RZ + 0.00800 RRZON R3

Se evalia el efecto de las diferentes agentes de separacién y en sus
distintas relaciones frente al flujo de alimentacién en la deshidratacion de

etanol.
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Grafico N° 6.6
Efectos combinados de variables independientes frente a la
concentracion en el destilado
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Las mayores concentraciones se obtienen con la glicerina (0.9967) y el
efecto combinado de glicerina con el cloruro de calcio a 0,1 g/ml (0.9954);
sin embargo, podemos apreciar una diferencia muy minima, por lo que se
considera un segundo criterio para la eleccion del agente de separacion

mas conveniente: rendimiento volumétrico obtenido en el destilado.

El objetivo de las experimentaciones es determinar el agente de separacién
y la relacién de este frente al flujo de alimentacién, el cual logre la mayor
concentracién de etanol en el destilado, y ser considerado etanol anhidro

de alta pureza, por lo que el rendimiento pasa a ser un factor importante,

119



pero no determinante para la eleccién del agente, no por lo menos en esta
investigacion. Sin embargo, ante el escenario presentado, al tener dos
resultados tan similares, haremos uso del rendimiento volumétrico obtenido

en el destilado para la eleccién del mejor agente.

Tabla N° 6.17
Analisis comparativo de agentes de separaciéon para la deshidratacién de
etanol
: Agente solido
'Agente liquido | en liquido 0,1
gml__
Concentracién en
el destilado 0.9967 0.9954
Rendimiento
volumeétrico del 0.00689 0.01154
destilado(l/min)

Se observa una mayor concentracién de etanol con la glicerina (0.1 %
mayor), sin embargo, un menor rendimiento para el agente solido en liquido
a 0.1 g/ml (-40 % mas). Al ser casi despreciable la diferencia positiva del
agente liguido frente al agente de efecto combinado, y este ultimo dar un
mayor volumen de destilado, se elige como el agente de separacion mas
conveniente para el proceso el efecto combinado del cloruro de calcio en la

glicerina a 0.1 g/ml.
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Vil

DISCUSION DE RESULTADOS

7.1. Contrastacién de hipétesis con los resultados

De lo aqui desarrollado a lo largo de las presente investigacion y con ia
informacién obtenida en los capitulos anteriores y experimentaciones,
podemos demostrar las hipétesis planteadas como respuesta tentativa a

esta investigacién.

Contrastacion de la hipétesis general

“La destilacién extractiva del alcohol con agente de separacion liquido,
s6lido o la mezcla de ambos a 0.1 g/mL, nos permite obtener un mayor

grado de deshidratacion de etanol.”

De las experimentaciones realizadas podemos observar que la presencia
del agente de separacion tanto liquido, sélido o la mezcla de ambos a 0.1
g/ml y en cualquiera de sus relaciones frente al flujo de alimentacién nos
permite obtener un mayor grado de deshidratacion en e! destilado (>0,943
mol/mol) en comparacion a la destilacién fraccionada solo con etanol y
agua (0,8625 mol/mol).

Con todos los tipos de agentes y en cualquiera de sus relaciones
planteadas, la concentracién de etanol en el destilado fue mucho mayor
que en la destilacién en ausencia de ellos, bajo las mismas caracteristicas

y condiciones de operacion.

121



Contrastacion de hipétesis especificas

. Los agentes de separacion para la deshidratacion de etanol
empleando destilacion extractiva son el glicerol, el cloruro de calcio y la
combinacién de ambos a 0.1 g/mL.

Efectivamente, los agentes de separacion elegidos dieron resultados
positivos frente al grado de deshidratacion de etanol. Obteniéndose valores
de etanol anhidro para el glicerol y la combinacion del cloruro de calcio en
glicerol a 0.1 g/ml. Si bien para el cloruro de calcio no se pudo llegar a Ia
concentracion deseada (etanol anhidro), se observa su efectividad para el
rompimiento del azeétropo etanol-agua, inclusive hasta valores muy
cercanos al grado anhidro. (0,9443 / 0,9739/ 0,9846)

. Proceso de destilacion extractiva con diferentes agentes de
separacion optimizada.

Se lograron determinar las condiciones éptimas de operacién de la torre de
destitacion continua, con la que se obtuvo el mayor el grado de etanol en el
destilado. Asimismo, se definieron los parametros de operacion, soportador

por los antecedentes bibliograficos y experimentaciones en el laboratorio.
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TablaN° 7.1
Condiciones y parametros 6ptimos de operacion de columna de
destilacién continda UOP3CC

| Condiciones de operacion optimizadas |

Potencia del reboiler 1.0 Kw
Relaciéon de reflujo 6

Flujo de alimentacion a la torre 50 mlmin
Porcentaje molar de etanol en el flujo de 0.84
Temperatura del flujo de alimentacion 20°C
Volumen inicial de carga en el rebailer 5L
Caudal de agua de enfriamiento 3500 mlmin
Numero de platos perforados 8
Tiempo de operacién 1.5 horas

Estas condiciones y parametros de operacion optimizados son el punto de
partida para contrastar y evaluar el efecto de la presencia del agente de
separacion en la torre como destilacién extractiva.

Se hall6 las condiciones dptimas de operacién para la torre de destilacion

continua, con la se obtiene el mayor grado de etanol en el destilado.

. Diferentes clases y cantidades de agente de separacién en la
destilacion extractiva tendran distintos efectos sobre el grado de
deshidratacion de etanol.

Sobre este Ultimo punto, podemos afirmar que la presencia del agente de
separacion en la destilacion continua influye directamente sobre la
concentracién del destilado. Sin embargo, solo para la glicerina y el efecto
combinado de este ultimo con el cloruro de calcio, nos permitieron obtener

etanol anhidro.
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Asimismo, mayores cantidades de agente de separacién alimentadas a la

torre nos dio como resultados mayores concentraciones de etanol en el

producto de tope. Por ello, cada tipo de agente de separaciéon y en

cantidades diferentes mostraron distintas concentraciones de etanol en el

destilado, {0 que evidencia claramente sus efectos en el vector de salida de

las presentes experimentaciones.

7.2. Contrastacion de resultados con otros estudios similares

La tabla, presentada a continuacién, muestra las caracteristicas y las

condiciones de operacion de la columna de destilacidn extractiva con

solventes liquidos de estudios realizados por autores en trabajos

predecesores:

Tabla N° 7.2
Comparacion de las condiciones de operacion y resultados de la columna
de destilacién extractiva con agente de separacion liquido

Flujo del

Potencia

Fiujo de

Autar Agente de | agente de | Tipo de | Numero ::ae:r:::r:ondn del Relaclén | Moda  de fm::;m do ingreso a I:()::Hlado :Iet;j;lad?
separaclén | separaclén | tecnologla de etapas (atm) reboller de reflujo | operacitn {% molar) 1a torre mola mlmin
(mifmin} {Kw) molart | imiimin) U )
Punchin & Ruiz e Plates .
(2017} Glicerina 150 perforadas 10 10 1.0 6 Continuo 0.84G0 50 0.9967 0.0069
Mendoza (2014) Glicerina | 68 Anilfas 07 30 0 Discontinuo | 0.7962 08433 | 04120

Raschig

Zhou & Duan (1999)

Etilenglicol

Platos
parforados

10

Continuo

0.6942

>0.934

En lo realizado por Mendoza (2014) la carga energética es mayor que la

utilizada en nuestros experimentos, para {a obtencién de un alcohol de

menor concentracion en el producto de tope; ademas, empleo una

destilacién batch en columna de relleno con anillos raschig. Sin embargo,
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obtuvo mucho mas volumen de flujo de destilado con una concentracién

0,9433 % mol (Hasta 16 veces mas).

En cuanto al trabajo de Zhou & Duan (1999) el agente de separacién
utilizado fue el etilenglicol, en una mayor relacién Solvente/Alimentacion
(S/F} que la utilizada por nosotros (4:1 vs 3:1). Asimismo, este hace uso de

mas etapas en la destilacién continua para llegar ai etanol anhidro.

En nuestros experimentos realizados, si se logra obtener el etanol anhidro
deseado inicialmente, en comparacion con los dos trabajos presentados
como referencias, en la cual utilizamos una columna de platos (En contraste
a la columna empacada utilizada por Mendoza) y con un relacion de
Solvente/Alimentacién de 3 a 1. {Menor en cantidad a los realizado Zhou &

Duan)

La destilacion extractiva con agente de separacion solido de los
experimentos realizados es presentada en el siguiente cuadro resumen,

conjuntamente con sus antecedentes.

Tabla N° 7.3
Comparacién de las condiciones de operacion y resultados de la columna
de destilacion extractiva con agente de separacién solido

Flujo del Potencia Flujo de Desti
Autor Agente de | agente de | Tipo te | Niimero :NS:::I':GndG det Relacién | Modo  de E.t_anoIA q Iingreso a o, lado :::Ezlad?f
paracto n tecnologia { de etap (3:1) reboller | dereflujo | op o Mot I torre n"lola Vi
{mlmin) (Kw) ( % | (mimin) 1| {mifmin)
Punchin & Ruiz | Cloruro de Plates .
{2017} calcio 150 perforados 10 1.0 1.0 6 Continug 0.8400 50 0.9846 0.0167
Comaje {2011) g‘l’a";"" 9 | oF: 00721 | Laborataio | 6 10 - - Discontinug | 0.0417 0.9798
Lopez & Lozade | Cloruro doe Piatos i
(2005) caldio 60 perforados 8 08 1.5 3.24 Contirug 0.5700 168 0.9820 163.5
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El grado de deshidratacion obtenido en el destilado a la condiciones
presentadas fue de 0,9846 % molar, mientas que Cornejo (2011) haciendo
uso de un equipo de {aboratorio (un solo matraz hace la funcién de una
etapa hasta 6 veces para llegar a la maxima concentracion de etanol en el
tope) en una destilacion discontinua y partiendo de una menor
concentracion de etanol en la alimentacion, logra obtener etanoi de alta
concentracion pero no anhidro, utilizando cloruro de caicio disuelto en un

15 % de la mezcla a separar. (S/F: 0.07 a 1)

Asimismo, las condiciones utilizadas por Lopez & Lozada (2005) son las
que mas se asemejan al escenario nuestro, con menor uso de agente de
separacion y etapas de destilacién, pero con mayor consumo energético,
adicionalmente la relacion de reflujo que este utiliza es 50 % menor a la
nuestra, por lo que se observa un mayor flujo de destilado; sin embargo, ni
en este ni en nuestro trabajo se iogra obtener el etanol anhidro con el

cloruro de calcio como agente de separacion.

A pesar de que ningin autor, incluyéndonos, logra obtener el etanol de
concentracion anhidra, se observa que et cloruro de caicio es una buena

opcion para romper el azeétropo etanol-agua. (89,4 % molar)

Finalmente, en el cuadro se presentan las experimentaciones realizadas en
comparacién con otros autores para la destilacién extractiva con agente de

separacién sélido en liguido.
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Tabla N° 7.4
Comparacion de las condiciones de operacion y resultados de la columna
de destilacion extractiva con agente de separacion de efecto combinado

Autor

Flujo  del
Agente de | agente de | Tipo de | Ndmero  de
separacién | separacion | tecrologia etapas

{mVUmin)

Potencia Flujo de
Presidn de dei Relacion | Modo de Etanol Ingreso a

operacién reboller [ de reflujo | operacion atimentado

(atm) (Kw) {% molar} la  torre

{mt/min}

Destllade
{% molar)

Flujo de
destilado
{mlimin}

Punchin & Ruiz
(2017)

Clorure  de
calcie /] 150
Glicerina

Platos

perforados 10 1.0 1.0 L Continuo 0.8400 50

0.9954

0.0115

Zhou & Ouan
(199%)

Cloruro  de
calcio 1)1 5F 1a1

Etilenglicol

Platos

perfarados 17 1.0 - - Continuo 0.6942 -

> 0.984

Vasquez et al
(2007}

Cloruro  de

calcio 1 X . . .
Polialcohol SiF:1a1 Laboratorio 1 9 - 1 Discontinue | 0.5000

PAW

> 0689

Para una columna de platos, como la utilizada por Zhou & Duan (1999) en
una destilacion continua, con un mayor niimero de etapas, fue posible la
obtencion de etanol de grado anhidro, al igual que lo obtenido en este
trabajo en las experimentaciones realizadas, pero con dna menor relacién
de Solvente/Alimentacion S/F (1:1 vs 3:1), ademas de combinar las

propiedades del cloruro de calcio en etilenglicol.

Asimismo, Vasquez et al. (2007) realizé la destilacién extractiva combinada
en un equipo de laboratorio destilador OTHMER modificado y utilizando
como agente de separacion liquido el Poliaicohol PAW para disolver el
cloruro de calcio, en contraste con la glicerina usada en este trabajo,
llegando a romper el azeétropo y logrando obtener etano! de concentracion
mayor a 0,989 (etanol anhidro). El grado de deshidratacién obtenida por
nosotros fue mas alta, con un valor de 0,9954 mol/mol; sin embargo, las
condiciones fueron distintas, ya que la relacién de S/F fuede 3a1yla

relacion de reflujo de 6.
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VIIL.

CONCLUSIONES
. Se han establecido los agente de separacién para la deshidratacion
de etanol empleando destilacién extractiva:
Agente de separacion liquido: Glicerina
Agente de separacion solido: Cloruro de calcio dihidratado
Agente de separacion solido en liquido: Cloruro de calcio dihidratado en

Glicerina a 0,1 g/ml.

. Se han establecido las condiciones de operacién 6ptimas para la
deshidratacién de etanol empleando destilacion extractiva con diferentes

agentes de separacion.

Potencia del reboiler 1.0 Kw
Relacion de reflujo 6

Fiujo de alimentacién a la torre 50 ml/min
Porcentaje molar de etanol en el flujo de alimentacion 0.84
Temperatura del flujo de alimentacion 20°C
Volumen inicial de carga en el reboiler 5L

Caudal de agua de enfriamiento 3500 ml/min
Numero de platos perforados 8

Tiempo de operacidn 1.5 horas

. Hemos evaluado el efecto de la clase y la cantidad de agente de

separacion en el grado de deshidratacion de etanol, donde la presencia del
agente de separacién en la destilacion continua influye directamente sobre
la concentracion del destilado y solo para ia glicerina y el efecto combinado

de este Ultimo con el cloruro de calcio, nos permitieron obtener etanol
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anhidro (> 0,989 mol/mol). A mayores cantidades de agente de separacion
alimentadas a la torre, mayores concentraciones de etanol en el producto

de tope.

Para el caso de la glicerina, su influencia frente a la concentracion de etanol
en el destilado fue positiva en todos sus niveles. Se obtuvo etanol anhidro
con una porcentaje molar mayor a 98,9, el cual a mayor a cantidad de

solvente alimentado, mayor la concentracion obtenida.

Grafico N° 8.1
Efecto de la glicerina frente a la concentracion de etanoi en el destilado

‘ . . . t
g Efecto de la glicerina frente a la concentracién !
} de etanol en el destilado |
e - I
0.99 e = ;
0.98 . - |
097 - — S i
| 0.96 - : | ---0.9967 - -
ggi e et e s ] J e e = : !
| 0.93 / 09882 . '
1 - e e e o e R |
0o1 X1 Dt S el N
09 - e : ;;
0.89 i o]
. 0.88 e T i
; 0.87 - 1 —- e
. 0.86 R : ;
0.85 e i 5
084 . L — - . FE T N M 4
S/n agente 1a1 2a1 3ai ;
- 4

B R i T P T T L S S ——
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Caso contrario, el cloruro de calcio dihidratado como agente de separacion
en la destilacion extractiva no logra influenciar lo suficiente en el grado de

deshidratacion de etanol, no pudiéndose obtener etanol anhidro con este

solvente.
Gréfico N° 8.2
Efecto del cloruro de calcio frente a la concentracion de etanol en el
destilado

Efecto del cloruro de calcio frente a la
; concentracion de etanol en el destilado

).9734

COOOLO 0O00OIOOO
B UBTo2BERELIRE -

S/n agente 1a1 2ai Ja1l

Finalmente, para el efecto combinado del cloruro de calcio en la glicerina a
0.1 g/ml, si bien no se logré superar el punto anhidro para el primer nivel,
para las dos relaciones siguientes, la concentracion alcanzada si es la que
cumple las caracteristicas de grado anhidro, ademas de tener mas pureza

en comparacion con la glicerina de manera independiente.
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: Grafico N° 8.3
Efecto de la cloruro de caicio/glicerina frente a la concentracion de etanol
en el destilado

Efecto de la cloruro de calcio/glicerina frente a
la concentracion de etanol en el destilado

.9954)

00 000000000
Bo288RERYLR .
"\

0.85 —D.8625|

S/n agente 1a1 2a1 Jai

La concentracion de etanol en el destilado muestra un mayor valor a
medida que aumenta la cantidad de agente de separacion alimentada al
proceso, por lo que podemos concluir que, en todos los casos, el efecto del
solvente tiehe una influencia directa sobre el grado de deshidratacion en el

destitado.
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1X.

RECOMENDACIONES

Antes de culminar, deseamos sugerir algunas recomendaciones en base a
los resultados y las conclusiones a que se llegd luego de las presentes

experimentaciones:

. Por medio del trabajo experimental se observé que la torre de
destilacién continua del Laboratorio de Operaciones Unitarias de la
Facultad de Ingenieria quimica de la Universidad Nacional del Callao puede
ser utilizada para separar distintas mezclas con puntos de ebullicién
cercanos y mezclas azeotrdpicas; y, asimismo, aplicar distintos procesos
como la destilacion azeotropica y extractiva, ya que la columna permite la
implementacion de una linea mas de alimentacién.

. De acuerdo al Manual de instruccion — Columna de destilacién
continua UOPCC3 ARMEFIELD se tienen seleccionadas como mezclas de
ensayo sugeridas como las convenientes para su uso en la columna de

destilacion:

Metilciclohexano/Tolueno
Tolueno/Clorobenceno
Metanol/Agua
Clorobenceno/Etilbenceno
Metanol/Etanol

Etanol/Agua
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Las cuales pueden ser buenos objetos de estudio para posteriores trabajos
de investigacion, si se quiere hacer uso de la columna de destilacién

utilizada en este trabajo.

. La eleccion del agente de separacidon fue basada en los
antecedentes bibliograficos y experimentos predecesores, pero también en
su disponibilidad y alcance econémico, por lo que se invita a revisar muy a
detalle otras variedades de agente de separacion, que puedan tener mayor
efecto en la concentracion de etano! en el destilado y demanden menor
consumo de este en el proceso.

. Con la finalidad de darle una consecucién al proceso de destilacién
extractiva, es indispensable el estudio detallado del proceso de
recuperacién del agente de separacion, por lo que se recomienda partir de
los procesos estudiados y/o proceso alternativos existentes para futuros
trabajos de grado.

. Mediante el trabajo experimental se lograron determinar las
condiciones optimas de operacioén para la columna de destilacién continua,
definiendo los valores constantes de los parametros de operacion, que
sirvieron de punto de partida para hallar el escenario mas adecuado para
la deshidratacion de etanol. Por elio, se sugiere experimentar con diferentes
parametros de operacién como punto de inicio, en busqueda de las

condiciones mas favorables de operacion de la torre.
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ANEXO N°1: MATRIZ DE CONSISTENCIA

DESTILACION EXTRACTIVA CON DIFERENTES AGENTES DE SEPARACION PARA LA DESHIDRATACION DE ETANOL

PROBLEMA VARIABLES DIMENSIONES INDICADORES
GENERAL OBJETIVO GENERAL | HIPOTESIS GENERAL DEPENDIENTES | DEPENDIENTES | DEPENDIENTES | METODOS
dCOmo  determinar | Determinar por | La destilacion extractiva del | Y = Grado de Pureza de etanol Porcentaje (%) Metodo def
por destilacion | destilacidn extractiva la | alcohol con agente de | deshidratacién de en el destilado Alcoholimetro de
extractiva la clase y Ja | clase y la relacién de | separacion liquido, sélido o la | etanol Gay Lussac
refacién de agente de | agente de separacién | mezcla de ambos a 0.1 g/mL,
separacién necesarnas para | nos permite obtener un mayor
necesarias para | Obtener un  mayor | grado de deshidratacién de
obtener un mayor | grado de | etanol.
grado de | deshidratacion de
deshidratacién ~ de | etanol.
etanol?
PROBLEMAS OBJETIVOS . VARIABLES DIMENSIONES INDICADORES
| ESPECIFICOS ESPECIFICOS HIPOTESIS ESPECIFICAS | \NDEPENDIENTES | INDEPENDIENTES | INDEPENDIENTES | METOROS
a) ¢Cuésles son los | a) Esifablecer los | a) Los agentes de separacién | X, = Clase de Agente de
agentes de | agentes de separacidon | para la deshidratacién de | agente de separacién lfquido
separacién para la | para la deshidratacion | etanol empleando destilacion | separacién
deshidratacién de | de etanol empleando | extractiva son el glicerol, el
etanol  empleando | destilacién extractiva. | cloruro de calcio y Ia
destilacion combinacién de ambas a 0.1
extractiva? g/mL.
Agente de
b) ;Cudles son las | b) Determinar las | b) Optimizacién del proceso separacion sélido
1 condiciones de | condiciones de | de destilacién extractiva con
operacibn para la | operacibn para la | diferentes agentes de
deshidratacién de | deshidratacién de | separacion.
efanol  empleando | etanol empleando
destilacion extractiva | destilacién  extractiva
con diferentes | con diferentes agentes Agente de
de separacion. separacion sélido
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agentes ' de
separacion?

enliquido a 0.1
g/mL

¢c) (Cémo se debe

evaluarelefectodela’

‘clase y la cantidad de

agente de separacion |

en el grado de
deshidratacién .de
etanol? :

¢) Evaluar el efecto de
la clase y la cantidad
de agente de
separacion en el grado
de deshidratacion de
etfanol.

c) Diferentes clases y
cantidades de agente de
separacién en la destilacion
extractiva tendran distinfos
efectos sobre el grado de
deshidratacion de etanol.

X, = Relacién de
agente de
separacioén

Relacitn en
volurmen 1:1de
agente de
separacién y la
alimentacién

Relacion en
volumen 2:1de

"agente de

separacién y la
alimentacién

Relacion en
volumen 3:1de
agente de
separacion y la
alimentacion

RELACION DE VARIABLES:

Y =f(x;, X;)

Y = Grado de deshidratacion de etanol
X4 = Clase de agente de separacién
X, = Relacién de agente de separacién
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ANEXO N°2: REGLAMENTO PARA LA COMERCIALIZACION DE
BIOCOMBUSTIBLES

K Osinergmin

PRI SUPTIECTDR, O S F/0FREN I ONERE Y e Eria

REGLAMENTO PARA LA COMERCIALIZACION DE BICCOMBUSTIBLES
DECRETO SUPREMO N° 021-2007-EM
Publicado el 20 do Abyril de 2007

Modificaciones:

1. Decreto Supremo N° (064-2008-EM, publicado el 27 de diciembre de 2008.
2. Decreto Supremo N° 091-2008-EM, publicado el 29 de diciembre de 2009.
3. Pecreto Supremo N° 061-2010-EM, publicado el 28 de septiembre de 2010.
4. Decreto Supremo N° 024-2011-EM, publicado ef 13 de mayo de 2011.

Concordancias:

1. Resolucién Ministerial N° 165-2008-MEM-DM, publicada et 10 de abri! de
2008, Establecen disposiciones relativas a la calidad y métodos de ensayo
para medir las propiedades de los combustibles Dieset B2, Diesel B5 y Diesel
B820.

2. Resolucién Ministerial N° 515-2009-MEM-DM, pubficada 08 de diciembre de
2009, Establecen las especificaciones de calidad para el Gasohot,

3. Resolucién OSINERGMIN N° 208-2009-0S-CD, publicada el 18 de noviembre
de 2009, Procedimiento de Control de Calidad de los Biocombustibles y sus
Mezclas® y modifican Tipificacion y Escala de Muftas y Sanciones de
Hidrocarburos. '

EL PRESIDENTE DE LA REPUBLICA
CONSIDERANDO:
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Que. la Ley N° 28054, Ley de Promocion del Mercado de Bidoombustibles, esiablece

«l marco general para promover el mercado de fos Biocombustibles sobre fa base de
1a tibre compelencia y el fibre acceso a la aclividad econdmica, con €l objetivo de
diversificar el .mercado de combustibles, fomentar el desamoalio agropecuario |y
agrolndustrial, generar empieoyd:smnulr la contaminacién ambientat;

Que, mediante Decreto Sipremo N 013-2005-6M, se aprobé el Reglamento de la Ley

de Promacién ‘del Mercado de Blocombusiibles, .que conliene niormas para Ja
comerciatizacién y promocién de tos Biocombustibles:

Que, ae!edosdeampﬁroonelob}e!odelaLeyhP?BOSd sehawstopm
convenlenie aprobar un reglameénto especifico para 13 comerdalizacion de
Blotombustibles. con a finalidad de establecer los requishtos para su comercializacién
y distfibucién, ast como hacer referencia 8 tas nomas téchicas ide ¢alidad de los
meficionados pmduc(os‘

DewﬂmmdadconlaLeyN"zBOﬂ Ley de Promocidh del Mercado de
Biocombustibles, y eh uso de tas atribuciones previstas en los mmemies 8y 24 del
articufo 118 de fa Constiiucién Politica def Perd:

DECRETA:

Articule 1.~ Apmbadén del Reglamorﬂo Pam la Cmmrdaﬁzadén do
' Blotombustibles

. ASsoTis Lega! « GART
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ANEXO N°3: ESPECIFICACIONES DE COLUMNA DE DESTILACION
CONTINUA UOP3CC ARMFIELD

Figura Anexo N° 3.1
Diagrama esquematico de columna de destilaciéon continua UOP3CC
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En caso necesario, consuite la figura anexo N° 3.1. (Véase en la pagina 144)
Informacién general
La columna de destilacion continua UOP3CC es una unidad de proceso

auténomo y con un banco instalado en la consola de control.

Marco de pie

La columna de destilacién se monta en una posicién baja, marco de acero
tubular soldado equipado con los pies ajustables. El marco esta disefiado para
permitir el uso de un ascensor tenedor o transpaleta para maniobrar la unidad

en su posicion inicial.

Columna de destilacién

La columna de placas tamiz de 50 mm de diametro se compone de dos
secciones de vidrio conteniendo cada una cuatro placas de tamiz. Las
columnas estan separadas por una seccién de alimentacion central y
dispuestos verticalmente para el flujo de vapor / liquido a contracorriente. La
columna esta aislada para minimizar la pérdida de calor.

La columna de vidrio incorpora un total de ocho placas de tamiz en dos
secciones conteniendo cada uno cuatro placas. Cada una de las placas se
encuentra atravesado por un vastago de soporte central e incluye un

rebosadero y tubo de descenso para crear un sello liquido entre etapas
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sucesivas. El sello liquido en la placa final de cada seccion se compone por
un tubo en U.

Las mezclas de alimentacién de cualquiera de los tangues alimentadores son
bombeados por la bomba a la base, el centro o la parte superior de {a columna
de destilacién en las conexiones superior, media e inferior respectivamente.
La bomba de alimentacién incorpora una longitud de tubo de goma Viton. Este
tubo es adecuado para todas las mezclas de ensayo recomendados. Donde
para utilizar otras mezclas de ensayo, su compatibilidad con este material se
debe comprobar.

Una columna de relleno se suministra suelta. Esta columna se puede montar
en lugar de la columna de platos perforados, para demostrar las caracteristicas
de una columna de relleno.

Nota: La columna de relleno no incorpora sensores de temperatura de empleo,
los experimentos de control utilizando un controlador PID externo o PLC y el
software de registro de control / datos no se pueden llevar a cabo cuando se

instala esta columna.

Reboiler

El intercambiador de calor situado en la base de la columna esta fabricado a
partir de acero inoxidable 316 e incorpora un elemento de calentamiento del
tipo de inmersion a prueba de fuego. La destilacion continta o por lotes,

cuaiquiera de los dos, pueden llevarse a cabo utilizando este rehervidor.
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En la operacion continua, la vaivula (V1) esta abierta y el producto fluye desde
la parte inferior del calderin a través del enfriador del producto de fondo (15)
al depodsito del producto de fondo (9). Es posible para precalentar la
alimentacién a la columna, por la direccién de fa alimentacion, a través de una
bobina en espiral en el enfriador de producto de fondo, donde el calor se
transfiere del producto que sale del reboiler en el punto de ebullicién. Cuando
la alimentacién se ingresa fria directamente a la columna, el producto del
reboilér se enfria en el enfriador de producto de fondo mediante la circulacion
de agua fria a través de la espiral de la bobina.

Para un funcionamiento por lotes, la valvula (V1) se mantiene cerrada de modo
que el reboiler pueda llenarse con carga inicial (de 10 a 12 litros) de mezcla
binaria.

La columna y el reboiler son ambos aislados para reducir al minimo la pérdida
de calor. Un sensor de nivel (17} en el interior del reboiler protege el elemento
calefactor a que se sobrecaliente debido al bajo nivel de funcionamiento y una
mirilla de vidrio (18) que permite que el nivel en el calderin pueda ser

observado,

Condensador
El vapor procedente de la parte superior de la columna pasa por agua de
enfriamiento, por la espiral en caparazén, que puede estar equipada con una

camisa aislada, para permitir que balances de calor puedan ser llevados a
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cabo. (La camisa aislada no debe ser equipada en el condensador para el
funcionamiento normal.) La cascara del condensador incorpora una valvula de
alivio de presion (PRV 1) para proteger el sistema en el caso de un orificio de
ventilacion blogueado y la insuficiencia de agua de refrigeracién. Ef agua de
refrigeracion entra en el condensador a una velocidad regulada a través de un
medidor de flujo de &rea variable (FI1) y la tasa de flujo es controlado por la
valvula de diafragma (V5). Un suministro de agua de refrigeracion esta
conectado a la boquilla de entrada (19) y sirve también para operar la bomba
de vacio (20) cuando se requiere un funcionamiento a presién reducida. El
suministro de agua a la bomba de vacio se controla mediante la valvula (V14),

que solo se debe utilizar cuando la valvula (V5) esté abierta.

Decantador

El condensado se recoge en un decantador de cristal (11) (separador de
fases), que es un paso obligatorio para los experimentos normales de
destilacion mediante la apertura de la valvula (V10). Cuando la botella esta en
uso (la separacion de dos liquidos inmiscibles como condensado), la valvula
(V10) se cierra para que el rebose (25) y el fiujo inferior (26) tubos dentro del

tanque, puedan tener efecto.
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Con la valvula (V10) abierta, el condensado de la salida del condensador pasa
directamente a través del decantador a la entrada de la vélvula de control de
relacion de reflujo (12) que es una valvula accionada por solenoide de 3 vias.
Dependiendo de la configuracion de los temporizadores de reflujo, el
condensado es dirigido por la valvula de retencién, ya sea de regreso a la parte
superior de la columna o de nuevo al recipiente colector del producto de
cabeza (V10). Cuando se dirige a la columna, el reflujo pasa a través de un
sello en U donde una vélvula (V3) se puede utilizar para medir [a tasa de
ebullicion hacia arriba o el drenaje del sello en U. El contenido del tanque de
producto superior (10) se puede drenar en el reboiler (12) para su reutilizacién

a traves de la valvula (V12).

Termocuplas

Las temperaturas dentro de! sistema son supervisadas por catorce sensores
de termocupla (T1 a T14) situados en posiciones estratégicas del sistema. Las
T1 a T8 estan situados en la columna y asi medir la temperatura del liquido en
cada placa de tamiz. Hay diecisiete ubicaciones de los sensores de
temperatura, tres de las cuales no cuentan con sensores instalados, pero que
pueden ser equipados con sensores trasladados desde otras localidades

menos relevantes cuando sea necesario.
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Manémetro
La pérdida de carga total a través de la columna se indica en un manémetro
de tubo en U (AP1) a través de tomas correspondientes en la columna

equipada con valvulas de aislamiento (V6) y (V7).

Receptor del producto

Todos los vasos del sistema estan conectados a un respiradero comun en el
receptor del producto superior. Este respiradero esta conectado normalmente
a traves de una longitud de 4 m de tubo a una campana extractora de humos

o0 salida segura de ventitacién atmosférica.

Bomba de vacio

El funcionamiento del sistema a presiones reducidas se consigue utilizando la
bomba de vacio de accionamiento hidraulico (20). Cuando esta en uso, el tubo
de ventilacién flexible de la conexién comin en el receptor del producto
superior esta unida a la entrada de esta bomba de vacio a (23), y el agua
motriz admite a través de la valvula (V14), que s6lo se debe utilizar cuando la
valvula (V5 ) esta abierta. El nivel de vacio se ajusta mediante la valvula de

aguja (V15), que se indica en el manémetro de presién (P1).
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Consola de control

La consola esta fijada a |a unidad de proceso por un cable umbilical que es de
longitud adecuada para permitir que la consola se coloque por lo menos 2 m
de distancia (fuera del area "zona 2"). Consulte la seccién de seguridad en la
parte delantera de este manual, y la seccion de las especificaciones.

En las paginas siguientes se ofrece una descripcion de los controles de la

consola y las conexiones.
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ANEXO N°4: TABLAS DE CORRECION DE TEMPERATURA PARA
GRADOS GAY-LUSSAC ETANOL - AGUA

Tabla Anexo N° 3.1
Tabla de correccion de temperatura para grados Gay-Lussac etanol - agua

de1a33°GL
GL Temperatura (°C)

10 {11 [12 J13 [44 T15 96 Jir J18 T2 J20 "[21 T[22 |23 24 [25 [26 127 |28 |28 |30
1 A4 15 42 12 1.1 [1.6 00 [ob [6.7 |06 0.5 |04 a1 0.1 (o4 [o.T fa% [0 |60 &l
1 124 124 |23 |22 |21 |20 19 [18 |17 |16 |15 |14 (13 |14 |10 |op Jo? (as |03 ot (oo
33 334 |33 |a2 A |0 J20 (28 |27 26 |24 |23 (22 |2t |18 |17 [1& w5 (43 |4 oo
4 (45 J44 |43 |42 |4t |40 38 (3B |37 |35 (34 a3 (a2 |3t |as |27 26 (24 |22 |20 |49
§ |85 154 |53 |52 |5t |50 J49 (48 47 |45 |44 43 (a1 lao |38 (35 |35 |23 (31 2o |22
6 |65 164 |63 |62 |6t [G0 [58 [SB [57 |55 154 [52 [51 |48 [48 (46 |44 [43 [ |39 &7
7T 75 (14 |73 |72 |74 |26 |69 6B |67 |65 164 |62 (61 |69 |58 [55 |54 |52 |50 |48 |48
8 |85 {84 |83 |82 (a1 |80 |79 (78 7T |75 73 |74 |n0 |68 167 |65 |63 |6t |50 |57 |ss
o |85 104 |83 |82 (st |BO0 |88 |88 |87 |85 |83 |85 |78 (78 76 |74 |72 |70 |62 |es |6s
10 (105 1108 (104 1103 (10,2 100 [9.9 |08 |67 |85 [B3 [64 [89 |87 [85 [83 Ja1 |29 {77 |75 |73
7|17 J116 11,5 114 | 152 [19.0 |10.5 [10.8 [10.7 [10.5 (103 [16.7 |88 |9.7 (95 |53 150 |62 jes Je4 1ot
12 127 126 125 |124 (122 [120 | 1.9 117 116 |41.4 |11.2 140 [108 |105 [104 [102 |88 |aT (0.5 |52 len
13 138 43,6 [13.5 |124 (132 [130 [12.0 [12.7 | 125 [124 |122 |19 |17 [14.5 p113 {101 |10.8 |40.6 |40.3 |40 |08
14 (149 147 [145 [144 (142 [140 [13.0 [12.7 |15 [13.3 |184 120 [125 (124 [12.2 920 | 11.7 |15 {412 |90 {107
15 (160 [15.8 |15.6 1954 [15.2 |15.0 [14.0 [14.7 [145 |$4.3 [140 J137 [13.5 123 | 131 1428 [12.6 |13 [42.0 447 [11.5
16 [17,0 [168 (16,6 [16A4 [16,2 [160 (158 [I5E [I5A4 [15.2 148 1140 | 144 (141 1R (136 | 104 [15.1 [128 [125 |12
177|488 [10.9 176 |174 [17.2 (17,0 [ 160 [16:6 |16 [18,1 [158 [155 (153 (150 148 {145 | 142 Fie |16 |38 (130
18 162 [19:0 [18,7 185 [18.2 180 [17.8 [17.5 |17 |17.0 167 [ 164 [162 | 159 |157 |154 [15,1 [14.8 |44 141 |138
19 120:2 | 20,0 |19.7 105 | 19,2 (100 | 18,7 | 10,4 | 182 17.9 [17.6 |17.3 [17.0 |167 |16.5 |16.2 158 (156 |152 148 (146
20 213 |21,0 120,7 120,5 |20,2 |20.0 [19.7 |04 |10.1 [18.8 {185 [18,2 (179 |16 |17.4 |17.1 [167 |16 |160 |157 [154
A (224|221 [218 }21.5 [21.2 [ 200 [20.7 [20.4 J20.1 [10.8 [19E [18.1 188 |1685 |36.2 [17.8 |17.6 |17.0 |168 J16.8 [163
22 1235 |23.2 (229 [22.6 (223 (220 |20.7 |21.4 [ 21,1 |20.8 |204 |20.1 |t8.5 |19.4 |40.4 |16.8 185 |18.2 [16.2 J17.5 |17.2
23 (246 1243 (24,0 | 207 {203 (2200 |27 |22.4 [22.0 |21.7 |24 |21.1 |207 (202 |20.0 [19.7 |10.4 [10.4 [188 J18.4 |181
24 258 |254 |25 [247 [ 24,5 |24.0 |23.7 |23.4 250 | 22,7 |224 |20 |26 |21.3 21,0 [206 |20.8 | 200 (458 {108 [190
25 1269 |26.5 261|257 253 1250 1247 1244 1240 |23.6 |233 |20 |22.5 [222 |21.8 [215 21.2 [20.8 {705 [20.2 108
26 |28.0 |27.7 1272 [ 268 |26.4 (260 |25.7 |25.4 §250 [24.6 |243 |22.0 [23.6 |28 |22.7 |22A4 |221 |21.7 |21A {210 |20.7
27 |20t |26.7 (282 |27.8 (274 (27.0 |26.6 [20.3 {250 |26.5 (262 |24.8 |24.3 |240 |22.0 [23.2 |220 |22.6 |22 f21.0 {215
2t |30.% |29.7 ;20,2 | 20.8 (20.4 [28.0 |27.6 [273 | 269 |26.4 |261 |25.6 |25.2 {24.9 [24.5 [24.2 |23.8 | 288 (234 227 [ 224
0 1318 |30.7 |30.2 | 208 (284 |20.0 |26.8 (282 |27.8 |27.3 |27.0 |26.6 [26.2 (256 |25.4 [25.% {24.7 |24.3 |230 | 236 232
30 |32t |31.7 |31.2 |30.8 |30.4 {30.0 |20.6 120.2 |20.8 §26.3 (170 |27.5 [27.4 (26.7 [26.9 |26 |25.6 1252 |248 [24.2 1240
31 (3% [327 322 |38 [31.2 [31.0 [30.6 [30.2 | 208 [29,3 |29 28,5 |28 |27.7 |R7.3 |260 | 26,5 |26.1 |25.7 |25.2 [24.9
32 1341 [33.7 (332 | 328 (32,4 (320 [31.6 [31.2 |30.8 |30.3 {209 [295 {201 |287 |28 |27.6 |27.5 | 214 268 |26.2 | 258
33 351 ]3¢.7 243 |52 1334 133.0 [32.5 |32.1 |31.7 |31.2 1366 |304 {300 1206 {20.2 |288 |26.4 |27.9 |275 |27 [267

152




Tabla Anexo N° 3.2

Tabla de correccion de temperatura para grados Gay-Lussac etanol - agua
de 34 a 68 °GL
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Tablé Anexo N° 3.3
Tabla de correccién de temperatura para grados Gay-Lussac etanol - agua

de 68 a 100 °GL

Tomperatura (°C)
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ANEXO N°5: CALCULO DE LAS ETAPAS TEORICAS DE LA COLUMNA

DE DESTILACION CONTINUA UOP3CC

Se realiza el célculo de las etapas tedricas de ia columna para el caso # 16

donde se obtuvo la mas alta concentracion.

Se tiene la siguiente data:

Alimentacion;
F = 0.0589053 Kmol/h

Zp = 084‘

Destilado:
D = 0.0108052 Kmol/h

xp = 0.8625

Fondos:

B = 0.0481 Kmol/h

= (.8345955

Relacién de reflujo = 6

Potencia suministrada al recalentador = 1 Kw
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Se calcula el porcentaje de recuperacion de la torre:

Xp

' D
Y%recuperacion de etanol = 7 x100% = 18,83 %

Zp.

Como se trata de un proceso continuo donde los flujos molares son constantes

se aplica el método de Mc Cabe ~ Thiele para los célculos correspondiente.

Para caicular el nimero de etapas de equilibrio, se requiere disponer de los
datos de equilibrio para el sistema'etanol-agua a la presion atmosférica. Estos
datos permiten construir el diagrama de distribucién (x-y). (Véase la tabla

anexo N° 5.1, en la pagina 157)
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Tabla Anexo N° 5.1

Diagrama de distribucién etanol-agua

T (°C) X y
110 0 0
95.5 0.019 0.17

89 0.0721 0.17
86.7 0.0966 | 0.4375
85.3 0.1238 | 0.4704
84.1 0.1661 | 0.5089
82.7 0.2337 | 05445
82.3 0.2608 | 0.558
81.5 0.3273 | 0.5826
80.7 0.3965 | 0.6122
79.8 0.5079 | 0.6564
79.7 0.5198 | 0.6599
79.3 0.5732 | 0.6841

7874 | 06763 | 0.7385

7841 | 07472 | 0.7815

7815 | 0.8043 | 0.8943

Se determina la linea de operacién “q” en el diagrama de distribucion:

Cuando la alimentacion ingresa como liquido subenfriado (T = 55 °C):

F
=1+—==1.1834
q=1+y

Entonces la linea de operacion:

y = 6.4525x — 4.580
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Zona de enriquecimiento:

_ R Xp
“R+1 TR+

y

Reemplazando:

y = 0.8571x + 0.1232

Zona de empobrecimiento:

_"L B.xB
YEYTTY

Reemplazando:

¥y = 1.5564x — 0.464617

Dando valores a “X” se obtienen valores de “y”", coordenadas que permitiran
representar las lineas calculadas.

Grafico Anexo N° 5.1
Distribucion etanol-agua para el célculo de etapas te6ricas

433
08
0.7
0.6
0%
0.4
03
g2
0.1

Linea "q™ azul

Linea enriquecimiento: rojo

Linea emprobrecimiento: verde
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Grafico Anexo N° 5.2
Trazado de etapas tedricas en diagrama de distribucion etanol-agua

El nimero de escalones trazados corresponde al nimero de etapas de
equilibrio requeridas para efectuar ia separacion especificada, incluyendo el
recalentador y condensador. Por lo tanto el nimero de etapas de equilibrio

es de 3.5 etapas.
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