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INTRODUCCION

Durante la primera mitad del presente siglo, se genera
liz6 el uso de los disolventes, y en la actualidad es de gran -
importancia la utilizacién de los mismos por las multiples apli
caciongs que tienen tanto en la industria como en los laborato-
rios de anflisis, de control de calidad y en centros de investi

gacidn.

Existe una gran cantidad de compuestos quimicos que --

son utilizados como disolventes, siendo los de Gradp Espectro -

los mds puros, debiendo poseer una pureza superior al 99.5%, --

conforme a la clasificacifn de los mismos.

El presente trabajo esta aplicado a tres disolventes -
tfpicos: Metanol, Benceno y Acetcna, limitando los métodos de -
purificacibn a operaciones de destilacién, rectificacifn y el -
uso de tratamientos qufmicos, basados en las caracterfsticas de
los tres disclventes en cuestibn y el equipo disponible para --
llevar a cabo el proceso. Utilizando como materia prima & los-

disolventes grado industrial ¢ analftico.

La vilidez de los procesos aplicados es comprobada con
los resultados obtenidos en la experimentacidn, que fué efectua

da en una Planta Piloto, utilizando equipo de vidrio y realizan

-1 -



do procesas intermitentes,

La importancia del estudio sobre la obtencifén de disol
ventes grado espectro radica en que siendo &stos, productos de
importacién y por lo mismo de un alto costo, serfa de gran bene
ficio para numeresas industrias y laboratorios el producir es--

tos disolventes.

Considerando que Méxice es un pafs en vias de desarro-
1lo, en el cufill dfa a dfa se da mds importancia a la investiga-
ci6n y al contrcl de calidad, el aumento de laboratorios en. los
cufiles ya es comln encontrar instrumentacifn analftica y de in-
vestigacifn, ha hecho que la demanda de estos disclventes sea -
creciente y por lo que la produccidén de los mismos en nuestro -
pals cobre con el tiempo una mayor importancia como consecuen--

cia de su necesidad.

Es por lo que el objetivo esencial de &ste estudio es-
el de obtener estos disolventes a nivel de planta pilote, Moti
vando a los laboratorios y pequefias industrias a producir sus -
propios disolventes grado espectro.en escala suficiente para cu

brir su demanda.

Por otro lado cuando la demanda de estos disolventes -
sea lo suficientemente elevada para que econémicamente sea cos-
teable instalar el equipo necesario para producirlos a nivel in
dustrial, el presente estudio puede servir como base para poder

realizar una escalacibn a nivel industrial.

-2 -
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CAPITULO I
DISOLVENTES

I.1. GENERALIDADES Y DEFINICION

Tomando en cuenta que el primer disolvente utilizado -
por el hombre fue el agua, esto nos bastaria para saber que el-
uso de los disolventes tiene una larga historia. A medida que
a avanzado el desarrollo industrial con el perfeccionamiento de
las tecnologias, el hombre a ido empleando nuevos disolventes -
aumentando asi la variedad de los mismos, siendo en la actuali-

dad indispensable el uso de é€stos en laboratorios e industrias.

Citaremos dos interpretaciones las cuales nos daran -

una adecuada definicién de lo que es un disolvente.

a) El disolvente es el componente de una mezcla homo-

génea que se encuentra en exceso.

b) El disclvente es un liquido que disuelve a otra --
sustancias generalmente un sblido, sin afectar su composicibn -

quimica.

-l -



Existen diversas clasificaciones de los disolventes --

realizadas desde diferentes puntos de vista, estas se basan en:

Punto de ebullicibn
Presifn de vapor

Rapidez de cvaporacibn
Coeficiente de dilucibn
Limite de inflamabilidad
Polaridad

Composicifn Quimica
Aplicacitn Industrial

Pureza

Sjendo de importancia en este estudio la clasificacién
basada en la Pureza ya que en esta ubicamos a los Disolventes -

Grado Espectro.

1.2, CLASIFICACION BASADA EN LA PUREZA

Por los diferentes usos que se dan a los disolventes -
tanto en la industria como en laboratorios, se hace necesario-

una clasificacién de los mismos fundamentada en la pureza,

Para hablar sobre la pureza de un disolvente es necesa
rio tomar en cuenta que el grado de pureza de un disolvente de-

penderi de los siguientes factores:



a) Grado de pureza obtenido con procesos industriales

técnica y econfGmicamente factibles.

b) Normas de calidad establecidas por el Gobierno, fa

bricantes y usuarios.

c¢) Especificaciones del usuario, seglin las necesida--

des del proceso.

En esta clasificacién mencionaremos tres grados de pu-

reza:

1. Disolventes grado industrial
Poseen 10 a 15% de impurezas

2. Disolventes grado reactivo & analftico
Poseen una pureza superior al 98%.

3., Disolventes grado espectro o fotrex

Poseen una pureza superior al 99.5%
A este Giltimo grupo se refiere el presente estudio.

Asi para llegar a obtener un disolvente ya sea grado -
industrial, reactivo o espectro; serd necesario someterlo a uno

¢ varios procesos de purificacibn, dependiendo de la materia --

prima que utilizemos.



En el presente estudio nos limitraremos a tratar proce-
sos de purificacibn para obtener a los disolventes grado espec-
tro, a partir de los mismos, grado industrial o analftico, por-

ser la forma mis rdpida y econdmica de obtencién,

1.3. DISOLVENTES A ESTUDIAR

Cualquier disolvente puede ser procesade para obtener
grado espectro, de una manera global diremos que este trabajo -
tiene vilidez para disolventes orglinicos, pero siendo imposible
referirnos a cada uno de ellos y no existiendo un proceso de -
purificacibn aplicable a todos por igual; canalizaremos los ob-
jetivos del presente estudio dirigiendo nuestra atencibn a tres

de los disclventes m#s comlines: Metanol, Benceno y Acetona,

En base a los rtesultados obtenidos en fstos se realiza
r8 una extrapolacifn hacia otros disolventes con el fin de sefia
lar de una manera panorfmica una alternativa a seguir para obte

nerlos grado espectro,

1.3.1. METANOL CHSDH PM 32.04 gr/gr mol

1,3.1.1, Generalidades
También 1llamado alcohol metflico, carbinol, alcohol de
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madera fué preparado hasta 15932 por la destilacién destructiva-
de la madera., Actualmente gran parte del metanol se produce --
sintéticamente con rendimientos casi cuantitativos por la hidro

genacibn cataiftica del monbxido de carbono;

El metanol es un lfquido de gran mobilidad, inflamable
y venenoso. Cuando esta puro, apenas se percibe su olor carac-

ter{sticc a alcohol y arde con una 1llama azulada poco luminosa
1.3.1.2. Propiedades

Punto de fusién - 97.8°C
Punto de ebullici®n 64.7°C a 760 mmHg
58.5°C a 586 mmHg

Densidad dis = 0.7964 g/ml
a2l = 0.7924 g/m1
Indice de Refraccidn n}S = 1.33066

20
ng = 1.3296

Densidad del vapor 1.11 (aire = 1}
Punto Flash 12°C (54°F)
Temperatura de flama 470°C {878°F)

Limites de explosividad
(% vol., de aire) 6.0 - 36.5
Temperatura critica 240°C (464°F)



Presibn critica 78.5 atm
Calor especifico (Kcal/XgeC) 0,595 - 0,605 (20-25°C)
Momento dipolo 1,69

E}l metancl es soluble en agua en todas proporciones.

1.3.1.3. Usos

El metanol es utilizado en la industria como disolven-
te en extracciones de aceites vegetales y animales. Es la mate
ria prima en la fabricacifn del formol y €steres metilicos de -
dcidos orgflnicos e inorgfnicos, Es utilizado también como an-
ticongelante para radiadores de automdviles y liquido de freno.
Como combustible para estufas de campafia y sopletes de soldador.
Es el desnaturalizante mSs comGn del etanol, En 1la industria -
del plastico se utiliza como agente suavizador de plésticos pi-
roxilinicos. En la industria farmacéutica es usado como disol-
vente en fabricacibn de colesterol, compuesto de clorafenicol,-

estreptomicina, vitaminas, hormonas y otros productos minerales.

1.3.1.4. Toxicidad Humana.

El envenenamiento por metanol puede ocurrir ya sea por
ingestién, inhalacifn o adsorci6n cutfénea. En estados agudos -
provoca dolores de cabeza, fatiga, naGseas, fallas visuales (en

ocasiones ceguera permanente), acidez, convulciones, colapsos -



circulatorios, fallas de respiracibn y la muerte.

tado casos de muerte por ingestibn de menos de 30 ml.

letal media es de 100 a 250 ml,

1,3.1.5. Especificaciones de Pureza

Se han repor

La dosis

La lista de especificaciones de Grado Industrial, Reac

tivoc y Espectro que a continuacidén se presentan son basicamente

con anflisis realizados en el laboratorio de Farmex.

METANOL

Propiedad

Humedad % KF
PH
CCF
Densidad gr/ml
Temperatura
ebullicibn

Descripcidn

Especificaciones grado espectro (ACS)

Grado Industrial

0.4 %

6
Sténdard

0.7932

57 - §8 °C

Liquido ligera

mente amarillo

- 10 -

Grado Reactivo

0.1 %
6

Sténdard
0.796 (20°C)

57 - 58 °C
Liquido incelo-
ro, olor carac~

teristico.



METANOL GRADQ ESPECTRO

Color (APHA) 10
Agua 6.1 %

Intervalo ebullicibn

1 ml - 95 ml 1°C
95 ml - sequedad 1°C
Residuo evaporacién 0,001 %

Acetona, aldehidos

(como acetona) 0.001 %
Acidez (como HCOOH) 0.002 %
Alcalinidad (NHy) 0.0002%

METANOL GRADO ESPECTRO

Longitud de Onda (mn) Absorbancia

210 0.80
220 0.40
230 0.20
240 0.10
260 0.04
280 0.01
400 0.01

-11“-



1.3.2. BENCENO CGH() PM 78.11 gr/grmol

1.3.2.1, Generalidades

El benceno es uno de los disolventes orginicos mis co-
mlines y de gran importancia en la industria, €ste es un 1liquido
arom8tico volatil, incoloro, el cufl posee un olor caracteristj
co. Fu€ en el siglo XVII1 cuando se cbtuvo por primera vez. -
En la actualidad se obtiene el bencenc industrialmente a partir

esencialmente de dos fuentes, el petrbleo y la hulla,

1.3.2.2. Propiedades

Peso molecular 78.11 gr/grmol
Punto de fusibn 5.533°C

Punto de ebullicibn 80.100°C

Densidad 873.3 kg/md a - 3.77°C
Presidn de vapor 100.0 mmHg a 26°C
Indice de refraccibn ngs = 1.4979
Temperatura critica 289,45 °C

Presién critica 48.6 atm

Punto flash -11.1 °C
Temperatura ignicién 538.0 °C

{Imites explosividad 1.5 - 8 % en aire
Solubilidad en agua 0.180 g/100gragua

- 12 =



Sotubilidad de agua

en benceno 0.05 g/100 g benceno

El benceno es de gran importancia en la industria pues
to que es utilizado como materia prima en la sintesis de estire
no, fenol, ciclohexano, anilina, anhfdridc malefco, alquilbence
nos, clorobencenos y otros productos utilizados en la produc- -
cibn de medicamentos, insecticidas y pldsticos, El benceno tam
bién es uno de los componentes de la gasolina y como disolvente

tiene una gran utilidad.

E1 benceno tiene como propiedades caracteristicas los-
varios espectros, los cufiles son ampliamente usados como medio-
de anflisis, El benceno puede ser identificado tanto en forma-
cuantitativa como cualitativa en mezclas con otras substancias-
por comparacibn, la intensidad de la radiacién absorci6n del --
ultravioleta o infrarojo en 1a mezcla, se compara con la longi-

tud de onda especifica del compuesto puro,
1.3.2.4, Toxicidad Humana,

El benceno es una substancia venenosa con efectos t6xi
cos, agudos y crénicos. En cortos lapsos los efectos por inha-

lacién, ingestidn o contactos dérmicos se manifiestan inmediata

- 13 -



mente pero los efectos crénicos de exposicidon a bajos niveles -
de benceno no se manifiestan inmediatamente, por io que periddi
cos andlisis de sangre deben ser efectuados a los que estan cn-
contacte continuo con el benceno. E! bencenc debe ser manej)ado
solo en sistemas cervrados y debe ser utilizado solo en el caso-
de que no pueda ser sustituido por otro disolvente, en el caso-

de ser utilizado debe existir la ventilacifn adecuada.

La inhalacibn de aire con benceno en concentracifn de-
64000 mg/m3 es fatal en un lapso de § minutos, la concentra--
cifn de benceno de 8000 mg/m3 produce efectos tbxicos en 60 mi-

nutos’,
1.3.2.5. Especificaciones de Pureza

A continuacidén se dan las especificaciones, de los di-
ferentes grados de pureza que posee el benceno. Primeramente -
una lista de especificaciones grado industrial y reactivo con -

anfilisis realizados en el laboratorio.

BENCENO
Propiedad Grado Industrial Grado Reactivo
Humedad%KF 0.05 % menor 0,05 %
PH 6 6
CCF STh STh



Densidad a 20°C gr/ml 0.879 0.88

Temperatura

ebullicidn 69 - 72°C 70 - 71°C

Identificacibn Presenta Tiofenos Libre de Tiofenos

Descripcifn Liquido amarillo Lfquido incoloro,
z;::cteristico. olor caracteris-

tico,

Especificaciones del benceno gradc espectro (Reagent)-

dado por la ACS.
BENCENQ GRADO ESPECTRO
Rango ebullicifn 1 - 95 ml no m4s de 0.5°C

95 - seco no mis de 0.5°C

Residuo después de

evaporacifn no mis de 0.001 §
Tiofenos libre no mis 0,001 %
Compuestos de S no mis 0.005 %
Agua no mis de 0.05 %

1.3.3. ACETONA CH3CO CHy PM 58.08 gr/grmol

1.3.3.1. CGeneralidades

Tambi&n 1lamada dimetil cetona o 2 propanona, es la --
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mis simple e importante de las cetonas., Hasta la primera gue--
rra mundial fué fabricada por destilacifn via seca del acetato-
de calcio, el cu#il fué obtenido por la neutralizacibn del fcido
pirolefioso (destilacibn de madera) con lima y evaporando hasta-

secar.

En la actualidad algunos de los mfs importantes proce-

sos de manufactura son:

a) Procesos & partir de propano y propeno
b} Procesos a partir de alcohol isopropilico

c) Procesos a partir de cumeno

La acetona es un 1lfquido incoloro, flamable y con un -
olor aromatico suavemente picante. Es miscible en todas propor
ciones con el agua y con disolventes orghinicos como el eter, me

tanol, etanol y esteres.
1.3.3.2. Propiedades.
Punto de fusién - 94.6°C

Punto de ebullicién 56.1°C a 760 mmHg
51.7°C a 586 mmHg

Indice de Refraccidn n = 1,3588
Calor Especffico (1liq) 0.62 cal/g a 20°C
Calor vaporizacibn 6.9 Kcal/mol a 56.1°C
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Calor combustidn {1liq) 427 Xcal/mol

Gravedad especi{fica

{ t/20 °C ) 0.783 a 20°C
0.759 a 40°C

Viscocidad 0,32 cP a 20°C
Punto flash - 18°¢C
Temperatura autoignicibn 538 °C

Lfimites de explosividad

( % vol, de aire) 2.158 - 13 g 25°¢C
Temperatura critica 508°K {235°C)
Presifn critica 47 atm

1.3.3.3. Usos

La acetona tiene importancia como disolvente de aceta-
to de celulosa, utilizado en 1a manufactura de ray6n, plésticos
y pelfcula fotogrdfica, Se le utiliza como disolvente de nitro
celulosa, en la formulacidn de lacas, bases para pinturas de -

avién, cementos de hule y removedores de pinturas y barnices,

Debido a su facilidad de absorcifn de grandes vollime--
nes de gas acetileno, se utiliza como medio de transporte de es-
te material. Se le utiliza también en proceéos de extraccifn -
de disolventes, para la preparacibn de vitaminas, antibidticos-

y productos farmacfuticos.
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La aplicacibn intermedia para producir algunos produc-
tos quimicos tiene gran importancia, entre estos tenemos el an-
hidrido acético, cloroformo, yodoformo, alcchol diacet6nico, -~
sulfonal, bisfenol A, metacrilato de metilo y otros productos -
de importancia. Su volatilidad, combinada con sus excelentes -
propiedades disolventes, hacen a la acetona valiosa para el la-
vado y desgrase de superficies metAlicas o de vidrio, asf como-

para la purificacibn de aceites,.

Un nuevo campo de aplicacitn de la acetona se presenta
en 1a sintesis de nuevos productos, asi como en los nuevos pro-
cesos de extraccidn en la industria farmaceutica, aumentando --
con esto su consumo, Ademfs, debido a que la acetona es una ma
teria prima para plésticos, donde se emplean estos filtimos, se-

ofrece un vasto campo de aplicacidn para este disolvente.

1.3.3.4, Toxicidad Humana

La acetona puede ser ubicada dentro del grupo de disol
ventes con bajos efectos, agudos y crénicos. La exposicibn pro
longada con grandes concentraciones de vapor producen anestesia,
provocande posible irritaci6n de ojos, mariz, y garganta; el --
olor puede ser desagradable. No tiene las propiedades suficien
tes como para prevenir los efectos adversos que puede producir-

su exposicifn prolongada.



Il contacto divecte de la acectona con los ojos pucde -
producir irritacidn y una lesidn transitoria de la c6rnea. Eil-
prolongado o repetido contacto con el lfquido puede secar la --

piel y pucde ser una posible causa de dermatitis.

Para lo sepuridad del personal que trabaja con acetona,
industrialmente ¢s aceptado 1000 ppm (2400 mg/msj en aire para-
perfode diario de trabajo, para altos niveles de acetona debe -
usarse equipo de proteccibn para respirar. La acetcna puede --
ser manejada con seguridad si se toman precauciones de sentido-
comfin; debe evitarse el contacto con el lfgquido, no debe ser --
usado para limpiar la piel, debe utilizarse guantes de protec--

cién.

Debe haber una ventilacibn adecuada al trabajar con es
te disolvente y en caso de incendio puede ser controlado con --
ditxido de carbono o extinguidores quimicos secos,.

1.3.3.5. Especificaciones de Pureza

Especificaciones de la acetona grado comercial

Gravedad especifica 20°C/20°C 0.790 - 0,793

Rango de destilacidn 55.5 - 57°C
Residuo a 100°C no exceda 0.003%

Acidez no exceda 0.002% {ac. acético)
Humedad no exceda 0.3 %



Especificaciones del laboratorio para grado espectro.

Humedad %

Densidad

CCF

Temperatura
ebullicibn

Descripcibn

- 20 -

0.1 miximo
0.79 gr/ml

Stindard (libre impurezas)

52 - 53°C
Lfquido incoloro olor

caracterfsticas



CAPITULO 11
DESTILACION

2.1 PROPOSITO

Este capitulo pretende dar una imagen objetiva de la -
operacidén de transferencia de masa que es utilizada en leos pro-
cesos aplicados (Destilacifn Intermitente); siendo imposible --
tratar la parte correspondiente a cada una de las operaciones -
existentes que pueden ser aplicadas en la purificacibn de disol
ventes, alin cuando no puede discutirse que sea en principio im-

portante,
2.2 DEFINICION E IMPORTANCIA

La destilacifn és una operacibn de transferencia de ma
sa que sirve para aislar los componentes de una solucidn, la -
separacibn depende de la distribucifn de los componentes entre-
dos fases (liquido-vapor), siendo aplicable cuando todos los --

componentes estan presentes en dichas fases,

A los disolventes en cuestién para ser purificados se-
les somete generalmente a una destilacién, por lo que es indis-
pensable antes de analizar los diferentes procesos de purifica-

cidn el comprender perfectamente esta operacién. Por lo que se



desarrollan algunos conceptos importantes referentes a la misma

con los cufiles conoceremos los fundamentos tefricos de ésta.
2,3 EQILIBRIO VAPOR-LIQUIDO

Para aplicar con é&xito los métodos de destilacibn es -
necesaric conocer los equilibrios que existen entre la fase va-
por y liquido de la mezcla binaria, presentandose como varia---

bles la presidn de vapor, temperatura y composicién,
2.,3.1 DIAGRAMAS

Para mezclas binarias contamos con las tres variables-
antes mencionadas, por lo que la representacidn gri&fica comple-
ta del equilibrio requiere un diagfama tridimensional, Sin em-
bargo al considerar un equilibrio a presidn constante podemcs

representar al equilibrio utilizando dos diagramas.
2,3.1.1 Diagrama de Puntos de Ebullicién

Este lo obtenemos graficando la temperatura de ebulli-
¢idn contra las fracciones mol del componente mis volitil en el
liquido y en el vapor respectivamente. Podemos observar en la-
figura 2.1 dicho diagrama, &ste presenta una curva inferior que

representa las temperaturas de puntos de burbuja y una curva su
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perior que representa las temperaturas de puntos de rocio, am--
bas con respecto a la concentracidn de la mezcla, En los ex--
tremos del diagrama se localizan las temperaturas de ebullicibn
de los componentes puros. Recordando que dicho diagrama se re

fiere a una presibn determinada la cuil permanece constante,

2.3.1,2 Diagrama de equilibrio liquido-vapor

El diagrama de equilibrio entre las dos fases nos rela

ciona las composiciones de la mezcla en 8stas, donde:

x sera la fraccifn mol de la sustancia mis volatil en-

el liquido.

y*corresponde 2 la fraccién mol de la sustancia mds vo

18til en el vapor, estando en equilibrio,

Podemos observar en la figura 2.2 representada la cur-
va de equilibrio, &sta presenta variaciones en funcifn de la --
presién, asi, la separabilidad de una mezcla generalmente es me

nor a presiones elevadas,
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FIGURA 2.1
DIAGRAMA DE PUNTOS DE EBULLICION

Temperatura ebullicidn del
componente B puro,

Temperatura ebullicibn del
componente A puro,

Curva de temperaturas de -
puntos de Roclo.

Curva de temperaturas de -
puntos de burbuja

Linea de unidn,
Liquido saturado

Vapor saturado

Mezcla vapor-liquido.
composicibn x , y*,

A componente miAs volitil

B componente menos volitil

)
'
!
1
1
.
'
]

FIGURA 2.2
DIAGRAMA EQUILIBRIO VAPOR - LIQUIDO

Curva de equilibrio

Fraccitn mol. del liquido
saturado,

Fraccibn mol vapor satura
do en equilibrio con el -
liquido,

Tendencia de la curva a -
presibn aumentada

Tendencia de la curva a -
disminucidn de presidn,

I JTR

1

«

Presitn constante

©-
; .“ED
3. :
y* / :
/ |
/ .
/4 5
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2.3.2 FUNDAMENTO TEORICO

El conocimiento de estos aspectos permite comprender -
la operacibn de destilacifn y con la ayuda de los cllculos se-
tendra una base s&lida para dar una adecuada interpretacibn a-
los datos obtenidos en la experimentacidn llegando a obtener -
conclusiones acertadas, mismas que nos ayudaran a mejorar el -

proceso aplicado.

2.3.2.1 Leyes,

2.3,2.1.1., Ley de Dalton: "La presidn total es igual a la suma
de las presiones parciales de los componentes que -

forman la mezcla gaseosa",

p = PA + PB

Siendo P Presidn total (mezcla binaria)
T Presifn Parcial
A,B Componentes

2,3,2.,1.2 Ley de Raoult: "La presibn parcial de un componente
a una temperatura determinada, es igual al producto-
de la presifn de vapor de dicho componente puro a la

misma temperatura por la fraccibn mol del mismo en -
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el liquido'.

Siendo p Presién parcial
x fraccidn mol en el liquido

p° presidn de vapor del componente puro a la --

misma temperatura.

La fraccibn mol en la fase vapor es la relacibn entre-

la presibn parcial y la presibn total, y*= p/P

Las soluciones ideales son aquellas cuyo comportamien-

to se acata a lo descrito por la Ley de Raoult,

2.3.2.1.3 Ley de Henry: "La presibn parcial de un componente so

bre una solucidn es proporcional a su fraccifn mol en

el liquido".
P o= Hx
siendo ) Presibn parcial
x Fraccitn mol en el liquide
H Constante de Henry

2,3.2,2 Volatilidad

La volatilidad es una medida numérica de la facilidad



de separacidn y depende de 1la diferencia entre la composicidén -
del liquido y el vapor. Podemos calcularla de la siguiente ma-

nera:

YB/ B
Siendo x Fraccién mol en el liquido

y Fraccibn mol en el vapor

a;b Componentes

Para soluciones ideales a= P: / P%

Siendo P® La presidn de vapor.
2,5.2,3 Desviaciones de la idealidad, Azebtropos,

Generalmente las mezclas presentan desviaciones de la-
ldealidad, se considera positiva cuando la presifn total es ma-
‘yor que la prevista por la ley de Raoult y negativa cuando es -
menor, Cuando existe una gran desviacibn positiva & negativa, -
las curvas en el diagrama de puntos de ebullicibn presentan un-
méximo & un minimo, las mezclas con tales caracteristicas son -
azeotr&picas y tienen un punto de ebullicibn constante, requi--

riendo para su separacidn m&todos especiales de destilacidn,



2.4 METODOS DE DESTILACION

Al llevar a cabo una destilacidn &sta puede efectuarse
de diversas formas dependiendo de las condiciones de operacibn-
y las caracteristicas del equipo, segdn las necesidades especi-
ficas del proceso, asl encontramos que existen distintos tipos-
de destilaciﬁn de entre los cufles podemos mencionar, Destila--
cibn Destructiva, Flash, diferencial, Fraccionada, azebtropica.
De éstas enfocaremos nuestra atencidn a los dos tipos que fue-
ron aplicados en el desarrollo experimental de &ste trabajo -~

siendo &stas, la destilacidn diferencial y la fraccionada.
2.4.1 DESTILACION DIFERENCIAL O SENCILLA
2,4.1,1 Descripcidn

En la destilacidén diferencial el vapor que se genera-
al hervir el 1iquido, se va separando a medida que se forma y-
seguidamente se condensa recolectandolc como producto.

2.4,1,2 Procedimiento de Cilculo

Para realizar los cllculos de &sta se utiliza la ecua

cibn de Rayleigh, siendo &sta:

tn £ . —

w
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Siendo F Moles iniciales en el hervidor
W Moles finales en el hervidor

x Fraccidn mol; (s) hervidor, (D) destiladec

Asi podemos determinar F, W, Xp 4} X, conociendo tres -
de ellas. La integracibtn del lado derecho se lleva a cabo gré-
ficamente con 1/(y - x) como ordena contra x como abscisa y de-

terminando el frea bajo la curva entre los limites indicados.
2.4.2 DESTILACION FRACCIONADA
2.4.2.1 Descripcibn

La destilacibn fraccionada es conocida por rectifica--
cidn, en ésta, los vapores generados a partir del liquido se in--
troducen en una columna por la cufl asciende poniendose en con-
tacto y a contracorriente con el liquido condensado que descien
de, después de haber pasado por la columna los vapores se con--
densan regresando una parte a la columna (reflujo) y obteniendo

otra como producto.

En la rectificacibn encontramos las siguientes varia--
bles importantes: Reflujo, retencibén (holdup), presidn de vapor

(active driving force), volatilidad y nGmero de etapas tebricas,

La columna funciona como seccifén de enriquecimiento} -

| e
Refiriendonos al equipo del que disponemos.
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donde el progreso de la destilacifn puede controlarse por tres-

formas diferentes:

1) E1 reflujo constante y composicifn en el domo variag

ble.

2) Composicibn constante en el domo, producto de un re

flujo variable.

3) Utilizando un sistema de ciclaje,

2,4,2.2 Procedimiento de cilculo,

Antes de referirnos a la secuencia de cilculo es nece-
sario mencionar que la operacifn se lleva a cabo en estado no -
estacionario, se denomina Destilaci6n Batch, y se caracteriza -
por que las concentraciones en cualquier punto del equipo cam--

bia con el tiempo, trabajando por med jo de lotes,.

El procedimiento de céilculo para la destilacifn batch-
fraccionada consiste en utilizar el anilisis basado en el méto-
do gréfico de Mc Cabe - Thiele, suponiendo columna adiabdtica,-
sobreflujo equimolar, calor de mezcla y retencibn despreciables,
Conociendo el nGmero de etapas*que nos proporciona el equipo, -

el procedimiento esta compuesto por los siguientes puntos:

* Tensle; referencia # 2 , pag # 180
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2.4.2.2.1 Determinar la cantidad minima de reflajo.

Hacemos uso de nuestra curva de equilibrio para repre--
sentar el cilculo del reflujo interno minime (L/V} min. En el
diagrama, figura 2.3, localizamos el punto D que correspondera
al destilado de composicién Xp = ¥p localizado sobre la diago
nal. En seguida localizamos el punto que nos representa las -
condiciones en el hervidor, teniendo una composicifn inicial -
en el lfquido x; en equilibrio con el vapor de composicibn f:,
éste punto se ubica sobre la curva de equilibrio, La recta --
que obtenemos al unir estos dos puntos sera la linea de opera-
cién y la pendiente de &sta nos da el valor del reflujo mini--

mo, el cuil puede ser expresado con la siguiente ecuacidn:

(L) - YD - Y;
V{ min Xp . Xg

Donde la D se refiere al des-

tilado y la s al hervidor.

1
Figura 2.3 Cantidad minima de

reflujo (L/V) min. Ll S A e ThL ‘'D

. :

Curva de equilibrio . ,sﬂ' :

> :

»> :

X fraccién mol del liquido yﬁ - H

y* fraccitn mol de vapor en ., | ¥ )

ibed Yei [T°A .{ﬂ :

equilibrio : - '

X - R ! H

D Destilado donde xp YD : :

F Condiciones en el hervidor ? .

X

composicién Xg, y; o1 X X
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2,4,2,2,2. Cdlculo del reflujo externo R,

Con el valor de reflujo interno minimo (L/V) cdlcu

min’
lamos el reflujo externo R que se define como R = L/D, utilizan

do la expresifn:

L/V
(1 - L/v)

R-

Se debe utilizar un reflujo operacional de 1.5 a 10 ve

ces el valor de reflujo minimo,
2.4.2,2.3 MéEtodo grdfico para operaciones a reflujo constante.

Valiendonos de la grifica de equilibrio, trazamos en -
esta 1lineas de operacidn de pendiente constante que partan de-
la diagonal de 45 grados, E1 nfimero de platos tebricos se esca
lona en cada una de las lfneas, determinando asi las composicig
nes en equilibrio entre el hervidor (xs) y el destilado (y*). -

En la figura 2.4 podemos visualizar lo antes descrito.
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FIGURA 2.4

METODO GRAFICO PARA OPERACIONES A REFLUJO
CONSTANTE. REPRESENTA UN PROCESO DE DOS-

ETAPAS TEORICAS

Para 2 Etapas

x
donde 1 Curva Equilibrio
2 linea de operacibn

3 etapas. Cada escalon representa una etapa-
tebrica,

X TFraccién mol en el 1lfquide

Y* Fraccién mol en el vapor
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2.4.2.2.4 Aplicacidn de la ecuacidbn de Smoker y Rose,

Utilizando esta ecuacidn, realizando la integracidn --
grifica, junto con la ecuacibn de la composicitn promedio, rea-
lizamos un cllculo por tanteos para determinar el contenido fi-
nal en el hervidor (Sf) que corresponde al valor final especifi-
cado de la concentracisn final promedic del destilado (XD prom).

La ecuacibn de Smoker y Rose es:

[.n i = ——-4—-—

y para el cilculo de la concentracibn promedio del destilado

Si X; - Sf X¢

*p prom S

i " 5¢

donde la S se refiere a las cantidades contenidas en el hervi--

dor, i1 al inicio, f al final y x a las fracciones mol,
2.4,2.2.5 Duracibn de la destilacidn,

Si denominamos como z a la integral del lado derecho de
la ecuacibn de Smoker y Rose, el tiempo en horas para la destila

cibn se puede determinar por medio de la siguiente ecuacidn:

W, e - 1
8 = (R + 1) 1
\




0 también;

g = Dol (W,

v i° wf)

siendo 6 Tiempo
W Contenido en el hervidor
i inicial j; £ final
R  Reflujo externo

FLUJO DE VAPOR

2.5 RESULTADOS

Los resultados de una destilacifén intermitente son cla
ramente presentados por medio de grificas de curvas referentes-
a la cantidad de destilddo (% carga destilado) contra composi--
cidn, La figura 2.5 nos muestra este tipo de diagrama.

FIGURA 2.5
RESULTADOS DE UNA DESTILACION

INTERMITENTE (BATCH).
1

El siguiente diagrama
miestra la variacidn-
tipica de las composi
ciones del destilado- y
y del liquido del her
vidor, contra la can-

tidad destilada en una x
destilacibén intermi--
tente con relacidn de re--
flujo constante,
oo S0 100
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CAPITULO III
ALGUNOS TIPICOS PROCESOS DE PURIFICACION

3.1 GENERALIDADES

A pesar de gque existen una gran cantidad de procesos -
de purificacidn, no pretende el presente capitule dar a conocer
todos y cada uno de ellos, solo citaremos algunos procesos tipji
cos que se aplican para obtener disolventes grado espectro a --

partir de grado reactivo 6 industrial,

Debido a la gran variedad de disolventes que existe, -
al tomar en cuenta que cada uno de los mismos posee sus propias
caracteristicas y propiedades, nos encontramos con que cada uno
de &stos representa un problema diferente, por lo que no existe
un proceso de purificacién el cufl pueda ser aplicado por igual
a todos los disolventes. Por tanto de una manera general clasji
ficaremos los procesos y daremos ejemplos, con el fin de indi--
car el panorama de los procesos a tratar y de esta manera pro--
porcionar un medio para poder elegir el proceso mis adecuado. -
Ain cuando la eleccifn estd usualmente limitada por las caracte
risticas fisicas peculiares de los materiales con que se va a -~

trabajar,
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3,2 CLASIFICACION

I Grupo Procesos de destilacidn simple y

fraccionada,

11 Grupo Procesos basados en el tratamien

to quimico con otros compuestos.

Il Grupo Procesos combinados de destila--

cidn y tratamientos Quimicos,

v Grupo Procesos especificos de Destila-
cidn.
v Grupo Procesos que implican diversas -

operaciones de transferencia de-

ma sa.

3.2.1 GRUPO I. PROCESOS DE DESTILACION SIMPLE Y FRACC IONADA

Estos procesos quedan comprendidos con lo descrito en-
el capitulo anterior, Lo importante sera conocer si la opera--
cién de destilacidn, ya sea simple o fraccionada, sera suficien
te para obtener el grado espectro, en caso afirmativo seran des

critas las condiciones de la operacifn,
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3,2.2 GRUPO 11 PROCESOS BASADOS EN EL TRATAMIENTO QUIMICO CON
OTROS COMPUESTOS

Estos procesos estan basados en la accidn que tienen-
algunos compuestos quimicos, sobre el disolvente liquido en --

cuestibn. Algunos ejemplos de estos agentes son:

Agente funcidén
Cloruro de calcio fundido CaClz deshidratar
Carbonato de Potasio K2C03 deshidratar
Oxido de calcio Ca0 deshidratar
Hidrdxido de sodio NaOH deshidratar
Sulfato de calcio (yeso) CaSO4 deshidratar
Acido sulfdrico HZSO4 elimina tiofenos

al benceno

El agente a utilizar dependera de 1as necesidades espe

cificas del proceso de purificacitn,

3.2,3 GRUPO III PROCESOS COMBINADOS DE DESTILACION Y TRATAMIEN
TOS QUIMICOS.

En este tipo de procesos se utiliza el mismo tipo de -

agentes quimicos descritos en el grupo anterior, aplicandolos -
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-

anterjior, posterior & simultanecamente a la operacidn de destila

cibn ya sea simple & fraccionada,

3,2.4 GRUPO IV, PROCESOS ESPECIFICOS DE DESTILACION,

5.2.4.1

3.2.4,2

5.2.4.3

Dentro de éste grupc mencionaremos a:

Destilacibdn Extractiva. Se fundamenta en alterar la -
volatilidad relativa afiadiendo un agente no voldtil --

con respecto a la mezcla.

Destilacibn aze8tropica, Se basa en agregar un com- -
puesto quimico a la mezcla azeltropica, formando de eg
ta manera una mezcla azebtropica diferente a la ante--
rior de la cufl podemos separar mis fd&cilmente alguno-

de los componentes,

Destilacibn a presiones reducidas. Este tipo de destj
lacidn se basa en la alteracitn de la volatilidad rela

tiva de una mezcla por efecto de la presidn,

3.2.5 GRUPO V PROCESOS QUE IMPLICAN DIVERSAS OPERACIONES DE --
TRANSFERENCIA DE MASA,

Mencionamos en éste grupo algunas otras operaciones de

transferencia de masa, cuya importancia es indiscutible, en ba-
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se a las cuiles pueden fundamentarse algunos procesos de puri
ficacidn y ayudaran a visualizar un panorama mfs amplio de las
diversas alternativas que tenemos para obtener disclventes gra

do espectro.

3.2.5.1 Adsorcién

La adsorcibn comprende el contacto de s6lidos con 1li-
quidos o gases y la transferencia de masa en la direccién del-
fluido al sblido. En estas operaciones se explota la capaci--
dad especial de ciertos sblidos para hacer que sustancias espe
cificas de una solucibn se concentren en la superficie de es--

tos sblidos.

3.2.5.2 Permeacibn.

Las separaciones por permeacidn consisten, en que una-
solucidn liquida 8 una mezcla de gases se pone en contacto con-
una membrana no porosa ¥y el gas o liquido que se difunde a tra-
vez de la membrana se disuelve inicialmente en ella y después -
de atravesar la membrana se separa el componente que se disol--

vio en forma preferente.

3,2.5,3 Diflisis

Por este nombre se conoce a la separacifn de una subs-
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tancia cristalina presente en un coloide, mediante el contacto
de la soluciofi de ambos con un disolvente liquido y mediante -
una membrana permeable tan solo al disolvente y a la sustancia

cristalina disuelta,
3,2.5.4 Extraccién,

La extraccifn lfquida es la separacién de los compo--
nentes de una solucifn liquida por contactoe con otro ligquido -
insoluble, esta operacibn produce nuevas soluciones que a su -

vez deben separarse,
3.2,5,5, Efusién,

Consiste en poner una mezcla gaseosa en contacto con-
una membrana microporosa, de tal manera que los diferentes com
ponentes de 1a mezcla pasan a través de los poros con una ripi
dez que depende de los pesos moleculares, logrando de esta ma-

nera la separacibn de la mezcla.
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3.3 EJEMPLOS DE ALGUNOS PROCESOS TIPICOS DE PURIFICACION

3.3.1. METODOS DE CBTENCION DE DISOLVENTES ALCQHOLICOS GRADO-

ESPECTRO

La tabla I(A) contiene sintetizados los ejemplos de -
estos procesos. El grupo® se refiere al de la clasificacién

mencionada con anterioridad.

TABLA IA

METODOS DE OBTENCION DE DISOLVENTES ALCOHOLICOS
GRADO ESPECTRO

GRUPO ; PROCESO

DESHIDRATANTE

DESCRIPCION

2 Lorriet

CaCl2 fundido
I(ZCO3

Se pasa el liquido (alco--
hol) por una capa de deshj|
dratante;se deseca a T = -
138°C (horas)

T Temperatura °C

3 Gay Lussac

Cal viva

Mezcla alcohol y cal viva-
se destila generalmente --
dos veces,.

3 Lorriet

Cal viva

Vapores de alcohol por - -
cal, Necesario control de
T para evitar formacibn --
de alcoholato de calcio, -
Necesario la redestila- --

cion. T Temperatura “C

* PGy
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TABLA TA

{Continuacibn

GRUPO PROCESO DESHIDRATANTE DESCRIPCION
CaCl2 Se rectifican los vapores
y condensan. Se refluja-
3 Mariller cierta parte al deposito-
y de CaCl, donde se burbu--
Ganger jean vapores a la columna,
Deshidratante se deseca a
138°C,
T Temperatura °C
Utiliza un macerador dondé
3 Martine
Cal viva agrega la cal y calienta -
Legrand con una chaqueta,.
Calienta el alcohol y lo -
3 Barbet Cal pulverj mezcla con la cal, luego A
zada. pasa a un evaporador (pro+
ceso continuo)
Vapores alcoholices pasan
3 1.G, Cas0, por CaSQ, quedando CaS0,-
Farben (yeso) (172) H,0.
Industrie El alcohol debe pasar por

filtros tiempo reaccibn -
15 seg,

Deshidratante se puede --
usar varias veces se recy

pera a 175°C
T Temperatura °C

- 43 -



TABLA TA

{(Continuacibn)

GRUPO PROCESO DESHIDRATANTE DESCRIPCION
Utiliza una torre de ab--
Mezcla sorcibn en la parte infe-
sales rior introduce vapores de
4 Hiag CaCO4, Cuso, alcohel humedo y por 1la -
cal parte superior alcohol ab
soluto con el agente des-
hidratante disuelto, E&ste
se recupera a una temperg
tura de 300°C.
Torre de rectificacibn --
Glicerina parte inferior vapores al
4 Mariller sola o mez coholicos, por la parte -
clada superior glicérina conti-
KCOyZnCIz nuamente ,mayor contacto, -
CaCl, recuperacibn de glicerina
por arrastre vapor -
T = 170°C y 720 mHg, ~
Sydney Benceno Crea un azeotropo terna--
Young Cloroformo rio y de eso parte para -
4 Keyes CCL, obtener el alcohol, procg
so intermitente (Continuo -
Ricard Allement y Cfa)
% ETANOL
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TABLA IA ({Continuacidn)

GRUPO PROCESO DESHIDRATANTE | DESCRIPCION
Para etanol trabajando a

4 Lewis una presifn de 70 mmHg
desaparece el azeotropo,
Realizando el procesoc a-

4 Merck Cal presién de 4-5 atmosferas,
acelera la fijacibn de --
agua,

3 Para Se destila en dos ocasio-

Metanol CaH, nes el metanol y al redes
tilado se trata con CaH2
para secar,

3 Propanol Fraccionarlo y colectarlo

y altes CaH, después del azeotropo, re
alcoholes destilar y tratar con CaHz
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3.3.2 METODOS DE OBTENCION PARA ALGUNOS DISOLVENTES NO ALCOHQ
L1C0OS, CON EL FIN DE OBTENERLOS GRADO ESPECTRO

La tabla I (b) nos describe estos métodos utilizando-

como ejemplo al Pentano, Hexano, Benceno y Acetona.

TABLA IB
METODOS DE OBTENCION DE
DISOLVENTES NO ALCOHOLI
COS GRADO ESPECTRO

GRUPO DISOLVENTE | AGENTE QUIMICO|] DESCRIPCION

Lavar varias veces con -
Pentano HZSO4 HZSO4 concentrado, para-
remover olefinas lavar -
con agua y secar con -~ -
CaCL2

2 Hexano CaClZ

Reaccibn con H,80, para-
3 Benceno H,so eliminar tiofencs,elimi-
nar humedad destilando &
usando CaClZ

3 Acetona CaS0, Destilar y secar utili--
zando CaSO4, redestilar,
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3.4. PROCEDIMIENTO A SEGUIR PARA LLEVAR A CABO EL ESTUDIO SO-~
BRE LA PURIFICACION DE UN DISOLVENTE ESPECIFICO.

a) Analizar al disolvente. Propiedades y caracteris-

ticas.,
b) Determinar las impurezas que presenta,

¢) En base a lo anterior elegir un procesoc de purifi-

cacidn ubicandolo en el grupo mis adecuado a la clasificacibn.

d) Aplicar el Proceso. Haciendo las especificaciones
adecuadas referentes a las condiciones de operacidn y al uso -
de los agentes quimicos con los que se llevan a cabo los trata

mientos, cuando Estos son necesarios.

El Ingeniero Quimico encarado con el problema de sepa
rar los componentes de una solucifn, generalmente tiene que es
coger entre varios métodos posibles. En cualquier caso, la ba
,se principal para la eleccidn es el costo; el método que resul

ta mis barato es el que generalmente se utiliza,

Siempre en la eleccidn se deben tener en cuenta las ex

periencias previas favorables,
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CAPITULO IV
ANALISIS

4.1 IMPORTANCIA Y USO

En base a un anélisis, cuantitativo y cualitative, co-
nocemos las propiedades, caracter{sticas e impurezas que posee-
nuestro disolvente problema. Fundamentados en el mismo, elegi-
mos el proceso mids adecuado para lograr su purificacibn, obte--

niendolo as{ grado espectro.

Una vez elegidc el proceso se procede a llevarlo a la-
prdctica, siempre al aplicar el mismo, se requiere tener un con
trol adecuado de éste, para 1o cufl utilizamos el anélisis de -

la siguiente manera:

"1) Materia Prima.- Debido a que la misma puede pre--
sentar variaciones, a las predichas por su especificacién, uti-

lizando éste podemos hacer los ajustes necesarios al proceso.

2) Proceso.- Durante la duraci6n de la destilacién -
podemos verificar a diferentes intervalos de la misma, si el --

proceso ofrece resultados positivos.

3) Producto., Se comprueba que cumpla con las especi-
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ficaciones necesarias de grado espectro,
4.2 PRUEBAS

El andlisis realizado consiste en las siguientes prue
bas (via humeda):

a) Humedad *KF
b) pH
¢) CCF (cromatografia)
d) Densidad
é) Temperatura ebullicién

f) Descripcibn del disolvente

Para el caso del producto si es posible debe incluir-
se en el anilisis el espectro del mismo para la comprobacién -
de su grado de pureza, Esto dependera obviamente del instru--
mental con que cuente el laboratorio.

La cromatografia del 1fquido es un medio seguro y necesario de

comprobacién.
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CAPITULO I
DESCRIPCION DEL EQUIPO

1.1 GENERALIDADES

El cquipo en el cufl se lievo a cabo la parte experi-
mental pertenece a una planta piloto instalada con fines de in
vestigacién y produccidn en pequefia escala. El equipo esta --
constituido por un reactor provisto de sistems de agitacién y-
calentamiento; fste ademds de servir como reactor, hace las --
funciones de un hervidor que forma parte del sistema de frac--

ciopamiento.
Este se complementa con una torre de destilacién empa
cada (anillos Rasching), un sistema de dos condensadores, un -

enfriador del producto y un recolector del mismo,

1.2 SOPORTE

La altura del equipo es de 600 cm. pero esta localiza
do a 160 cm de altura del piso, por tanto en base a éste la al
tura total del equipo es de 760 cm, En la parte externa y ro-
deando a todo el equipo que integra la planta piloto, se en- -
cuentra una estructura metflica que consta de dos niveles y po

see corredores, con lo cufl se tiene acceso y control de cual-



quier parte del equipo.

Existe un soporte tubular metdlico en el cudl estdn -
fijos cada una de las unidades que constituyen el equipo antes
descrito. A nivel del primer piso se encuentran colocados pa-
ralelamente el reactor 5-6 y el recolector {en soportes dife--
rentes). En el mismo soporte donde esta instalado el reactor-
§-6, se encuentra instalado entre el orimer y segundoc nivel la
torre empacada y el enfriador, A nivel del segundo piso se en
cuentra ¢l sistema de condensacib6n (dos condensadores), la tu-

beria del sistema de vacfio y la vidlvula de venteo.

La altura del soporte en el cudl estf instalado el re
cclector es de 340 cm y la altura del soporte en el cudl estan
fijas las demis unidades es de 720 cm. Ambos soportes se en--

cuentran colocados paralelamente.

1.3 REACTOR (S-6)

Es un recipiente esférico colocado a nivel del nrimer
piso del sopborte a 210 cm de la planta baja, la capacidad mixi
ma de éste recipiente es de 100 litros, utilizando un volumen-
de operacibn entre 60 y 80 litros. En la parte interior del -
reactor se encuentra un agitador y un serpentin de calentamien
to, la parte inferior del reactor termina en un tubo de 3 cm -

de difmetro externo (2 cm & interno) y una longitud de 22 cm,-



éste posee una vdlwula para controlar el flujo del fluide que -
circula por éste conducto ya sea cn cl momento de cargar o des

cargar.

La altura del reactor es de 120 c¢m teniendo un didme-
tro de 00.5 cm. Visto de frentc en la parte superior izquier-
da tiene una abertura conectada a una tuberfia de 11 cm de dif-
metra, la cuil se comunica con la parte inferior de la torre -
empacada. En el centro tiene una boca con tapa, teniendo un -

didmetro de 12 cm. ésta sirve para cargar o lavar el reactor.

En la parte superior derecha tiene una abertura conec
tada con una tuberfia de 3.5 cm de didmetro y por medic de la -
cufl se comunica con un embude. En lo que se refiere a la ins
trumentacién en el reactor, &ste cuenta con un termémetro con-
el cufl medimos 1a temperatura del l1iquido en el interior del-

reactor.

El embudo antes mencionado tiene una capacidad de 10-
litros, teniendo un diimetro 23 cm y una altura de 45 cm, en -
su parte inferior poseec una vdlwula por medio de la cual se --
controla el flujo que se dirige al reactor, el liquide fluye -
por gravedad. El agitador se mueve por un motor eléctrico el-
cudl se encuentra localizado en el centro y arriba del reac- -
tor, de ahi sale el eje.del impulsor y se introduce por la par

te superior al reactor, la longitud vertical del eje del impul
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sor es de 75 cm y en la parte inferior de 1a misma se chncuentra
la propela cuya longitud horizontal es de 20 cm (difmetro)}, és-
te agitador no llega el fondo del reactor sino que esta coloca-
d o 1/4 parte de distancia del fondo, estando separado de la -
parte superior del serpentin por una distancia de 20 cm.

El serpentin de calentamiento es una tuberia de vidrio
en forma de espiral, el didmetro de la tuberia es de 1.5 cm. En
la parte inferior, casi a nivel del tubo de descarga del reac--
tor, se conecta con la tuberia de vapor, el vapor se introduce-
y fluye ascendiendo a través de la espiral exterior y una vez -
que ha alcanzado la parte superior, el vapor desciende por una-
espiral interna y se descarga por la parte inferior, conectando
se con una tuberia de retorno del vapor colocada en el lado - -
opuesto a la tuberfa de alimentacién del vapor. La tuberia de-
vapor cuenta con una vilvula colocada cerca de la entrada al --
serpentiﬁ y por medio de la cudl se realizan las purgas, cuando
el 1fquido condensado obstruye el libre paso del vapor a lo lar

go del serpentin.

La espiral exterior del serpentin tiene un didmetro de
12 e¢m quedando en la parte inferior seprado de las paredes del-
reactor por una distancia de 3 c¢m. La altura del serpentin es-

de 40 a S0 cm teniendo su base 4 cm arriba de la parte superior

del tubo de descarga.



La conexibn entre el hervidor*y la torrc empacada se-
tealiza por medio de una tuberia de 11 cm de diémetro. Parte-
del lado superior izquierdo del hervidor y termina en la base-
inferior de la torre, por donde es alimentado el vapor prove--
niente del hervidor. Esta tuberia consta de un codo de 150 --
grados, un codo de 90 grados y un tramo de tuberia recta. La-
longitud total de estos tres segmentos es 110 cm. En el codo-
de 90 prados esti instalado un manémetro para medir la presibn
existente en el equipo, tiene en la parte posterior un tramo -
de tuberfa el cufl termina con un sello, éste sirve como segu-
ridad tcniendo un limite de resistencia con respecto a la pre-
sién, cuando la presibn excede éste limite, el sello revienta-

evitando que el aumento de presibébn pueda dafiar el equipo

1.4 TORRE EMPACADA

Esta torre es alimentada por los vapores provenientes-
del hervidor, los cuales se introducen en la misma por la parte
inferior. Tiene una altura empacada de 148 cm y un didmetro de
20 ¢m. Esta empacada con anillos Rasching, los cubles tienen -
1a catacterf{stica de tener la misma longitud de difmetro y altu

ra, los primeros 35 cm de empaque lo forman anillos de 2.5 cm -

(1 pulgada}); el resto del empaque lo forman anillos de 1.25 cm,

* Mervidor equivale al reactor $-6



esto facilita la entrada de vapor en la parte inferior de la -
torre. Los anillos estan empacados al azar siendo el objetivo
primordial del empaque el proporcionar un eficiente contacto -
entre las dos fases que se encuentran en contracorriente, los-

vapores que ascienden y el liquido que desciende.

En la parte superior a una distancia de 6 cm arriba -
del empaque se encuentra un pequefio recipienée el cull recoge-
las gotas condensadas del 1iquido destilado, dirigiendose ha--
cia una tuberfa de 3 cm de diémetro, la cudl desemboca en la -
parte superior del enfriador, el flujo del lfiquido es por gra-
vedad, La pequefia tuberfa antes mencionada y cuya longitud to
tal es de 55 cm. tiene una vilvula colocsda a 28 cm de 1a salj
da de la torre y por medio de la cuil se controla el flujo con
densado, asf{ en un principio de la destilacibn se puede operar
a reflujo total manteniendo esta vilvula cerrada hasta que se-
alcance el equilibrio, posteriormente abriendola podemos hacer
fluir el producto condensado hacia el enfriador, dejando una -
cierta cantidad de teflujo. A pesar de esta vlvula es muy di

ficil tener un control cuantitativo del reflujo.

El tiempo que tarda en recorrer todo el empaque el va
por, tiempo de retencibn, cuando el empaque esta completamente
seco y que se ha tomado experimentalmente al inicio de la des-
tilacibn var{a entre 5 y 10 minutos, y esto se debe a la velo-

cidad de evaporacibén que se tiene en el hervidor, siendo fun--



vién del flujo de vapor alimentade al serpentin del hervidor.

En la parte superior y a una distancia de 10 cm del -
empaque (a 5 cm del recipiente recolector del condensado)}, se-

encuentran los condensadores,

1.5 CONDENSADORES

Estan colocados en la parte superior de la torre, en-
el segundo pisc a una altura de 600 cm en el soporte, tomando-
base la parte superior del empaque la altura del sistema de --
condensacién mide 165 cm. Existen dos condensadores; el prime
ro tiene un difmetro de 22 cm y por el ascienden los vapores -
que salen de la torre, en su interior esta el serpentin de en-
friamiento que condensa los vapores, éste tiene una altura de-
25 cm de 1los 53 cm que tiene éste primer condensador, el difime
tro exterior de la espiral es de 18 cm quedando a una distan--
¢ia de las paredes del condensador de 2 ¢m, la tuberfa que --
forma este serpentin tiene un diémetro de 2 cm., Por la parte-
superior del serpentin esta conectade con la tuberia que pro--
porciona el lfquido enfriante (agua), éste entra por la parte-
superior y va descendiendo por 1la tuberia del serpentin hasta-
lliegar a 1a parte inferior donde esta conectado a la tuberia -
la cull recibe el 1iquido caliente, el flujo del liquide es --
continuo. El segundo condensador esta conectado al primero --

por medio de una tuberfa de 3.5 cm de didmetro y 5 cm de altu-



ra. El segundo condensador tiene una altura de 65 cm y un dii
metro de 12 cm, por el ascienden los vapores que no fueron con

densados en el primero, en su interior esta instalado el ser--

pentin que tiene una altura de 58 cm y la espiral tiene un dié
metro exterior de 10 ¢m, la tuberia de este serpentin tiene un
difmetro de 1 cm. Al igual que en el primero el liquido en---
friante entra por la parte superior y desciende por el serpen-
tf{n siendo desalojado en la parte inferior en la conexién de -
la tuberfa de descarga del mismo. El segundo condensador ter-
mina en su parte superior en una tuberfa de 3.5 cm de didmetro
la cuél forma una T, La parte derecha de la misma se conecta-
con la tuberfa del sistema de vacfo y pose una vilvula para el
control del mismo. En el centro y arriba de 1la T se encuentra
una vdlvula de venteo. Hacia el lado izquierdo de ésta tube--
rfa, se recupera el 1fquido que pudiera 1legar ahi mandandole-

hacia el recolector.

1.6 ENFRIADOR

El enfriador del condensado esta paralelo al lado su-
perior izquierdo de la torre, como ya mencionamos anteriormen-
te el Ifquido condensade proveniente de la torre llega al en- -
friador por la parte superior y fluye por gravedad. La altura
del enfriador es de 40 cm y tiene un didmetro de 12 cm, por la

parte superior entra la tuberfa del liquido condensado, el - -
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cual desciende por el enfriador atravéz de una tuberia en forma
de espiral {serpentin), la tuberia tiene un didmetro de 1.25 --
em, la altura del serpentin equivale a la altura del enfriador,
el difdmetro exterior de la espiral es de 9 cm estando separado-
de las paredes del enfriador por un cm. El enfriador esta to--
talmente lleno del 1iquido enfriante (agua) y esta en continua-
circulacién, ya que por la parte inferior del enfriador se co--
necta ton una tuberfa por la cull fluye el 1liquido enfriante, -
la parte superior tieme una salida para desalojar el liquido --
que circula por el exterior del serpentin, siempre se mantiene-

el enfriador lleno de l{quido,

El 1{quido condensado sale del enfriador por la parte-
inferior desalojandose en una tuberfa de 3.5 cm de diémetro, es
ta tiene un tramo vertical de 40 cm encontrandose en el extremo
una vilvula la cuél controla 1la salida del flujo en ese punto,-
es en esta parte donde se realizca el descabezado y donde se tie
ne la oportunidad de tomar muestras en diferentes tiempos de 1la
destilaciﬁn. Anterior a la vflvula 1la tuberia tiene un tramo -
horizontal el cudl forma una U la cull se dirige hacia el reco-

lector, esto ocurre al encontrarse cerrada la vilvula,
La distancia entre el enfriador y el recolector atra--

véz de esta tuberfa, tiene una longitud de 350 cm, y el liguido

fluye atravéz de la tuberfa por gravedad.
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A diferencia de los condensadores, en el enfriador - -
nuestro disolvente fluye atravéz de la tuberia del serpentin, -
teniendo nuestro liquido enfriante enlla parte exterior. En --
los condensadores nuestro disolvente (vapor) fluye por la parte
exterior del serpentin circulando en el interior el 1liquido en-

friante,.
1.7 RECOLECTOR

El producto llega al recolector por medio de una tube-
ria proveniente del enfriador, el lfgquido fluye atravéz de esta

tuberfa por gravedad, la longitud de la misma es de 350 cm.

El recolector es un recipiente esférico con un diéme--
tro de 50 cm, teniendo una capacidad de 60 litros, recolectando
se generalmente un volumen de 35 a 50 litros, la altura del re-
colector.es de 105 cm. Tiene colecado a 3/4 partes de la altu-
ra de la esfera, en el frente y centrada, una boca con tapa, la
cuél es utilizada para agregar substancias 6 bien se utiliza pa
ra realizar el lavado interior del mismo, En la parte superior
del recolector tenemos la tuberia proveniente del enfriador, --
por la parte superior izquierda tenemos una abertura conectada-
a una tuberia de 3.5 cm de didmetro y la cufl se conecta con la
tuberfa del sistema de vacio se cuenta con una vilvula para el-
control del mismo, anterior a ésta vélvula existe un tramo ver-

tical el cuidl termina con una vdlvula de venteo.
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El producto obtenido se descarga de éste recipiente -
paor la parte inferior fluyendeo el liquide por gravedad., La --
parte inferior del recipiente, al igual que en el reactor, ter
mina en una tuberia de aproximadamente 3 cm de didmetro y 30 -
cm de longitud, posce una vilvula por medio de la cufl se con-

trola la salida del flujo,

1.8 ESQUEMAS DEL EQUIPO.

Por medio de los esquemas se da una imagen objetiva -

del equipo utilizado perteneciente a la planta piloto.

El primer esquema representa la estructura tubular -~
metdlica que sirve como soporte y a la cufl estan fijos las di
ferentes unidades que integran el equipo, las cudles estan des

critas con anterioridad,

El segundo esquema es una imagen del equipo de vidrio

utilizado, formado por las siguientes unidades:

Reactor y/o Hervidor 8-6
Torre Empacada

Condensadores

Enfriador

Recolector
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CAPITULO 11
DISOLVENTES

2.1. METANOL

2.%.1. DESCRIPCION DEL PROCESO

El proceso de purificacitn aplicado al metanol, con el
fin de obtenerlo, grado espectro, pertenece al primer grupo de-
la clasificacibn (*), consistiendo éste en una destilacibn frac

cionada.

Utilizando como materia prima el metanol grade indus--
trial, encontramos valiéndonos del anfilisis que la Gnica impure
za presente es el agua. La mezcla binaria (Metanol - Agua) pue
de ser separada utilizando €sta operacibn. La técnica llevada-

acabo consiste en:

Lavar y secar el equipo

b  Cargar en el reactor 5-6 de 60 a B0 litros de Meta
nol grado industrial

[d Poner a funcionar el sistema de agitacibn

d Dejar fluir el Ifquido enfriante (agua) en los con
densadores y el enfriador

e Iniciar el calentamiento dejando fluir el vapor

(*) Capitulo II1I Procesos de Purificacidn péigina (37)
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f Descabezar de 10 a 15 litros en funcidén de la tem
peratura m
g Recolectar el producto
Suspender el calentamiento dejando de 10 a 15 1i--

tros de colas, en funcién de la temperatura

=

Descargar y &lmacenar c¢l producto

i Descargar -las colas

NOTA: Realizar anBlisis para controlar el proceso de Materia -

prima, descabezado, producto intermedio y final.

El metanol que no cunpla con las especificaciones reque-

ridas se redestila,
2.1.2, CALCULOS
2.1.2.1. Propdsito

Al llevar acabo el desarrollo del presente trabajo se-
realizo primeramente la parte experimental de la cuil se obtu--
vieron una serie de datos y resultados del proceso aplicado. -
Posteriormente se efectuaron los chlculos tebricos los cufiles,-

para el Metanol, consisten en:

a) Calculos de Equilibrio 1fquido-vapor de la Mezcla-
Metanol-Agua

b) CAlculo de la operacién de Rectificacién
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Teniendo como proposito Ja de comprende:r los [enépencs
que ovcurren, durante el procesy aplicado, dendo und sdecuuds in
terpretucibdn a los dutos cxperimentules, mismos gue ul ser com-
parados y completédos con los tebricos permiten realizar concly

siones fundumentaduas tebrica y experimentalmente,
2,%,2.2, C&ilculos de Equilibrio

A) Grados de libertad. MNuestro sistema en el equili-
brio tiene como variables la temperatura, presifn y concentra--
cibn, Siendo "C'" los componentes presentes y "P" el n(mero de-

fases, los grados de libertad O seran: O = C - P + 2

Los grados de libertad son dos o sea que de las tres -
variables del proceso solo una puede fjjarse constante. S5i las
variables calculables son la temperatura y la concentracibn la-

constante serf la presibn; en nuestro caso, la atmbésferica.

B) Equilibrio de la mezcla binaria metancl - Agua. -
Nuestra presién de operacibn permanece constante P = 5386 mmHg.-
Para determinar las relaciones partimos de los datos de las pre

siones de vapor de los componentes de la mezcla en estado puro.



TEMPERATURA PRESIONES DE VAPOR (mmilg)

°C Metanol ’ Agua
58.5 586 139
60.5 645 149,38
64.5 760 183
70.0 540 233.7
75 1150 289.1
80 1370 355.1
85 1650 433.6
90 1950 525.76
92.2 2085 586

Considerando la solucién ideal, comportamiento segln -
lo previsto por la Ley de Raoult, calculamos las concentracio--
nes del vapor y el liquido en equilibrio utilizande las siguien

tes ecuaciones:

P - P;
1iquid. Xy = -ﬂ—:—-ﬁ;—
Py
vapor vy = o X,
- Siendo P Presibn total

P° Presibn de vapor
1 Se refiere al metanol

2 Se refiere al agua
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Obtenemos asi los datos de equilibrio de la mezcla Metanol-Agua,

TEMPERATURA FRACCION MOL DEL METANOL
C x y
58.5 1,00 1.00
60.5 0.940 0.988
64.5 0.700 0.905
70.0 0.510 0,810
75.0 0.345 0.680
0.0 0.228 0.532
85.0 0.125 0.353
90.0 0.042 0.141
92.9 0.00 0.00

Con estos valores obtenemos las siguientes pgréficas:

Grifica 1 Puntos de ebullicifn (Graficando la tempera
tura contra las composiciones del liquido y
vapor) .

Grifica 2 Curva de equilibrio {Graficando la composi-

cifn en el 1Iquido contra la del vapor).

NOTA: La mezcla metanol - agua no presenta un comportamiento -
ideal, como podemos observar en la grifica 3, ésta pre--
senta una desviacibn positiva, o sea que la presibn to--

tal es mayor que la descrita por la ley de Raoult, sin -
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PUNTOS DE EBULLICION
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CURVA DE EQUILIBRIO
Mezcla: Metanol-Agua

0.97
0.87
0.7
067
0.57
_ 047
0.3’4
0.27

0.1

0 of 02 03 od 05 08 07 08 o9 |

% Fraccidn mol de Metanol en el liguido
y Froccion mol de Melanol en el vapor
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DESVIACION POSITIVA
Mezcia Metanol-Agua

P mm Hg

200

A Solucidn ided (Ley_m

Presion totol
Pvesion parcil  oguo
Presidn porcial  metanal

o of 02 03 04 os 06 07 08 09
X Fraccion mol Metanol en el liquido

! [

P Presidn de vapor
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COMPARACION DE CURVAS
DE EQUILIBRIO

Mezcla: Metanol-Agua
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embargo para soluciones diluidas la desviacifn es minima.
La gré&fica 4 nos muestra las variaciones que presenta --
nuestra curva de equilibrio ideal con respecto a la real

a diferentes concentracicnes,
Considerando que nuestra solucifn esta sumamente dilui
da, siendo el porcentaje de error entre los datos reales e idea
les menor al 1,7%, es vilido considerar que nuestra solucibn --

presenta un comportamiento ideal.

~ Siendo esto vilido no solo para €sta mezcla, si nc que

es aplicable a otras soluciones diluidas.
2.1.2.3. Chlculos sobre la operacidn de Rectificacibn

Para llevar a cabo &stos partimos de los siguientes da

tos:
v Volumen de materia prima 60 lts. Metanol industrial
dn Densidad de la mezcla
d1 Densidad del metanol 0.7924 g/ml
d, Densidad del agua 1.0000 g/ml
i peso del agua 0.40
% peso del metanol 99.60
X4 Fraccibn peso del agua 0.004
X, Fraccibn peso del metanol 0.996
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a = d1 X1 +d, X

2 "2

d = (0.7924)(0.996) + (1)(0.004)

m
m = 0.7932 g/ml
M, = d, V

M, = (0.7932)} g/ml (60000) ml

M, = 47592 gr
M, = 47592 gr (0.996) = 47401.632 gr MeOH
M, = 47592 gr (0.004) = 190.369 gr H,0

N = M/PM

Ny = (47401.632 gr)/(32 gr/mol) = 1481.301 mol
N, = (190.369 gr)/ (18 gr/mol) = 10,576 mol
N, = 1491,.877

t
x, Fraccibn mol metanol Xy = 0.99291
xp Fraceibn mol agua X, = 0.00709

Graficamos nuestra lfnea de equilibrio entre los valo-
res de X = 0.99 y x, = 1,00, en &stas concentraciones nuestra-

curva de equilibrio es una linea recta,
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Datos Equilibrio x y

0.9900 0.99762
0.99200 0.998094
0.99605 0.999006
1.0000 1.0000

Para el cflculo del nGmero de ctapas tebricas utiliza-
mos el valor experimental de la concentraci6bn del destilado
0,9995 y lo determinamos graficamente como se muestra en la gri

fica 5, utilizando nuestra curva de equilibrio.

Podemos también determinarlos por la ecuacidn de Fens-
ke®% para la cufl tendremos un valor de la volatilidad a = 4,2 -
constante., Los dos mfétodos tienen el mismo resultado 2 platos-

tebricos.
a) Cantidad minima de reflujo.

YD - Vwi
v Xp - X4

L.

Xp = yp = 0.9995

X,; = 0.99281  -w--- = 0.998272

(L/V) = 0,08184

R = (L/V)/(1 - (L/V))
R = 0,08913

* veferencia # 2 PAG.\SO
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DETERMINACION DE PLATOS
TEORICOS
Mezcla: Metanol-Agua

y

' '(Conoemmcidn nicial de Metanol en el destikado
0.99971
0. 996 /
0.9977]
0.996™
0.995'J
0.99471 12 Etopo 29 Ewapa
0.993™
0.9921 I 2 PLATOS
|
0.991
Concentracion iniciad Metanal en el
reacior x
0.997] J ! 1
99 0.992 0.99 0.996 0.998 |
X Fraccion mol de Metand en el liqudo
y Fraccion mol de Metanol en el vapor

Grifica §




E1 reflujo de operacisn debe ser 1.5 veces el mfnimo,-
pero en este caso se trabajo con el reflujo minimo, La pendien

te de nuestra linea de operacién scra m = 0,08184

b) Método grifico, En nuestro diagrama de ecquilibrio
trazamos nuestras lineas de operacibn que tendran un &ngulo de-

4.67 grados. Obtenicendo de la gri&fica 6 los siguientes datos:

i

Xp *u o Xp - Xy
0.9984 0.9629 0.0055 181.81
0.9980 0.9891 0.0089 112,35
¢.9975 0,9858 0.0117 85.47
0,9958 0.976¢6 0.0192 52.08
0.9937 0,9662 0.0275 36.36
0.991716 0.9531 0,0385 25.97

En la grafica 7 calculamos la integral del lado dere-
cho de l1la ecuacifn de Smoker y Rose {*), cuyo valor sera el - -

irea bajo la curva,

Ecuacién n ;1, = «;—Eé-im—
f D W

Para obtener nuestro metanol grado espectro, el valor-

del destilado promedio debera ser xProm = 0.998, utilizando una

secuencia de tanteos podemos encontrar los resultados asf obte-

(*) Ver el capftulo 2 (destilacifn) dc la parte teBrica,raG3a
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LINEA DE EQUILIBRIO
Mezcla  Metanol-Agua
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. Fraccidn mol Metanol en el vapor
Grafica 6 y P
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CALCULO DE (%,
Mezcla Metanol-Agua
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nemos los siguientes datos:

Area xprom
2.3438 0.9971
1.9860 0.9973
1.61 0.99734
1.33 0.9976
1.06 0.9979
0.9855 0.99800

Teniendo moles iniciales W1 = 1491.8
moles finales wf = 556,79

moles espectro We = 035

Por lo tanto el 62.67%de la carga de metancl la obtene
mos con una pureza tal que cumple con especificaciones del gra-

do.
2,1,3. DATOS TEORICOS Y EXPERIMENTALES
2,1.3.1., Datos Tebricos

Los datos obtenidos al realizar los cflculos tebricos,
siguiendo el procedimiento ejemplificadec en la seccifn 2.1.1.3,
para la mezcla Metanol-Agua estan sintetizados en la tabla® .-

Para la cuil damos la siguiente clave.
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CLAVE

N e

-

(=T - R N . N, |

12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22

CONCEPTO

Lote
Volumen

Fraccién Peso de Metanol Inicial X1

Fraccibn Peso de Agua Inicial Xy.2
Masa Metanol (gr)
Masa Agua (gr)

Masa Total

Moles Metanol

Moles Agua

Moles, Totales

Fraceifn Mol Metanol Inicial Xy- 1
Fracci6n Mol Agua Inicial X2
NGmero Etapas Tedricas (Gr&fico o Fenske)
(L/V) Minimo

Reflujo MiInimo

Linea Operacibn (Pendiente)

Area de la Ecuacién de Smoker y Rose
Moles Totales Iniciales (Reactor)

Moles Totales Finales (Reactor)

Fraccifn Mol Promedio Destilado (Espectro)
Mcles Obtenidos Grado Espectro

Porcentaje de Produccién

Para dejar claro el contenido de la tabla daremos una-
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i6
17

19
20

reid

80
0.99%
0,004
63202

254
63456
1975

14
1969
0.9929
0.0071

2
0.0818
0,803
4.67°
f.9855

1989

742
0,9980
t247
62.69%

2

a0
0,996
0.004
63202

254
63456
1975

14
1989
0.9929
0,0071
1.8
0.0818
0.8913
4,67°
0,5308
1989

7o
0,9980

819
41,174

3
72
0.996
0.004
56882
28
§7110,4
1778
12,6
1790.6
0,.9932
0.0068
4
0.0818
0.8913
4.67°
0.9855
1740.6

668,3
0.9980

1na
62,671

(4-12)

60
0.996
0,004
47402
190
47592
14813
10.5
1491.8
0.9929
0.0071
H
0,0818
0.8913
4,67°
0,9855
1491,8
556,79
0.9980

935
62,674

65
0.996
0,004
51352

206
51558
1605
14,44
1616.4
0.9929
0,007

0,0818
0.8913
4,67°

0,9855
1616,4

603,3
0,9980

1931,1
62,674

CALCULOS DE LA MEZCLA

METANOL-AGUA

6
60
0.996
0.004
47402
190
47592
1481,2
10.5
1491.8
0.9929
0.0071
1.5
0.0818
0.8913
4,67°
0.5305
1491,8

877
0,9980
614,8

4111

7
60
0.996
0.004
47402
190
47592
1481,2
10,5
1491.8
0,9929
0,007
1
0.0
0.0
0.0
0,3161
1491,8

1087,8
0,9980

404
27.00%

TABLA 2
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3
38
0.99689
0.00311
30042
94
30136
938.3
5.2
944
0.9944
0.0056
2
0.0818
0.8913
4.67°
1,95
944
133
0,9930
811
85,008
R#7

9

35
0.9676
0,0024
27684
67
27781
865, 12

3,72
868,84
0,9957
0.0043

2
0.0818
0,8913
4.67°
2,65
868.84

68
0,9980

800
90, 00%
R¥G

10
45
0.9975
0.0025
35592
920
35681
1112.2
s
Mm7,2
0.9955
0.0045
2
0.0818
0,8913
4,67°
2,65
1mz.2

78

0,9980
1039.2
93,008
R¥ 4

n
32
0.9982
0.0018
25313
46
25369
791,34
2.55
793.89
0.9967
0.0033
2
0,0818
0.8913
4.67°
3.08
793.84

30
0.9980
763,89
95,00%
R#9

{13-14-16}
60
0.996
0. 004
47402
190
47592
1481,2
10,5
1491.,8
0,9929
0,0071
Z
0.0818
0,8913
a,67°
0.9855
1491,8
556,79
0.9980

935
62.67%

(15-21-22}
75
0,996
0.004
59252
238
59990
1851.0
153.2
1864.8
00,9924
0,0071
2
00,0818
0,8913
4,670
13,9855
1864,8

696

0.49980
1108,8
62,067%



CALCULOS DE LA MEZCLA
METANOL - AGUA

. CLAVE

1 17 18 19 20 (25-29) 24 (26-34) 27 28 30 31 32 (33-3°
2 62 76 75 76 70 70 80 a0 1490 80 140 200 75

3 0.996 0.986 0,996 0,996 0.996 0,996 0,996 5.99807 0,996 0.996 0,99  0.996 0. 996
4 0,004 0.004 0.004 0,004 0.004 0.004 . 0.n04 0.00197 0.004 0.004 0.004° 0,004 0.004
5 40891 60045 59252 60045 55302, 55302 63202 31650 110603 63202 110603 158005 59282
6 197 241 238 241 c22 222 254 62 445 2514 448 635 238

7 49°78.4 60286 50400 60286 55524 £5524 63456 31712 11048 63456 111048 158640 Lasan,
3 1559 1976 1851.% 1876 1728.18 172818 1975 959 3456.3 1975 3456,3  4937.6 (LRI
e 1" 14 13.2 14 12,33 12,33 14 4 24.7 14 24,7 35.3 13.2
o 1570 1890 1864,9 1890 1740.51 1740,51 1e8g 993 3481 1989 81 4972.49 I
1" 0.993 0.9925 0.9929 10,9925 0,9929 0.9920 0,9929 0.9959 ©£,9929  0.9929 0.3929  0.9929 n,9970
12 r.007 5,008  0.007% 0.0075 0.0M1 0.6071 0.00M 0.0041  0,007F  0.0071 0.0371  0.0077 0,007
13 2 2 1.5 1.3 2 1.5 1 2 1 2 1 H ) 2
14 n.0818 0.0818  0.0818 0.0818 0.0818 0.0818 B 0.0818 - n,0818 - - 00818
15 0.08913  0.089i3 0.08813 0.08913 0.08913 0.08%13 - 0.08913 - 0.08913 - - 006513
16 4,67° 4.67° 4.67° " 4,67° 4.67° 4,67° - 4.67° - 1.67° - - 4.67°
17 0.5855 0.9855  0.5305  0.5305 0.9855 0.5308 n, 3161 2.80 0.3161  0.963%5 0.3161  0.3161 0, 8555
8 1570 1890 1861.8 1890 1740.5 1740.5 ioho 993 3481 1989 3481 1972.9 1861,
19 506 708 1097 1112 649.5 1022 1443 90 2537 742 2837 3425.1 6on
bl 0.9980 0.9980 N.9980  0,0980 0, 9940 0. 0980 0.99:80 0.99S50  0.9980 0, %R0 0.9980  0.0080 0, 0980
2 984 1185 767, 8 778 1091 717.8 540 90z 944 1247 944 1347.8 1165.5
2 62,674 62.69% 41,005 41,168 62,681 41,224 . 27.00% 90.00%  27.00% 62.69% 27,008 27.00% 62,67

R¢ 325

CONTINWACION 83 - TABLA 2



breve descripcitn de la misma. El nGmero de Lotes (clave 1) se
refiere a las diferentes ocasiones en que se llevo acabo el pro
ceso, siendo un total de 40 ocasiones. El volumen (2), frac- -
cifn peso de Metanol inicial (3) y fraccibn peso del agua ini--
cial (4), son los datos de los que partimos para iniciar el ba-
lance de masa y los tomamos de los datos experimentales especi-
ficos para cada Lote: Obteniendo asi la masa metanol (5), masa-
agua (6), masa total (7), moles metanol (8), moles agua (9), mo
les totales (10), fraccifn mol metanol inicial (11), y frac- -
cibn mol agua inicial (12}. Estos dos Gltimos datos nos deter-
minan en que zona de la curva de equilibrio se efectua el proce

S0.

Tomando el valor experimental de la fraccifn mol de -
metanol en el destilade de 0.9995 podemos calcular por método -
grifico o por la ecuacién de Fenske el nfimero de etapas tebri--

cas (13).

Posteriormente realizamos los cllculos del andlisis de
la rectificacién siguiendo los pasos del método gréifico de - -
Mc. Cabe - Thiele (*), obteniendo el reflujo minimo y la pen- -

diente de 1la 1fnea de operaci6n (14; 15; 16).

Aplicamos la ecuacifn de Smoker y Rese cfllculando el -

valor de la integrar grificamente (17), que corresponde al frea

(*) Método descrito en el Capitulo IT (2.4.2.2} pég .30
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bajo la curva de la griafica 7.

Tenemos asi los siguientes resultados.

Moles totales finales en el reactor (19)
Fraccibn mol promedioc del destilado, (20)
Moles obtenidos grado espectro z1)
Porcentaje de Produccibn (22}

Acerca de los datos podemos hacer las siguientes obser

vaciones,

a)} Los volGmenes de la materia prima varian de 30 a -

80 litros,

b) La materia prima que se utilizo en la mayorfa de -
los casos posefa una fraccidn peso de metanol de 0.996; En -~ -
otros casos hubo ligeras variaciones, el realizar redestilacio-

nes.

c) Para fines de anflisis de datos se realizaron los-
cilculos para lotes similares suponiendo 1;1.5 y 2 etapas teSri

cas.

d) Reflujo minimo calculado fue constante por lo que-

la pendiente de la linea de operacifn tuvo un valor constante -
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de 4.677 Por las caracteristicas del equipo no se experimento-
variando el reflujo, aunque lo mids apropiado hubiera sido traba

jar con un reflujo mayor para aumentar la transferencia de masa,

e} La fraccibn mol promedio del destilado es la mini-

ma para poder considerarlo grado espectro.

f) Los porcentajes de produccibn aumentan al incremen
tar el nGmero de etapas, también observando un crecimiento al -
utilizar como materia prima una solucifn con una pureza mayor,-

como se observo en el caso de algunas redestilaciones.
2,1,3.2, Datos Experimentales,
Los datos experimentales obtenidos en los procesos de-

destilacibn realizados, aparecen sintetizados en la tabla 9§ .-

Para la éuél damos la siguiente clave:



CLAVE CONCEPTO

1" Lote

1 Fecha

La¥]

Volumen de Carga (1lts)

Duracién de la Carga (min)
Temperatura Inicial del Reactor (°C)
Tiempo Estabilizaci6n

Temperatura Estabilizacisn (°C)
Duracifn del Descabezado (min)
Volumen Descabezado (Lts)

Temperatura Reactor Descabezado (°C)

© W o 9 o s W

Volumen Destilado (Lts)

11 Duracidn Descarga Destilado (min)
12 Volumen Colas (Lts)

13 Duracién Descarga Colas (min)

14 Duracidn Destilacibn (min)

15 Duracibn del Proceso (min)

Cbservaciones sobre los datos experimentales:

a)' Se realiza el proceso 40 veces (0 lotes)

b) EI1 volumen de carga (2) varfa de 30 a 80 litros, -
dependiendn esencialmente de esto la duracién de la carga (3).

¢} La temperatura inicial en el reactor corresponde -
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generalmente a la ambiental variando entre 13 y 27°C.

d) E1l tiempo de estabilizacién (5) es el intervalo en
tre el inicio del calentamiento hasta que se alcanza a estabilj
zar la temperatura de ebullicibén de la solucibn, la duracién de
pende de la velocidad de calentamiento, y esta varia entre 10 y
40 minutos, La temperatura de estabilizacidn (6), que corres--
ponde a la de ebullicibn de la solucién, se observa que casi --
permanece constante durante el proceso; aunque existen cambios-
en la misma a través del proceso, por el rango de conceatracibn
en que se trabaja estos casi son imperseptibles por el instru--

mental utilizade. Las variaciones son entre 57 y 62°C,

e} La duracibn del descabezado (7) depende de la velo
cidad de la destilacién y del volumen del desabezado (8); va- -
riando la duracidén entre 10 y 90 minutos con rango en lo refe--
rente al volumen de entre 5 y 45 litros, Llevandose acabo gene

ralmente a una temperatura de $0°C,

f) Se deja un volumen de colas (12) de 10 a 75 litros

quedando el sobrante como destilado (10).

gl Como podemos observar representado en la grifica -
9 1a duracifn de la destilacién (14) fue muy irregular, esto bi
sicamente debido al flujo de vapor de calentamiento, por lo mis
mo el muestreo de datos no es adecuado para en base a ellos de-
terminar un tiempo Sptimo de duracidn de 1la destilacibn,
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DATOS EXPERIMENTALES
MEZCLA METANOL - AGUA

CLAVE
il 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 1B 19 20
1 270384 280384 200384 290384 300384 040484 100484 100484 100484 110484 120484 240484 250484 260484 0BOSB4 OBOS5B4 210584 210584 220584 220584
b4 80 80 72 60 65.5 60 60 38 35 45 32 60 60 60 75 60 62 76 75 76
3 30 90 35 30 30 20 30 15 5 20 14 30 30 30 25 35 35 20 30 20
4 20 18 18 2 17 18 17 3 25 16 20 20 25 27 27 2 17 22 18 26
. 25 25 Y 5 11 10 17 55 30 12 13 19 30 20 17 21 36 15 30 15
50 59 58 58 S8 58 58 S8  58-62 S8 58 58 58 58 58 58 58 s8 58 58
7 25 30 108 60 95 o8 20 16 14 36 10 29 40 43 33 33 56 23 1 25
8 15 15 30 18 12 u 10 S 5 6 3 1 12 12 20 11 10 11 10 10
9 52 §2 58 58 S8 58 58 58 62 58 58 58 58 S8 58 58 ] 58 58 58
10 60 60 36 32 435 40 42 42 20 32 26 40 38 3% 50 38 50 60 55 58
11 10 10 20 15 2 5 10 10 5 15 10 9 8 8 10 8 14 15 s 16
12 5 5 1 10 10 9 9 0 10 7 3 9 10 12 5 11 2 s 10 8
13 3 5 5 5 S 9 8 5 10 10 4 5 8 3 5 6 5 3 3 2

14 90 120 230 230 135 340 150 150 102 303 265 203 227 163 145 146 261 134 228 150
15 135 225 250 280 195 74 198 178 122 348 293 247 273 204 185 195 315 172 278 182

R#7 R#*6 R¥M RS R1

TABLA 3
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DATOS EXPERIMENTALES
MEZCLA METANOL - AGUA

CLAVE
0. 21 22 23 24 25 2% 27 28 29 30 31 3 33 34 35 36 37
1 230584 150084 180684 190684 220084 220684 250638 760684 260684 270684 280684 280584 250684 020784 050784 080BA4  DBOSE4
2 75 75 70 70 70 80 40 140 70 80 140 200 75 80 % 70 50
3 30 15 15 16 10 10 10 30 20 10 15 15 20 10 15 15 10
) 18 13 15 18 25 15 21 20 20 20 20 0 20 18 17 35 22
S 15 18 15 8 15 25 10 25 25 22 15 20 20 30 20 15 20
0 59 58 59 57 S8 58 58 58 55 58 58 60 56 59 59 60 61
7 a6 42 38 18 % 55 10 8 11 19 3 77 30 50 16 120 45
8 10 15 10 10 10 10 5 1s 10 15 8 10 15 1 10 15 4
9 59 59 56 55 53 58 55 58 40 S8 S8 58 58 59 57 81 59
1o 55 $s 50 50 50 65 25 110 50 65 100 160 55 78 55 50 35
1 5 5 7 15 2 20 11 a0 15 20 1o 15 10 4 10 8 15
12 10 13 10 10 12 15 10 15 10 4 25 30 5 5 5 15 12
3 5 10 5 10 10 5 5 10 10 5 [} 10 7 3 7 5 4
14 249 250 288 222 181 255 195 390 250 162 395 420 260 330 260 305 575
15 280 280 315 257 235 280 221 295 197 424 460 297 349 292 333 604
. RI25  R-3 R-3 rA39
TABLA 3
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CURVA ESTABILIZACION

- Mezcla  Metanol-Agua .

Gréfica 8

T Temperatura °C
1 tiempo minutos




DURACION DE LA DESTILACION
Mezcka Metanol-Agua

lotes




2.1.3.3, Anidlisis

Los datos del destilado muestran que en la mayorfa de-

los lotes, se mantienen constantes los siguientes puntos:

pH 6
Ty, 58,5 - 59 c
estadistico x 58.62
v 0.1732
rango 0,5
TLC Sténdar

Libre de impurezas

T,, Temperatura de ebullicibn

Las variaciones se presentan en las humedades

Humedad
Estadistico x 0.18 (media)
v 0.0818 (desviaci6bn --
Sténdar)
rango 0,22

En la gr&fica 10 se representa la variacibn de la hume
dad durante la destilacibn para la mezcla Metanol-Agua, Se ob-

serva que en la cabeza y la parte inicial del cuerpc es donde -
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se obtiene el Metanol grado espectro, Conforme avanza la desti
lacibn el contenido de humedad en el hervidor aumenta y por en-
de aumenta el contenido de humedad en el destilado, caracterfis-

tico de un proceso intermitente.

En la grifica 1] representamos la humedad promedio del
destilado en los diferentes lotes que sc realizaron experimen--
talmente para la Mezcla Metanol-Agua: Se observa que existen -
muchas diferencias esto provocadopm‘larelaciﬁn de volumen, en-
tre las cabezas el cuerpo y las colas. También en algunos ca--

sos por fallas en el equipo o en la operacién del mismo.
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2.2 BENCENC
2.2.1, DESCRIPCION DEL PROCESO

El proceso de purificacién aplicado al benceno, con -

el fin de obienerlo grado espectro, pertenece al tercer grupo -
L

de la clasificaciﬁn,( )consistiendo éste en un tratamiento qui-

mico y una destilacién.

Utilizando como materia prima el benceno grado indus--
trial encontramos, valiendonos del anflisis, que presenta tiofe
no como principal impureza, para eliminar &ste se realiza un --
tratamiento quimico con 5cido sulffirico, Terminado el trata- -
miento y debido a los lavados realizados en el mismo el conteni
dc de agua en el benceno es superior al especfficado, por tanto

para reducir el contenido de humedad realizamos una destila- -
cién,

La técnica llevada acabo consiste en:

& Lavar y secar el equipo

b Cargar de 60 a 80 litros de benceno grado indus- -

trial en el reactor § - &

{*) Capftulo III Proceso de Purificacién pigina (37)
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TRATAMIENTO QUIMICO

€ Reaccibn Tiofeno y &cido sulfdrico
¢l Carga en el embude 5 litros &cido sulffirico
¢2 Poner a funcionar el sistema de agitacién

c¢3 Dejar fluir lentamente el Aicido sulflirico del embu

do hacia el reactor nm

c4 Mantener el reactor con agitacifn constante de 10-
a 15 minutos, tiempo en que se lleva acabo la reac

cibn (2)
c5 Suspender la agitaciﬁﬁ
c6 Dejar reposar la solucifn 10 minutos (3

¢?7 Formadas las dos fases lfquidas se desecha la capa
inferior (4)

. d Lavado del benceno

d1 Cargar en el embudo 15 litros de agua

m

(2)

(N
£))

El H,50 debe agregarse lentamente para evitar una reac- -
cidén viélenta, al agregarlo la solucién inicialmente inco-
lora adquiere una tonalidad blanca.

Se obgserva tonalidad amarilla, lo que indica la presencia-
de tiofeno en la solucifn.

Reaccién ligeramente exotérmica T = 30°C

De las dos capas existentes, la superior es la del benceno
el cuil presenta un coler verdoso. La fase inferior la --
cuil se desecha esta formada por el fAcido sulfirico y el -
dcido 2 tiofensulfénico producto de la reaccibn, &sta capa
es de color gris obscuro.
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d2

d3

d4

ds

d6

da7

Prender el sistema de agitacibn
Dejar fluir el agua del embudo hacia el reactor

Mantener agitaciSn constante durante 15 minutos pa

ra un lavado efectivo (5)
Suspender agitacidn
Dejar reposar la solucién 15 minutos

Formadas las dos fases desechar la inferior (6)

DESTILACION {7)

Prender sistema de agitaci6n

Dejar fluir el 1fquido enfriante (agua) en los con
densadores y enfriador

Iniciar calentamiento dejando fluir el vapor

Descabezar de 10 a 15 litros en funcién de la tem-
peratura

Recolectar el producto
Suspender calentamiento dejando 10 litros de colas
en funcién de la temperatura

Descargar y almacenar el producto

Descargar ¥y almacenar colas

(5)
(6)

{7

Solucidn color blanco
Las dos capas formadas se separan, la inferiorcontiene el-
agua de lavado y la superior el benceno.

Debemos antes de realizar la destilacibn verificar que s&-
1o exista una fase lfquida, esto con el fin de evitar el -
dzeotropo.
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Para control del proceso se realiza anflisis de:

Materia Prima: Benceno grado industrial

Benceno Tratado: Después del tratamiento quimico se --
analiza el benceno, si presenta tiofe

ne se repite el tratamiento.

Producto: Se verifica si el contenido de agua -
cumple las especificaciones del grado

espectro.
2,2.2, CALCULOS
2.2,2.1, Propbsito

ASf como para el metanol, después de haber llevado aca
bOpTimeraﬁente la parte experimental, el propbsito de los cdlcu
los es el de comprender el proceso aplicado, dando una adecuada
interpretacién de los datos experimentales mismos que conjunta-
dos con los tefricos nos permitiran sacar conclusiones fundamen

tadas tebrica y experimentalmente.
Para el benceno los cflculos se enfocan a :

a) La eliminacidn de los tiofenos.

b) La eliminacifén de agua,
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2.2,2,2, Eliminacién de Tiofenos

Se realiza el tratamiento quimico agregando icido sul-

flirico, llevandose acabo la siguiente reaccién:

El producto de ésta reaccifn es el Zcido 2 tiofensulfS
nico el cudl es soluble en dcido sulflrico y se separa del ben-
ceno ficilmente ya que se forman 2 fases insolubles en el reac-
tor., En base a la estequiometrfa de la reaccién calculamos la-
cantidad de fcido sulffirico necesario para que reaccione con el
tiofeno presente en el bencenc, la cantidad de tiofeno presente

en la solucibn es muy pequefia y Se puede expresar en ppm.

Tiofeno PM 132 Gr/grmol j’- 1.074 gr/ml
H,50, PM 98 gr/grmol f— 1.83  gr/ml

gr Tiofeno er H2504 ml Tiofeno nl  H,50,

1.074 0.7973 1 0.435
5.37 3.9868 5 2.214
10.74 7.9736 10 4.35
53.7 39.86 50 21,78

El voliimen tedrico necesario de dcido sulfdrico para -

las cantidades supuestas de tiofeno es menor a 1 litro, por lo-
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que utilizando un volumen de 5 a 10 litros del mismo sera sufi-
ciente para llevar acabo la reaccién y formar las dos fases, la
del benceno (capa superior) y la del &cido 2 tiofensulfénico di

suelto en el fcide sulfirico.
2.2.2.3, Cédlculos Referentes a la Eliminacifn del Agua

Una vez eliminado el tiofeno presente en el benceno, -
se debe eliminar la humedad del mismo, €sta puede ser un poco -
elevada debido a los lavados efectuando en el tratamiento quimi

co analizamos por tanto:
2,2,2,3,1, Solubilidad de 1a Mezcla Benceno-Agua

Tabla de solubilidad de agua en benceno,

t mol T®°C
0.2606 22.7
0.3674 30.5
0.5041 40,6
0.5153 41,9
0.6064 45,9
0.6902 51.9
0.7211 53.2
1.121 67.2
1,302 73.2
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¥ peso T®°C

0,024 S
0.034 9.5
0.041 14.5
0.060 22.5
0.082 32
0.102 40
0.181 56
0.251 67.5
0.300 73

El benceno grado espectro especifica una.humedad m&xi-
ma de 0.05 % peso. Observando la tabla sabemos que a temperatu
ra amblente de aproximadamente 25°C la solubilidad de agua en -
bencenp es 0.07% en peso, Después del tratamiento aplicado a -
los tipfenos nuestra temperatura pude ser un poco superior, de-
jando enfriar hasta &sta temperatura y teniendo solo una fase -
la cantidad de agua a eliminar es pequefia ¥y lo podemos realizar

mediante una destilacién,
2.2.2.5.2, Equilibrio Vapor-lfquido de la Mezcla Benceno Agua
a) Anfilisis del AzeStropo

Analizaremos primeramente si nuestra mezcla Benceno- -

Agua al destilarla llegara al punto azeotrfpico, lo cufil nos --
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evitarfa llevar acabo la separacién utilizando &ste proceso.

Sabemos que:

Benceno Punto ebullicifn T =80.2 %
Azeotropo Punto ebullicién T = 69.25%C
Azeotropo presente a 8.83 1 peso.

Por los datos anteriores y los de solubilidad se dedu
ce que el azeotropo se presenta cuando existen 2 fases (benceno
agua). Nuestra mezcla posee una concentracifn superior al pun-
to azeotrdpico, Debido a que es un azeotropo de punto de ebu--
1licién minimo (presenta una desviacibn positiva), al tener - -
nuestra mezcla con una concentracién superior a la azeotrfpica-
al destilar obtendremos en el vapor una solucifn con mayor can-
tidad de agua (tendencia al azeotropo), quedandonos en el 1iqui

do una mayor concentracifn de benceno,

Suponiendo que después del tratamiento tenemos 100 1li-
tros de benceno conteniendo 0.07 % peso de agua, debemos redu--

cir la concentraci6n de agua a un 0,05 3 peso por lo menos,

VolGmen 100 litros Psolucién = 0.8733 gr/nl
(0.8733) (100000) = 87330 gr.

Masa de la solucifn

Agua en solucibn (87330) (0.0007) = 61.131 gr

Agua en solucifn - =
grado espectro (87330) (0.9005) 43.66 gr
Agua eliminada 17.46 gr. = 20 ml
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Por lo que con una destilacién simple podemos eliminar

esta cantidad misma que saldra en la cabeza de la destilacién.

Tipo de difgramas que presenta la mezcla binaria agua-

benceno.

A Punto azeotropico
x = 0.7043

B Punto azeotrbpico
T = 69.25°C

€ Punto ebullicién H,0
T = 100°C

® Punto ebullicién CeHg
T = 80,2°C

R Nuestra Mezcla
x = 0,996973

¥ Solubilidad Benceno en Agua

6 Solubilidad Agua en Benceno

* Praccion mol del vapor

14

X PFraccion mol del liquido

‘T Temperatura

Lioupo

1 FASES

rrer e m—r .t == — = ——f

X yp [
Curva de puntos de ebullicién
desviacibn positiva de la

idealidad. Benceno - agua.
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A Punto azeotrBpico i
x = 0.7043
B Nuestra mezcla

x = 0.996973

..

x Fraccifn mol 1fquido l

y? Fraccién mol vavor ]
‘ Curva de equilibrio

b) <C&lculo de la 1inea de equilibrio entre la fase va

por - liquido para la mezcla Benceno - Agua.

Estos compuestos presentan una desviacibn positiva tan
grande del ideal que no se disuelven completamente en el estado
liquido por lo gue presentan 1l1fmites de sclubilidad, siendo en-

1a mayorfa de las mezclas inmiscibles.

En el rango de composiciones donde los liquidos son --
completamente insolubles, la presién de vapor de cualquiera de-
los compuestos no puede ser modificada por 1a presencia del - -
otro., La presibn de vapor de cada uno, sumadas, ejercen una --
presifn de vapor verdadera a la temperatura predominante, a la-

cuil la mezcla hierve.
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La temperatura de ecbullicidén de la mezcla cn la zona -
que presenta dos lfquidos insolubles, corresponde a la suma de-
las presiones de vapor de los componentes puros, cuando &sta a}l

canza la presibén atmosferica 586 mmHg. Asf tcnemos:

(EC) ?;;ﬁu§ igﬁacino PT = Pa * Py
76 78500 40 %300
15.4 13.0523 60 73.0523
26.1 25.3516 100 125.3516
42,2 61.6020 200 261.6020
60.6 153.5410 400 553.5410
61.95 165.70 420,298 586,00

73.00 265.234 586 851.234

La temperatura de ebullicién de la mezcla inmiscible -
es 61,95°C,

La composicién del vapor Y = (P, /P.) Y = 0.7093.

El 1imite de solubilidad del agua en benceno es x=0.990
y tomando en cuenta que la solubilidad de los liquidos se pre--
senta en soluciones sumamente diluidas, tanto en el difigrama de
puntos de ebullicién como en la curva de equilibrio considera--
mos como rectas las curvas que salen de los puntos que marcan -

los 1limites de solubilidad.
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TEMPERATURAS DE EBULLICION
Mezcla Benceno-Agua

P=586m Hg

T°C
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Grafica 12
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CURVA DE EQUILIBRIO

Mezcla: Benceno-Agua

0l 0.5 08 |

x  Fraccion mol Benceno en el liquido
y Fraccion mol Bencenc en el vapor
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Asf sc muestra en la grifica 13 la curva de equilibrio
de la mezcla Bencenc - Agua la cuil presenta un azeotrpo. En -
la grafica 12 se presenta la curva de temperatura de ebullicién
para ésta mezcla y se observa que en la mayorfa del intervalo -
concentraciones se presentan 2 fases insolubles localizando en-

la misma el punto azeotrbpico.

¢) Cdlculo de la Destilacién Diferencial.

Una vez obtenida la curva de equilibrio, podemos reali
zar los chlculos de la operacién diferencial utilizando la ecua
€ién de Rayleigh. Los datos de equilibrio los obtenemos de la-

grifica de curva de equilibrio,

La ecuacibn de Rayleigh es la siguiente:

xw
F
LR e - dx
W xY - X
f
donde : F moles iniciales en el hervidor

1120.65 moles (100 litros)
Xp fracci6n mol benceno, inicial
Xp = 0,99697
W moles finales en el hervidor (grado espec-
tro)
Xw fraccién mol de benceno residual (grado es-
pectro)
Xy = 0.9987
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bc esta forma obtenemos W y sabremos la cantidad de -

1fguido que tendremos que destilar para eliminar la cantidad -

suficiente de agua, gquedandonos en el residuo benceno grado espectro,

lcigh se lleva acabo grificamente con 1/(x-y*) como

La integracidn del lado derecho dec la ecuacidn de Ray

ordenada -

contra X como abcisa y determinando el &rea bajo la curva en--

tre los limites indicados, esta la representamos en la grifica

14,

X

0.990
0.992
0.354
0.9%6
7.998
0.999
1.000

de gr&fica 14 ]. dx

Datos de equilibrie

|

b4

y*
0.7093
0.7674
0.B255
0.88364
0.94178
0.97085
1,00000

= (0.032
=X

Ln (F/W) = 0,

W =

1084,693

~ 111

61

03261

moles

X -y

0.2807

0.22456
0.,16846
0.11236
0.05622
0.02815
0.00

1

3.5625
4,4531
5.9361
8.89996
17,7372
35,5239



DETERMINACION DE %% DE LA
ECUACION DE RAYLEIGH
Mezclkr: Benceno-Agua

“"“’jH

Final (0.9987)

% Froccion mol benceno en el kquido
y’ Fraccion mol benceno en el vapor




La composicién compucsta del destilado Ty pr

terminarse mediante un sencillo balance de materia:

puede de

F Xg - W Xy = D yn' pr
¥ - W = D
D = 1120.65 = 1084.693
D = 35.95 moles
F x,, - WKN
YD,pr " D
Y .. 1120.65 (0.99697) - 1084.693 (0.9987)
D,pr 35.95
YD,pr = 0,045

El agua contenida en el destilado es:

moles agua = 35.95 (1-0.945)
moles agua = 1.9772§

gramos agua = 35,59

Por lo tanto el agua eliminada son 36 mililitros.
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2.2,3. DATOS TEORICOS Y EXPERIMONTALES
2.2.3,1., Datos Tedricos

Los datos obtenidos al realizar los cflculos teSricos-

estan sintetizades en la tabla 4 .

De la tabla anterior podemos hacer las siguientes ob--

servaciones:

a) Los datos de 1los cufles partimos para realizar los
cdlculos son datos experimentales, obtenidos de cada uno de los
20 lotes que se realfzaron. Los vollmenes de &stos variaron de
50 a 100 litros utilizando en el Gltimo lote experimentado 200-
litros. Para lotes cuyos volﬁmenes de carga eran superiores a-
80 litros se Gtilizo un equipo de destilacifn sencilla de mayor

capacidad.

b) La fraccifn mol de Benceno inicial es 0,99697, con
éste valor como dato calculamos masa benceno, masa agua, masa -

total, moles de benceno, moles de agua y moles totales.

c) La fraccibn mol de benceno residual es 0.9987 que-
corresponde al benceno grado espectro; con los datos anteriores
y aplicando la ecuacibn de Rayleigh obtenemos moles finales en-

el hervidor y realizamos el balance de materia del proceso, - -
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anfilogamente a como se realizo en el ejemplo nfimerico de los -

cfilculos de destilacifn diferencial (2.2.2,3).

d) Despué€s de la destilacibn se obtiene una produc--
cidn superior al 801 de Benceno grado espectro, teniendo en el-

destilado una concentracifn promedio de 0,94476.
2,2.3.2, Datos Experimentales

Los datos experimentales obtenidos en los procesos --
realizados, aparecen sintetizados en la tablaj . Para la cufl-

damos la siguiente clave:

Clave Concepto
0 Lote
1 Fecha
2 Volumen de carga (1ts)
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LUTE ()

Volumen Inicial
Lts,

Fraccion mol. ini-

cial Xt
Miza heneeno grs.
Masa agun £rs.

s Tatal  prs,
ol s bwpceno
Mades smm

Meies tetales

“:

Freceidn mol finul Xw
Males Finalos W

Agua Finales,
Mast benvena
fiicil grs.
Mo

1-2-3-4-

75

0.99697
65451.65
45.85
65497.50
837,042
2.547

840.489
0.9987
B13.5288

812.4712
1.0576

63462.1254
19.0368
63481.1622

72.691
26,9602

0.94476
1.48928
26,8070

CALCULQOS
MEZCLA BENCENO-AGUA

5-6-7-8-11 9-12 10
13-15
75 60 S0
0.99097 0. 99697 0.99637
61088, 2083 52361.3114 43634.4346
42,7917 36.6786 30,5668
61131.0 52358,00 43665,0
782.0792 670.3536 558.628
2.3773 2.0377 1.695813
784, 4565 672,3913 560.326
0,9987 G,9987 0.9987
759,2935 650.8230 542.2109
758,3064 649.9770 §41,6475
0,9871 0,8460 0.7050
59231,3129 50769.7035 42308.086
17.7669 15.2288 12.6912
59249.0718 50784.9323 42320,7775
67,8450 58.1529 48,46075
25,163 21,5683 17.97356
0.94476 0.94476 0.94476
1.3000 1.19143 0.99285
25.020 21,4487 17.8718
TABLA 4
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15-17

8¢

0,99697
69815,0952
48,9048
69864,00
893.8048
2.7169

896.5219
0.9587
B67,7641

866 . 6360
1.1281

67692.9580
20,3064
67713,2443

77.5372
28.7578

0.94476
1.58858
28.5944

100

0.99687
87268,8690
61,1310
87330.
1117,2560
3.3662

1120,6522
(.9987
1084.7051

1D83.2950
LA

B4616. 1725
25,3825
B4641.5510

96.9215
35.947%

0,94476
1.9857
35.743

20

290

). 94607
174537, 7580
122.2620
174600
2234.5121
07923

2241 3
b, AUNT
21a4. 4102

2166, 4892
2.R203
109232, 3371
a0, 7650
16U2%3 W21

193,813

71,8942

(1.943%



11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22

23
24

Tratamiento Quimico

Volumen de I{ZSO4 (1ts)

Tiempo reaccién {min)

Tiempo de reposo y separacifn de las fases - -
{(min)

Volumen H,0 lavado (lts)

Tiempo de tavado (min}

Tiempo de reposo y separacidn de las fases - -
{min)

Tiempe espera resultado de anilisis (min)
NGmero de veces que se realiza el tratamiento-
quimico

Destilacibn

Duracifn de 1la carga (min)

Temperatura inicial del reactor (°C)

Tiempo estabilizacién (min)

Temperatura estabilizacién (°c)

Duracifén del descabezado {min)

Volumen descabezado (lts)

Temperatura reactor en el descabezado (°C)
Volumen del destilado (its)

Duraci6n descarga del destilado (min)
Volumen colas

Duracidén descarga de colas (min)

Duracién tratamiento Quimico {min)

Duracibn destilacién (min)

Duracién del proceso (min)
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1
9/v/84
75

2
10/v/84
75

3
11/v/84

DATOS EXPERIMENTALES
PROCESO DE PURIFICACION DE BENCENO

4
17/v/84
75

5
25/v/84
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6 R*
29/v/84
30

10
21
18
72
13

2
74
20
25

8

2
92
92

6
28/v/84

7
30/v/84

70

5
15
10
15
15
10
20

8
Jo/v/84

71

s
15
10

9
31/v/84
60

P P SO P P 0 PR PP PO
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DATOS EXPERIMENTALES
PROCESOS DE PURIFICACION BENCENO

.LAVE

0 10 1 12 13 15 16 17 18 19 .-

1 31/V/84 1/VI/84 13/VI/84 14/VI/84 19/VI/BA  20/VI/84 21/VI/B4 21/VI/84 21/V1i84 21/VIL/84
pA 50 0 60 70 80 70 80 68 100 200
3 5 s 5 5 5 5 S 5 10 15
4 15 15 15 15 15 15 15 15 20 20
5 10 10 10 10 10 10 30 10 15 15
6 15 15 15 15 15 15 15 15 20 25
7 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10
8 10 10 10 10 10 10 10 10 15 15
9 20 20 30 30 20 30 30 30 30 30
10 3 3 3 3 2 3 3 3 3 3
1 10 10 10 15 10 7 i5 10 10 20
12 20 24 18 18 24 30 20 28 22 30
13 13 20 25 29 35 15 19 20 15 40
14 72 72 72 72 72 72 72 72 72 72
15 27 31 20 18 23 25 17 14 18 18
16 5 10 10 10 20 15 20 12 20 20
17 72 72 72 72 72 72 72 72 72 72
18 40 S0 46 56 S0 45 65 43 60 140
19 15 10 15 20 10 7 10 15 10 10
20 5 10 4 4 10 10 i85 10 106 20
21 5 7 5 15 10 5 S S 5 S
22 165 168 165 165 110 165 165 165 270 270
23 125 207 164 246 240 153 222 185 220 425
24 290 372 329 411 350 318 387 350 490 695

TABLA 5§
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Observaciones sobre los datos experimentales:

a) El procesoc se realizo en 20 ocasiones diferentes-
(lotes). Ocupando volfimenes de carga que variaban entre 50 y-
80 litros utilizando en los dos Gltimos lotes vollimenes de 100

y 200 litros respectivamente,

b) Los voltmenes de &cido sulfiirico (3) utilizados -
para realizar el tratamiento quimico fueron de 5 litros para -
lotes cuyo volumen de carga era inferior a 90 litros, y de 10-
litros para voltmenes de carga mayores. El tiempo que se deja
ba reaéciona (4) fue de 15 a 20 minutos, realizando posterior-
mente 1a separacifn de las fases insolubles y los lavados de -

Ja solucifn contenida en el reactor,

La experiencia muestra que se debe repetir 3 veces el
tratamiento quimico (10) para lograr la eliminacifn completa -

de los tiofenos.

d) Después de efectuado ¢l tratamiento quimico la --
temperatura en el reactor (12) corresponde generalmente a la -

ambiental y varfa entre 15 y 30°C.

e) E1 tiempo (13) que se requiere para que la mezcla
alcanze su temperatura de ebullicifn (314) varia de 10 a 40 mi-

nutos, en funcién de la velocidad de calentamiento, y la tempe
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ratura de estabilizacifn es de 72°C.

f) En la tabla se dan datos referentes a la cabeza -
cuerpo y cola de la destilacién descabezando de un 10 a 20% --
del volumen inicial y dejando un volumen de colas aproximado -
del 10%, obtendremos en el cuerpo de la destilacibn el benceno
grado espectro el cufil correspondera al 70-90% del volumen ini

cial,

g) Las duraciones de la destilacidn fueron muy irre-
gulares, como para el casc del metanol, esto debido a las va--
riaciones de la calidad y cantidad de vapor de calentamiento,-
La grdfica 15 nos muestra los tiempos de duraci6n para los di-
ferentes lotes; aunque como ya se dijo no es necesario llevar-

acabo la destilacién de toda la solucisn,
2.2.3.3. Anflisis.

Los datos de nuestro producto después de haber reali
zado el tratamiento quimico y la destilacién, muestran que en

la mayorfa de los lotes, se mantienen constantes los siguien-

tes valores:
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DURACION DE LA DESTILACION
Mezcla Benceno-Agua

iarmpo . (horow)
028 p-To8
g (
5
4]
-ﬁ
-
3_(1 - [_ F —
-
- ] -
2] i
R '*F
i | {
. 1 lotes
1 % 10 B 20 25

~122-




TLC Stédndar
Libre de impurezas
pH 6
73 - 74 °C
estadistico x = 73,25 (media)
Va 1,65 (desviacién
stindar)

rango 1

T, Temperatura de ebullicifn.

Las variaciones se presentan en la humedad:

Humedad
Estadistico X = 0.04564 (media)
g = 0,0188 (desviacidn stfndar)

rango 0,079

En la grafica 16 se representa la variacibn de la hu-
medad en la solucibn durante la destilacidn para la mezcla ben
ceno-Agua., Se observa que en la cabeza del destilado se elimi
na la suficiente cantidad de agua, para que, la solucidn que -
se encuentra en el hervidor sea grado espectro, la curva de la
grifica es de la solucibn que se encuentra en el hervidor, es-
t; se purifica a medida que avanza la destilacibn es una curva

tipica de un proceso intermitente.
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VARIACION DE HUMEDAD DURANTE
LA DESTILACION
Mezcla Benceno-Agua

%pewo H,0
or]

0097
Q.08
0.07"]
006

ogen ¢
oos 1 — —

0047
003

0027

0.0

tiempo

avance  destilocidn ——————o

Grifica 16
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En la grifica 17 representamos la humedad promedio --
del destilado (cuerpo) en los diferentes lotes que se realiza--

ron para la mezcla Benceno-Agua.

Se observa que en la mayorfa de los lotes se obtiene
grado espectro. Se presentan casos en que el destilado posee -
impurezas & presenta dos fases (exceso de humedad) producto de-

una inadecuada limpieza del equipo.
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HUMEDAD DEL DESTILADO

Mezcla Benceno-Agua

Hamediod
0.5 ]
o.i'] —

13 fases - 2 fases |impureza
impurezas

0057

}_J

o o
| 2 3 4 5 6 7 8 9% 10 H 12 13 18 15 16 i t8 19 20
Grafica17

ote
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2.3 ACETONA
2.3.1 DESCRIPCION DEL PROCESO

El proceso de purificacibn aplicado a la acetona, con-
el fin de obtenerla grado espectro, pertenece al primer grupo -
de la clasificacién,(f) consistiendo éste en una destilacién --

fraccionada.

Utilizamos como materia prima la acetona recuperada en
uno de los procesos que se lleva a cabo en 1a planta piloto, en
dicho proceso 1a acetona e5 utilizada para disolver un compues-

to sbélido. La recuperacifn se efectua en diversas etapas.

Encontramos por medio del andlisis que 1a unica impure
za presente en la acetcna recuperada es el agua., Se tiene la -
mezcla binaria acetona-agua, la cufl puede ser separada por des

tilacién,

La técnica llevada a cabo consiste en:

a Recuperar la acetona de la solucién en la que se en

cuentra por evaporacidn (materia prima).

b Lavar y secar el equipo

(*) Capftulo III Procesosde Purificacidn pdgina (37).
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Analizar

nal,

tila.

Cargar en el reactor S-6 de 60 a 80 litros de la -

acetona recuperada
Encender el sistema de agitacién

Dejar fluir el liquido enfriante (agua), en los con
densadores y el enfriador

Iniciar el calentamiento dejande fluir el vapor
Descabezar de 10 a 15 litros en funcidn de la tempe
ratura

Recolectar el producto

Suspender el calentamiento dejando 10-15 litros de-

colas en funcién de la temperatura
Descargar y almacenar el producto

Descargar colas

Realizar anfilisis para controlar el proceso

materia prima, descabezado, producto intermedio y fi--

La acetona que no cumpla las especificaciones se redes

- 128 -



2,3,2 CALCULOS

2.3.2.1 Propésito

Asi como para el metanol y el benceno, después dec ha--
ber llevado a cabo, primeramente la parte experimental, el pro-
pbsito de los cdlculos es el de comprender el proceso aplicado,
dando una adecuada interpretacifn a los datos experimentales --
mismos que conjuntados con los tefricos permitirdn sacar conclu

siones fundamentadas tefrica y experimentalmente.

Para la acetona los chlculos consisten en:

a) Recuperacifn de 1a acetona que servira como materia

prima

b) Célculos referentes al equilibrio de la mezcla Ace-
tona-Agua.

¢) Chlculos referentes a la operacibn de rectifica- --
cibn.

Con estos podremos comprender e intsrprotar los fendme

nos que se llevan a cabo durante el proceso.
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2.3.2,2 Cilculos referentes a la recuperacién de la acetona -

que se utiliza comeo materia prima.

Esta se encuentra en una solucién, en la cufl esta di-
solviendo a un soluto no volAtil. Para recuperarla se realiza-
una evaporacibén, debido a que la presién de vapor de un liquido
disminuye al tener disueltq un soluto no volftil, resulta evi--
dente que para hervir la solucidn es preciso elevar la tempera-

tura respecto al punto de ebullicifn normal del disolvente (ace

tona).

Durante la evaporacién se notara que la temperatura de
sbullicidn de la solucién se ira incrementando; el cflculo de -

éste 1o podemos realizar utilizando la siguiente ecuacién:
. 1000 ¥
T - T . k —___11.
b b b wy A

siendo Ty, Temperatura ebullicién de la solucién

Temperatura ebullicién acetona (normal)
Constante molal de punto de ebullicidn
w; Peso disolvente

Peso soluto

M, Peso molecular del scluto

para la acetona Tb 52 °Cc = 325 °K
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kb 1.71 (K kg disolvente/mol soluto)

teniendo inicialwente Wig = 90 1ts. = 70.94 Kg
v, = 30 kg M, = 115 gr/grmol
finalmente wWyq < 67.5 1ts = 52.85 Kg
Aplicando la ecuacién inicialmente T, = 56.95 °C
finalmente T, = 60.44 °C

Se denomina &sta una propiedad coligativa ya que depen
de sélo del nfimero de moléculas de soluto presentes y no de la-

naturaleza quimica de dichas moléculas.

2.3.2.3 Chlculos del equilibrio liquidc - Vapor para la mezcla

acetona - agua.

2.3.2.3.1 Grados de libertad

Nuestro sistema en el equilibrio tiene como variables-
la temperatura, presién y concentracién. Siendo "C" el nfimero-
de componentes y "P'" nGmero de fases los grados de libertad:

g »c-P+ 2,

De tres variables tenemos 2 grados de libertad, solo--
podemos fijar una constante y sera la presién atmosférica (586-

mmHg}.
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2,3.2.3.2 Equilibrio de 1a mezcla binaria Acetona - Agua,

$i 1a mezcla se comportara de forma ideal, la curva -
de equilibrio 1a calcularfamos a partir de las ecuaciones de-
Raoult y Dalton. Como se trata de una mezcla no ideal utiliza

mos el concepto termodinamico llamado actividad, a = Xax

La ley de Raoult sufre una modificacidn, puesto que x
no es la verdadera concentracién, siendo ésta afectada por Ya-
que es el coeficiente de actividad y que podrfamos definir co-
mo el factor de desviacién de la idealidad dado por la ley de-
Racult.

Y
Tendremos: Pa - Pa a X
P, = Py ¥y (1-x)

[] (-]
P, =P, Y,x + Py Xb (1-x)
a) Coeficiente de actividad.
Para el cllculo de éstos, los cuBles son funcién de -
la concentracién, utilizamos l1la ecuacién de Van Laar dada por-

Carlson y Colburn, que es recomendada para mezclas no simetri-

cas generalmente de un liquido orgénico y agua, esta es;
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A
1-2
log Xa pmts =2
; e 32
LA (o]
\ A
log ) b 2-1 2
As Ly (1-x)
1 +
X
A2

Los valores de las constantes para la mezcla acetona-

agua ya estan calculadas para el rango de 50 - 100 °C y son:
A = 0.89 A, . = D.65

Asfi para x = 0.2 ; (1-x) = 0.8

&

0.89

[F , (0.89)(0.2) ] 2

log ¥, =

(0.65)(0.8)

o
o
| ]

3.1185

0.65

log Yb = [; . C 0.65) (0.8) '} 2

( 0.89)(0.2)

1.1022
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De la misma forma obtenemos los siguientes valores:

X (1-X) ¥, Yy
0.00 1,00 7.7624 1.0000
0.20 0.80 3.1185 1.1022
0.40 0.60 1.7508 1.4061
0.60 0.40 1.2457 1.9679
0.80 0.20 1.0500 2.9159
0.90 0.10 1.0130 3.5982
0.93 0.07 1.0056 3.8373
0.95 0.05 1.0042 4.0065
0.97 0.03 1.0010 4.1841
0.99 0.01 1.0001 4.3703
1.00 0.00 1.0000 4.4668

En la gréfica 18 estan los coeficientes de actividad -

contra la fraccién mol en el estade liquido,

b) Temperaturas de ebullicién de 1a mezcla.

Para el calculo de estas temperaturas necesitamos como
datos las presiones de vapor de los componentes puros agua y --
acetona, los valores de estas los podemos observar en la grifi-
ca 19. Ademfs tenemos que hacer uso de las siguientes ecuacio-

nes:
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COEFICIENTES DE ACTIVIDAD

Mezcla Acetona-Agua

80 Bb

Xy
! 02 03 04 05 o
] 09 08 0.7 068 05 04 03 02 O.i ol-x)
To :oeﬁcieme dledoc[“IVidug
cil Ay
Grifica 18 x raccion mot del liqui




PRESION DE VAPOR-TEMPERATURA

P mmHg
100007
Aqdnm .
1000
1007
31,627
I TeC
50 60’ 70 ad 9d 100
r presion
T temperatura

Gréfico 19
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Y

P Yepe + ¥ °
a®"a b (1-x) Py

Los cflculos se realizan de la siguiente manera: Para
una composicién (x) determinada, sc supone una temperatura de -
ebullicién a 1la presifn total de 586 mmHg; con la grifica 19 ob
tenemos la presibén de vapor del acetona y agua a dicha tempera-
tura supuesta; tomamos de la grédfica 18 los valores de los coe-

ficientes de actividad.

Sustituimos estos valores en la ecuacién y si la suma-
nos da la presién total (586 mmHg) la temperatura supuesta fub-

correcta, de lo contrario debemos suponer otra temperatura.

As{ para x=20.9 (1-x) = 0.1
T, = 52.2°C P; = 602.5 p; = 102 (mmHg)
¥a = 1.0130 3‘b = 3,5982

p, = (0.9)(1.0130)(602.5) = 549.37 mmig

p, = (0.1)(3.5982)(102) = 36.70 mmHg

Pt = 586 mmHg

por tanto para x=0,9 la temperatura de ebullicién es 52.2°C. --
Para calcular 1a composiciédn del vapor utilizamos l1la siguiente-

ecuacién;
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_ (1.0130)(602.5)(0.

9)

586

0.9373

De la misma forma calculamos los siguientes datos:

T %

92.87
87.00
74.44
66.66
58.30
55,65
54.77
52.90
§2.20
52.00
§1.70

Pa(mmHg]

2200
1652 .89
1257.63
§55.469
744.68
690.12
661,12
623.59
602.5
591.82
586.00

Pb(mmHg)

586

468.61
282.36
201.89
137 .84
121.72
116.70
106.64
102.00
101.00
100.59

0.00
0.01
0.04
0.08
0.20
0.40
0.60
0.80
0.90
0.95
1.00

0.0000
0.2080
0.5354
0.6978
0.7925
0.8247
0.8432
0.8938
0.9373
0.96509
1.0000

Con estos valores obtenidos podemos representar el - -

equilibrio liquido - vapoer para nuestra solucibén Acetona-Agua:
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TEMPERATURAS DE EBULLICION
" Mezcla Acetona-Agua

P= 3586 mm Hg

o ol 02 03 o0d o5 06 o7 o8 09 i

X Froccidn mol acefona liquido
y Fraccion mol acetoha wpor

Gréfica 20 T Temperatura

-
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CURVA DE EQUILIBRIO

Mezcla: Acetona-Agua

P=586 mm Hg

X

O o/ 02 03 04 05 068 Oor 08 0d |
X Fraccion mol de Acetona en el liquido
) y Fraccion mol de Acetona en & vapor
Grdfica 21
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En la grifica 20 representamos las curvas de nuntos de
rocio y burbuja, ésta Gltima la forman los puntos de ebullicidn

de l1a solucién en el intervalo de concentraciocnes.

En 1a gr4fica 21 se muestra la curva de equilibrio, la
cufil se obtiene graficando 1a fraccifén mol del l{quido contra -
1a fraccién mol del vapor en equilibrio. Se puede observar que
cuande la concentracién de acetona es muy elevada la curva se -
vuelve muy angosta con respecto a la diagonal, lo que indica --

que la separacién de los componentesesmés complicado,

2.3.2.4 Cllculos de la operacién de rectificacién.

Para llevar a cabo £stos partimos de los siguientes --

datos:

'V Volumen materia prima 60 Lts. acetona recupersds
d“| Densidad de la mezcla
Densidad acetona 0,783 g/ml
dz Densidad agua 1.00 g/ml
% Peso agua 2.0
$ Peso acetona 98.0
X, Fraccién peso agua 0,02
X; Fraccibén peso acetona 0.98
M  Masa
Moles
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d = d, X +d, X

m 171 2 72

dm = (0.783)(0.98) + (1)(0.02)
d = 0.78734 g/ml

Mt " dm v

M, = (0.78734) gr/ml (60000)ml

M, = 47240.4 gr

t
M1 = (47240.4)gr (0.98) = 46295.592 gr
MZ = (47240.4)gr (0.02) = 944,408 gr
N = M/PM
N, = (46295.592) gr/(58.08) gr/mol = 797.1004 mol
Nz =  (944.,408) gr/(18) gr/mol = 52.4671 mol
Nt = §49.5675 mol
Fraccién mol x, = 0.93844 acetona

X, = 0.06156 agua

Grfficamos nuestra lfnea de equilibrio entre los valo-
res de x; = 0.93 y X, = 1 en estas concentraciones nuestra cur-

va de equilibrio es una linea recta.

- 142 -



Datos de equilibrio X y*

0.93 0.95611
0.95 0.96509
0.97 0.98111
0.99 0.99388
1.00 1.0000

Con la ecuacién de Fenske* (6 graficamente), calculamos
el nfimero aproximado de etapas teéricas necesarias para que el-

destilado inicialmente tenga concentracién grado espectro.

Volatilidad = (ya/xa)/(yb/xb)
Volatilidad = 1,62

Consideramos éste valor constante para el rango de tra

L 3
“bajo y aplicamos la ecuacidén de Fenske.

Ya .. .. x
log pgr— "+ log rfs .
n-= -
log o
Para Yg = 0.995 ¥y x, = 0.93844 n =5 etapas

Por lo que en el equipo del cufl disponemos se tiene -
que repetir la operacidn de rectificacidn 3 veces como minimo -
reduciendo con esto el volumen de producto. La gréfica 22 mues
tra el cflculo gréifico, para el cull utilizamos nuestra curva -

de equilibrio.

{*) Ver Capitulo 1II. Destilacitn..pag # 30
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NUMERO DE ETAPAS TEORICAS
- Mezcla Acetona-Agua

09

x (materia pri I

[R

09' 09l 092 093 0.9%5' 096 097 098' 099 |

y
x

 Grdfica 22

Fraccion mol de Acefono en e vapor
Fraccion mol de Acelona en el ifquido
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Realizando un balance de masa al inicio de la rectifi-
cacidn y siguiendo el procedimiento ejemplificado anteriormen
te se obtiene la tabla & en la cuil partiendo de) % de peso --
inicial de acetona en la solucién se realiza un balance de masa
ai inicio vy en base a la fraccién mol de acetona inicial calcu-

lamos el nGmero dc ctapas con la ecuacién de Fenske.

El nfimero de etapas necesario para las diferentes con-

centraciones de la materia prima varfa de 3 a 5.

Anflisis de la rectificacién siguiendo los pasos del -

método grifice de Mc. Cabe-Thiele.
Método gréfico

a) Cantidad minima de reflujo

= x, = 0.992
= 0.9840 Yyi = 0-99

Xq
Xt
(L/V) = 0.25

R = (L/V)/(1 - (L/V))
R = 0.33

Se ut:liza en la operacién un reflujo de valor cercanc

al minimoc, la pendiente de nuestra linea de operacién es m = 0.25
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{1) Acetona
X

WO -

-

0.980
0.985
0.9%0
0.993
0.985
0.997

T W S e e =

CHro

8490.5897
840,5343
831,4788
826.,0455
822.4233
3 818.8011

L R

Moles Totales

BALANCES DE MATERIA Y CALCULO DEL NUMERQ DE ETAPAS
MEZCLA ACETONA - AGUA

Fraccibn Peso Inicial

(2) Agua
¥z

0.020
0.015
0.010
0.007
0.005
0.003

Masa

Total (gr)

Me

47240.4
47240.4
47240.4
47240.4
47240.4
47240.4

Fraccibn mol inficial
Agua

(1) Acetp

na.
X

0.9382
0.9532
0.9684
0,9778
0.9840
0.9904

6.0618
0.0468
0.0316
0.0222
0,0160
0.0096

NOTA: El rendimiento baja con el asumento de # etapas.

Masa

Acetona

My

46295.592
46531.7940
46767,996
46909.717
47004.198
47098.678

Fraccifn mol
Espectro

xe

0.995%
0.9395
0.995
0.995
0,995
0.995§

TABLA 6

Masa

Agua
My

944.8080
708.6060
472.4040
330.6828
236.2020
t41.7212

Volatilidad
{Prom. cte)

1.62
t.62
1.62
1.62
1.62
1.62
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Moles

Acetona
Ny

797.1004
801.1673
905,234%
807.6742
809.3009
810,9277

Fenske
¥ Etapa

[PV IR TINE Y ST

Moles

Agua
N

[



b) Método gréfico.

En nuestro diagrma de equilibrio trazamos nuestras 1f-
neas de operacién que tendran un angulo de 14 grados. Obtenien

do de 1a gréfica 23 los siguientes valores:

*d *u a3 T % 'sq;'-l—x:
0.99611 0.99267 0.00344 290.6976
0.99556 0.589167 0,00389 257 .06941
0.99444 0.98955 0.00489 204 .4889
0,99333 0,08739 0.00603 165.83748
0.99222 0.98533 0.00689 145.13788
0.99111 0.98311 0.00800 125.000
0.9900 0.9£100 0.009 111.11

En esta primera destilacién debemos tener un valor pro
medio de la concentracién del destilado superior a 0.9848, uti-
lizamos una secuencia de tanteos encontrando los siguientes re-

sultados:
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DIAGRAMA DE EQUILIBRIO
"Mezckh  Acefona-Agua

0,998
0.996
0.994]
0.9927]

0:99"

|
l
| «

X reactor

destilodo

—~4 N
oo98' 982 984 . é 988 099 992#99& 996 90d |

y
x

Fraccion mol de Acefono en & vapor
Froccidn mol de Acetono en el tquide
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S5
822.4233
822.4233
822.4233
822.4233
822.4233

B22.4233

Sg
0.5722
11.1019
84,3314
328,417
524.038

647.564

X,
i
0.9840
6.9840
0.984
0.9840
0.9840

0.9840

g
0.93
0.97
0.583
0.9836
0.9838
0.9839

xdprom
0.9840

0.9841
0.98415
0.9842
0.9843
0.9844

firea
7.2705
4.3061
2.2775
0.91797
0.45069
0.2390

El &rea fué obtenida a partir de 1la gréfica 24, y equi

vale a la integral del lade derecho de 1la ecuacifn de Smoker, -

moles iniciales en el reactor-hervidor

moles finales en el Teactor-hervidor

fracciones inicial y final

Rose
siendo Si
S¢
XiXg
xdprom

fraccibn mol del destilado promedie

As{ para la segunda destilacién tendriamos que partir-

del destilado obtenido en la primera, si partieramos de una so-

lucién de Xdprom de 0.9843 tendrfames como materia prima 298,38

moles y tomando en cuenta que este volumen se ira reduciendo en

la obtencién del grado espectro, el rendimiento con respecto a-

la mateira prima original no sera superior al 10%.
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CALCULO DE (e
Mezcla Acetona-Agua

Xo—~Xw

200

100

W,
ol YKwy fl ] "
09683 984 985 986 987 988 989 099 99 992 993
Xw Fraccion mol Acetona en el reachor
Xo Fraccion mo! Acetong en of destilado

Grdfico 24
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2.3.3 DATOS EXPERIMENTALES
2.3.3.1 Datos referentes al proceso
Datos experimentales
Los datos obtenidos en estas dedilaciones las podemos-

sintétizar en una lista de datos, estos después de haber recupe

rado la acetona que se utiliza como materia prima.

Volumen de carga 60 a 70 litros
Duracién de la carga 10 a 15 minutos
Temperatura inicial 25 °c

Tiempo estabilizacién 30 a 40 minutos

Temperatura estabilizacién 52.5 a S4°C

Duracién descabezado 30 minutos
Volumen descabezado 15 litros
Temperatura 52.5 °C

Volumen destilado 35 a 40 litros
Descarga destilado 15 minutos
Volumen colas 5 a 10 litros
Descarga colas S minutos
Duracién destilacidn 120 a 180 minutos
Duracién proceso 240 minutos

Las evaporaciones para obtener la acetona que servira-



como materia prima se realizan en diversas ctapas del otro pro
ceso. Las duraciones delas mismas para obtener 60 litros tie-
nen una duracién aproximada igual a la del proceso de destila-

cién (240 minutos).
2.3.3.2 Datos referentes al anélisis
La materia prima muestra que solo tiene de impureza -

el agua teniendo una humedad de 1.5 a 2%. Los datos del désti

lado muestran que se mantienen constantes los valores de

pPH 6

Tb $Z - 53 C

TLC Standar {no hay impurezas)
Humed ad Varfa de 0.8 - 1.5 %

Por tanto se observa que realizando una sola ocasién-
la operaciédn de rectificacién no obtenemos el grado espectro,-
se tiene que llevar a cabo por lo menos 3 veces con lo que el-
volumen de producto obtenido serfa equivalente al 10-15 % del-
volumen inicial por lo que experimentalmente se comprobo que -

no era préctico llevar a cabo el proceso.
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CAPITULO II1
ALMACENAMIENTO Y ENVASADO

Los envases ademis de ser materiales resistentes al --
contenido, deben llenar los requisitos de forma y consistencia-
adecuada, En cada envase debe haber indicaciones suficientes -
escritas, con claves o con figuras, de manera que se pueda de -

inmediato tener un conocimiento claro acerca de:

1.- Nombre del producto

2.- Cantidad y concentracibfn
3J.- Emplec

4.- Riesgos(1)

S5.- Forma de manejo
6.- Fabricante

-7.- Destino

Un envase defectuoso no debe usarse ni debe manejarse-

por que puede fallar en cualquier momento,

(1) En 1o referente a los riesgos puede utilizarse el-

siguiente criterio de clasificacidn:
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CONTRA LA SALUD INFLAMABILIDAD REACTIVIDAD

0 Ninguno 0 Incombustible 0 Estable

1 Poco efecto 1 Poco combustible 1 Necesita activacidn

2 bor exposicidn 2 Arde con calenta- 2 Activo sin explo
prolongada, miento ligero sidn,

3 Por exposicibn 3 En condiciones am 3 Capaz de explo--
corta bientales tar.

4 Mortal en corta - 4 Muy combustible 4 Descomposicidn -
exposicibn con explosidn

Es conveniente saber y tener al alcance todo lo que se
refiere a los antidotos necesarios y el equipo de primeros auxi

lios.

Cuando se va almacenar el producto, es conveniente re-
visar bien 105 ernvases en lo relativo a su condicitn €isica, pe

so, etiquetado y protecciones adicionales necesarias,

Para colocarlos en el lugar en que deben permanecer dg
be procederse bajo el criterio de la “compatibilidad de almace-
naje'" que se refiere a evitar la proximidad de sustancias que -
pueden reaccionar entre si, El uso de garrafones de vidrio de-
be evitarse, pués su fragilidad es un factor de peligro defini-
tivo, Para maniobrar y transportar el producto (y materias pri

mas) debe utilizarse el equipo adecuado, el cuil comprende des-
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de equipo personal como guantes, zapatas de seguridad, tenazas-
y otros dispositivos; hasta equipos movidos por el hombre como-

son carretillas, montacargas y otros.

Nuestro producte es almacenado en recipientes de mate-
rial plistico con capacidad de 50 a 70 litros., Lo mis importan
te al envasarlo es que dichos recipientes esten perfectamente -
limpios y secos, Una vez cargados deben cerrarse perfectamente
para evitar la contaminacifén., Este tipo de envasado y almacena
je es adecuado ya que el producto es utilizado en un corto lap-

so de tiempo,

Por las caracteristicas que presenta nuestro producto-
(alta pureza) si no se tiene la precaucidn necesaria se puede -
contaminar ficilmente. En el caso de que nuestro producto re--
quiera ser almacenado por un periodc largo de tiempo se reco- -

mienda:

a) Metanol, envasarlo en pequefias botellas, sobre tami
ces moleculares recientemente activados de 3 X de difmetro de -

poro.

b) Benceno. envasarlo de preferencia en botella esme-
rilada y para largos periodos botella obscura. No se utilizan-

tamices moleculares,



¢) Acetona. envasar Y tratar con tamices moleculares

ol
recientemente activados de 3 A de difimetro de poro.
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CAPITULO IV

ALGUNOS CALCULOS REFERENTES A LA TRANSFERENCIA DE
CALOR EN EL EQIPO

4.1 GENERALIDADES Y PROPOSITO

En los procesos aplicados para la obtencibn de los di-
solventes grado espectro intervienen en forma significativa los
fenbmenos de transferencia de calor, estcs se presentan en el -
reactor, los condensadores y el enfriador unidades que forman -

parte del equipo utilizado,

Habiendo realizado primeramente la parte experimental,
llevando a cabo los procesos de purificacifn para los 3 disol--
ventes en cuestidn, el propdsito de &ste capitulo es el de com-
prender de una forma global en que consisten, cémo y cuando se-

llevan a cabo éstos fenbmenos durante el desarrollo del proceso.

A pesar de la gran importancia que tiene la transfereﬂ
cia de calor en los procesos,basados en la destilacjbn, no se -
pretende realizar un anflisis profundo sobre é&stos fenomenos de
transferencia de calor, por lo que los clculos a ejecutar se -
limitan a constatar tefricamente lo ya comprobado durante la ex
perimentacibn: El hecho de que las unidades de transferencia de

calor disponibles para efectuar los procesos de purificacidén --



son adecuadas,

Se calcula el drea de transferencia de calor necesaria-
para efectuar el proceso especifico y se compara con el &rea --

disponible para cada unidad: reactor, enfriador y condensadores.
En los cilculos se utiliza al Metanol como ejemplo:
4,2 REACTOR

El reactor de vidrio tiene una capacidad mixima de 100-
litros, en el mismo tenemos una carga de operacién de 60 litros
de metanol grado industrial en estado liquido a una temperatura
de 25°C, se debe calentar &ste hagta su temperatura de ebulli--
ci6n de 58°C y posteriormente evaporarlo, Por lo que realiza-

remos la secuencia de cflculo siguiente:
1 Calculamos la cantidad de calor necesaria para efec--
tuar dicho cambio tomando como base una hora de operacibn,

Calor total = Calor sensible + Calor latente

Q = Q + Ql‘
Q = ¥CpsT + W

6 Q = WAH + W
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donde: W Flujo masico Kg/Hr
Cp Capacidad calorifica Kcal/Hr °C
AT Intervalo de temperaturas °C
AH Cambio de entalpia Kcal/Hr
Calor latente de vaporizacibn
Kcal/Hr

Calor latente de condensacidn

tenemnos: volumen metanol V = 60 litros

densidad de la mezcla Pn = 0.7932 gr/ml

W= (60000 m1) (0.,7932 gr/ml)
W= 47 592 gr de Metanol

1.1 CALOS SENSIBLE
Qg = WC, 4T = WaH

Datos de tablas (Himmelblaud David M. "Principios y -

Cédlculos de Ingenieria Quimica" Apéndice D, pdg. 528)%

Para el metanol! T = 58 °C H = 690 cal/gmol
T = 25 °C H = 263 cal/gmol
AH = 690 - 263 = 427 cal/gmol
AH = 13,3437 cal/gr

* referencia # 13, pag # 182



Qs = {47592 gr.) (13.3437 «cal/gr)

Qg = 635,055 Kcal

1.2 CALOR LATENTE

Q]‘m

Datos de tablas (Himmelblaud David M, "Principios y -

Cilculos de Ingenieria Quimica' Ap&ndice D, pdg, 524).

Calor latente vaporizacibn del metanol X = 8.43 Kcal/gnol
A = 0,2634 Kcal/gr,
Q, = (47592 gr) (0.2634 Kcal/gr)

Q, = 12537.517 Kcal

1.3 CALOR TOTAL

Q = + Q
Q = 635.055 Kcal + 12837 ,517 Kcal

Qt = 13172,572 Kcal
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2. ESTE CALOR DLBE SER SUMINISTRADO POR EL VAPOR DE CALENTAMIEN
TO EN EL TIEMPO DE OPERACION (1 hora).

2.1 CALCULAMOS LA PRESION DE QPERACION DEL VAPOR
La presibn atmosférica es de 585 mm Hg (0.7951 Kg/cmz)

Presibn de trabajo Pt = 1.7 Kg/cm2

Presifn de operacifn absoluta Py
Pp = (1.7 + 0.7951) Kg/cm®

Py = 2.4951 Kg/cn®
2.2 CALCULAMOS EL FLUJO DE VAPOR
W= Q/)\

Datos de tablas de vapor (Kern "Procesos Heat Trans-

fer" Appendix, plg. 816)*

a T = 129°C; P ~2.4951 Kg/cm? A = 939 BTU/1b

A = 521.66 Cal/gr.

(13172,572 Kcal) (0,52166 Kcal/gr)
25251,2594 gr/hr

K

25.25125 Kgr/hr

® peferencia f 25 PAG. 1



3. CALCULAMOS [l AREA DE TRANSFERENCIA DE CALOR Y LA COMPARA-
MOS CON LA DEL SLERPENTIN DEL RLACTOR

Tomando en cuenta que es un proceso intermitente, te-
niendo el reactor un serpentin interno y agitacidn constante, -

hacemos uso de la siguiente ecuacifn:

-t

Q = K, CP, (T,; -T) (1-e %)«

v vi

donde Wv Flujo miisico del vapor Kg/hr
Cp, Capacidad calorifica del vapor Kcal/hr®C
Tvi Temperatura entrada vapor °C

a = UA/NVCPV siendo U coeficiente trans{erencia de-

calor Cal/hr cmZ °C

A 8rea de transferencia calor

Dato de tabla (Kern "Process Heat Transfer, Appendix-

pig. 805)
Vapor de agua Cp 0.65 cal/gr. °C

(1-e-®) = (13172572 cal) (25251.2594gr.) (0.65) (129-58)°C
(1-"%) = 11,30

(UA/WVCp) = in 10,30 = 2,3321

UA = (2.3321) (25251,.2594 gr) (0.65 cal/er °C)

UA = 38277.5 Cal/°C



Suponemos U = 97.64 cal/hr cm® °C (200 BTU/hr ft? °F)

en base a la tabla (Kern "proces Heat Transfer, Appendix pfg. 840)

A = (38277.5 <cal/ °C)/(97.64 cal/cm® °

2

c)

A= 395.026 cm
Siendo &€sta frea menor a la del serpentin (superior a 1500 cmz)
4.3 CONDENSADORES
De los 60 litros de metancl que se destilan y tomando -
en cuenta que el reflujo es insignificante, la cantidad de vapor
que se condensa es de 55 litros en el tiempo de operacifn. El -

vapor tiene una temperatura de 58°C, misma que tendra el 1liquido

condensado. Utilizaremos la siguiente secuencia de cdlculo,

1.’ Calculamos el calor necesario para condensar el meta

nol.

W = (55000 ml/hr) (0.7932 gr/ml)

W = 43626 gr/hr

El calor latente de condensacifn del metanol A = 8.43 Kcal/gmol
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A = 0.2634 Kcal/gr
Q, = (43626 gr) (0.2634 Kcal/gr)
Q, = 11491.0884 Kcal

Este calor es cedido por el metanol al agua enfriante,

2, Este calor es aceptado por el agua de enfriamiento

y equivale a calor sensible. Calculamos la cantidad de agua -

necesaria,
Qt = WCp AT
W = (Q)/(Cp 4T)
Agua de enfriamiento entrada T = 15 °C

salida T = 40 °C

Dato de tablas (Kern "Process Heat Transfer" Appendix

pig. 804)

Capacidad calorifica Cp = 1 cal/gr °C
W e {11491088.4 cal)/(tcal/gfC)(25°C)

W = 459643.5 gr
W= 459,6435 Kgr de agua (1 hora)
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3. Calculamos el firea de transferencia de calor y la -

comparamos <on el drea de los condensadores.

Qt = U A ATlm

donde U Coeficiente de transferencia de calor
"Este 10 suponemos en base a tabla (Kern
"Process Heat Transfer'" Appendix pig. 840)
A Area de transferencia
AT, Diferencia de temperatura media logaritmica

AT - .(TCO - tfl) - (TE; - Tfo)

im in (8T ) /(8T )

c se refiere.nl fluido caliente

f se refiere al fluido frio

0,1 son condiciones inicial y final
AT{ equivale a la primera diferencia
4T, equivale a la segunda diferencia

aT. - L58.-80) - (58 - 15)
In
In (18)/(43)

" 28.70 °C

1) « 150 cal/hr cmz

°C
= 11491088.4 cal

A =  (11491088.4 cal)/(28.7°C) (150 cal/em? °C)
A = 2670 cm?
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Siendo ésta urea menor a la de los condensadores la cudl

es superior a 3200 cmz.
4.4 ENFRIADOR

El metanol condensado se encuentra a una temperatura de-
58°C, éste s enfria hasta una temperatura de 25 °C, El proce-
dimiento de cllculc es el siguiente:

1. Calculamos e] calor cedido por el metanol

Metanol entrada T = §8 °C H = 690 cal/gnol
sal ida T = 25 °C H = 263 cal/gmol

&H

427 cal/gmol = 13,34 cal/gr §
43626 gr

Q = W ald

(43626 gr) (13.34 cal/gr)
581970 cal

L
l".<D "
| ]

581.970 kcal

P =]
-»
[ ]

2. Calculamos la cantidad de agua que debe pasar por el-
enfriador y que absorbe esta cantidad de calor en la operaci6n-

{1 hora).
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Q, = WCp aT

W= (Q/(G) (2T)
agua entrada T = 15 °C
salida T = 35 °C

Capacidad calorifica del agua Cp = 1| cal/gr®°C
T « (35 - 15)

T = 20°C
W= (581970 cal)/(lcal/gr’C) (20°C)
W = 29098,5 gr de agua (1 hora)

W= 29,0985 gr

3, Calculamos el drea de transferencia de calor y la com

paramos con la del enfriador,

Q =U AAT,

(58 - 35) -(25 - 15)
In (23)/(10)

AT1m -

8Tym = 15.60°C

A = (Qt)/(U) (8T,
A = (581970)/(124 cal/cm®°C) (15.60°C)
« 300 cml

Siendo &sta area menor a la del enfriador, la cuil es su

perior a 1130 cmz.
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4.5 OBSERVACIONES Y SUGERENCIAS

Por medio de los c8lculos de transferencia de calor antes
realizados, podemos apreciar que el equipo utilizado para efec--
tuar los fenbmenos de transferencia de calor es adecuado para --
realizar los procesos de purificacifn de los disolventes en cuegs
tibn, El 4rea de transferencia de calor necesaria para efectuar
los cambios, tanto en el reactor como en los condensadores y el-

enfriador, es inferior a la que tienen disponible estas unidades.
Al efectuar la parte experimental queda comprobado l1la ca-

pacidad del equipo para efectuar los fenSmenos de transferencia-

de calor,
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A RESULTADOS

Los resultados obtenidos en la experimentacién, al a--
nlicar los procesos de obtencién de los disolventes grado espec

tro, los resumiremos en los siguientes puntos:

1.- Descripcifn del proceso (técnica) a aplicar para-
obtener al disolvente grado espectro, en el equipo de vidrio --

utilizado,

2.- E1 rendimiento obtenidec en el proceso, que consis

te en el porcentaje de materia prima convertida en el producto.

3.- Comprobando 1a calidad del producto, valiendonos-

del anflisis,.

Cada uno de los puntos antes mencionados se daran para-

los disolventes con los que se experimento los cuales son:

a) Metanol
b) Benceno

¢) Acetona

En base a estos resultados podemos realizar una extra-
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polacidn hacia otros disolventes, con el fin de obtenerlos gra-
do espectro utilizando el equipo de vidrio y aplicando un proce

so similar,
a) Metanol

El metanol grado espectrc se obtiene en 1a parte ini--
cial de la destilacifn, el volumen del mismo puede ser de un 40

a un 60 % de la carga inicial.

La forma de llevar acabo el proceso es:

a Lavar y secar el equipo

b Cargar en el reactor- S5-6 de 60 a B0 litros de -

metanol grado industrial
¢ Poner a funcionar el sistema de agitacién

d Dejar fluir el 1fquido enfriante {agua), en los con

densadores y el enfriador
e Iniciar el caletamiento dejando fluir el vapor

£ Mantener la operacidén a reflujo total con el fin de

que se estabilize y este en equilibrio
g Tomar una muestra para anilisis

h Iniciar el descabezado, manteniendo un reflujo de -

oneracidn adecuado

Suspender el descabezado cuando se tenga el volumen

[

miiximo posible de metanol grado espectro, en funcidn
de la temperatura
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j Continuar la destilacién recolectando el producto -

kX Suspender el calentamiento cuando el volumen de co-

las corresponda a un 10-15 % de la carga en funcién
de la temperatura
1 Descargar el producto. Esto debera redestilarse ob

teniendo un 60 - 80 % de metanol grado espectro de-

&éste volumen.

Descargar las colas.

Se realizan an3ilisis a diferentes intervalos del proce

so para el control del mismo,

b) Benceno

El benceno grado espectro corresponde a un 85 - 90 § -

de la carga inicial {(materia prima) y la forma de cbtenerlo es:

a Lavar y secar el equipo

b Cargar de 60 a 80 litros de benceno industrial en -

el reactor 5-0
-~ TRATAMIENTO QUIMICO *

¢ Reaccién tiofeno con 4cido sulf@rico
¢t Cargar con el embudo 5 litros de H,50,

% pepetir las veces que sea hecesario
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c2

c3

cd

c5

cb

c?

di

d2

a3

d4

ds

d6

d7

Poner a funcionar el sistema de agitacién
Dejar fluir lentamente el H2504 hacia el reactor
Dejar la reaccién de 10 a 15 minutcs

Suspender la agitacibn

Dejar en reposo la solucifén durante 10 minutos
Desechar la capa inferior

Lavado del benceno

Cargar en el embudo 15 litros de agua

Prender el sistema de agitacifn

Dejar fluir el agua hacia el reactor

Lavado durante 15 minutos

Suspender la agitacién

Dejar en reposo durante 15 minutos

Desechar la fase inferior

DESTILACION

Prender sistema de agitacibn

Dejar fluir el 1fquido enfriante en los condensa-

dores y en el enfriador
Inicial calentamiento dejando fluir el vapor

Descabezar de 5 a 8 litros en funcion de la tempe
ratura =
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i Continuar la destilacidn hasta dejar un volumen de
colas aproximado a 10 litros,en funcién de la tem-
peratura

j Suspender calentamiento, agitacién y el flujo del-

liguido enfriante.
k Descargar y almacenar el producto,

L Descargar colas y mediante el anfilisis de la misma
determinar si puede considerarse como parte del --

producto grado espectro.

Realizar an#lisis para llevar un adecuado control en-

las diferentes etapas del proceso.

C} ACETONA

Los resultados obtenidos tanto en la parte experimen-
tal como en los cdlculos, nos muestran que no es prictico obte
ner la acetona grado espectro partiendo de la acetona recupera

da de la humedad H = 1.5 - 2 %; esto basado en:

a) Se requieren 2 destilaciones como minimo para lle

gar a obtener la acetona grado espectro.

b} Por ser destilacidn Batch, el rendimiento decrece

con el gumento del nlmero de destilaciones.
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¢) La volatilidad es muy baja (1.62) en las concen--

traciones a las que se trabaja.

d) La rectificacifn estd limitada a la capacidad de-

nuestro equipo.

El rendimiento del producto es inferior a un 20i, por-
ser tan bajo el redimiento no es recomendable obtenerlo por el
proceso de rectificacifn; por lo que no damos una técnica de -

obtencidén por medio de €ste proceso.

Se recomienda aplicar un proceso del grupo III* com--
plementando la rectificacifn con un tratamiento quimico utili-

zando un agente secante.
En la siguiente tabla se dan los resultados de'los --
andlisis quimicos, realizados a los disolventes. Son valores-

para los disolventes cbtenidos grado espectro con pruebas via

humeda.

* ver pdgina # 37
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TABLA RESULTADOS ANALISIS QUIMICOS

DISOLVENTE
. METANOL BENCENO ACETONA
PRUEBA

pH 6 6 6

Tb 58.5°C 73.5°C 51.7°

TLC ) Sténdar Standar Stédndar

Humedad 0.1 % 0.05 ¢ 0.1 %

Descripcibn Liquido Liquido Liquido

Incoloro Incoloro Incoloro

Olor ca- Olor ca-
racteris racteris
tico tico

La cromatograffa del 1fquido es una prueba indispensable
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B CONCLUSIONES

Los disolventes grado espectro son de gran importan---
c¢ia en laboratorios e industrias y la creciente demanda que van

teniendo en le pais crean la necesidad de producirlos.

Es factible la produccidén de los mismos empleando pro-

cesos discontinuos a nivel de plantas piloto.

Tanto para los disclventes en general como para cada -
uno de ellos en particular, existen diversos procesos y técni--

cas de obtencifn.

No existe un proceso el cufil sea aplicable a todos los
disolventes por igual, cada disolvente representa un problema -
diferente y por lo mismo requiere de un proceso con caracteris-

ticas especfficas.

La seleccién del proceso 6 técnica de obtencibn para -

un disolvente particular debe basarse en:

d) Caracteristicas y propiedades del disoclvente en --

cuestidn,

b) Equipo con el que se dispone,.
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€} Disposicitn de compuestos quimicos necesarios en -

el proceso de produccién,

El andlisis es fundamental para el control del proce--
50, la obtencién de resultados y el control de calidad del pro-
ducto. Del anAlisis de la materia prima partimos para la selec

cién del proceso,.

Referente al equipo el cual es totalmente de vidrio men--
cionaremos que: El vidrio tiene gran ventaja en el manejo de -
cualquier fluido corrosivo. Puede manejar cualquier concentra-

cién y afin encima del punto de ebullicidén del fluido.
Las restricciones del equipo de vidric son:

Bajo esfuerZo y resistencia, pequefia o nula ductibili-
dad, fr4gil, quebradizo, e incapacidad de manejar presiones de-

moderadas a altas.

Tanto el equipo de vidrio come los procescs y técnicas
utilizadas en esta tésis para obtener Mentanol y Benceno grado-

espectro, ofrecieron resultados satisfactorios.

Se obtuvo tambié&n la acetona grado espectro, pero con-
un rendimiento inferior al 20 % debido a las limitaciones del -

equipo, resultando imprdctica su obtencién,
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Debido al grade de pureza del producto, el manejo, en

vasado y almacenaje del mismo tiene una importancia relevante.

La obtencién del metanol y benceno grado espectro nos
permite visualizar, sobre la obtencibn de otros disolventes --

grado espectro, utilizando &ste equipo o uneo similar,

Algunos de los disolventes que pueden ser tratados me
diante un proceso adecuado para obtenerloes, grado, espectro --

son:

Diclorometano, tetracloruro de carbono, cloroformo --

acetato de etilo, tolueno, pentano y algunos otros alcoholes.
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