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I. A N T E C ~ D E N T E S • 

I.I I~lPORTANCIA D2 RESINAS AKINO. Las resinas de urea 

y melamina formaldehido, comparadas con las otras resinas de es

te tipo, son consideradas las más importantes industrialmente. 

Ninguna otra clase de resinas ha alcanzado un volumen de produc

ci6n comparable. =:ntre la gran variedad de usos industriales de · 

estas resinas amino podemos mencionar: en la forruulaci6n de bar

nices, como esmaltes automotivos, esmaltes de homolacas cataliz~ 

das y esms.ltes industriales, como adhesivos en ensambles de mad~ 

ra, laminados y pegamentos para ensambles en general, as:! como -

tambi6n para moldes plásticos. 

I.2 AUT~C~DLNT~S HISTORICOS. Los productos de condena~ 

ci6n de la urea y el formaldehido f'uer6n conocidos a fines del -

siglo pasado. Inicialmente los productos de reacci6n que inform6 

Goldsmidt en 1896 f'uer6n en la mayor parte insolubles, de ning\Úl 

significado comercial 6 uso. Estos materiales se preparar6n ha-

ciendo reaccionar cantidades variables de la urea con el formal~ 

dehido bajo condiciones ácidas. En 1908, Einhorn y Hamberger ci

mentar6n la base sobre la cúal las resinas amino se pueden util.! 

zar, fundamentados en la formaci6n de la mono metilol urea y di

metilol urea. Estos materiales que actualmente son los componen

tes básicos de la producci6n de resinas de urea se preparan por 

la reacción de la urea con el formaldehido bajo condiciones me-

dianan.ente alcalinas. 

En 1930, Ripper describio la preparaci6n de resinas de 
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urea deshidratadas las cuales van acompañadas por la reacci6n de 

la urea con el fonnaldehido en presencia de solventes orgiÚlicos, 

tales como butanol e isobutanol. 

La melamina como un compuesto químico f'u~ descubierta 

por Liebig en I834, pero no tuvo uso comercial en la industria -

de la resinas sino hasta I930. Las posiciones reactivas son más 

numerosas en la mela.mina que en la urea, resultando una conver-

si6n más rápida, una mayor dureza, incrementa la resistencia qu,! 

mica y tiene mayor estabilidad t'nnica. 

I.3 QUIMICA D..: LAS RESINAS ALUNO. La reacci6n primaria 

básica entre un aldehido, representado por el fonnaldehido, y la 

urea 6 la melamina es similar. Bajo condiciones adecuadas en una 

primera etapa de la reacci6n se realiza la combinaci6n del alde

hído con el ni trogeno de un grupo amino. La reacci6n entre el Jll!! 

terial inicial y la polimerizaci6n del producto de condeneaci6n 

intennedio, tienen un alto grado de complejidad y es afectada -

por un gran número de variables, de las que se mencionan las si

guientes: 

a. Relaci6n mol de los reactantes. 

b. Número de grupos amino reactivos. 

c. Grado de reactividad del grupo amino influenciado 

por otros radicales f'uncionales en la mol~cula. 

d. pH de la reacci6n. 

e. Tiempo y temperatura de la reacci6n. 

f. Concentraci6n de los reactivos. 
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g. Presencia y proporci6n de líquidos no acuosos 

tales como alcohol en la mezcla de reacci6n. 

Entre la variedad de productos en que se pueden cla--

sificar las resinas Blllino se encuentran las resinas de urea-for-

maldehido y melamina-formaldehido esterificada con butano o in-

sobutano. Este trabajo está enfocado en este tipo de resinas - -

para la resolución del problema que se presenta en la. eliminaci.6n 

de agua durante la esterificac16n del producto. 

I.4 '.ESINAS DE U_IBA-FORMALDEHIOO. En general para la

preparaci6n de resinas de urea-formaldehido, la relación de fo~ 

maldehido a urea es de 1.5 : I y los valores del pH se mantienen 

por lo general en un intervalo de 7 a 8. Un primer paso de - -

reacci6n de estas resinas de urea-formaldehido implica la. fcnna

ción de derivados metilol tal como la m nometilol y la dimetilol 

urea. Este tipo de reacci6n es referido como reacción de adición 

metilolación 6 hidroximetilación y se pu~de ilustrar como el si

guiente ej_emplo: 

p 7-8 
NH -C-NH + CH 2:o...!L+ 

2 11 2 

o 

UREA FOllMOL MONOMfTI lOl 

UllfA 
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En el segundo paso la reacci6n se lleva en condiciones -

ácidas para completar la polilller1zaci6n final del producto, no 

se puede definir exactamente las estructuras lineales o ramifi

C§da& de polimerizaci6n debido a la complejidad de la reacc16n, 

se puede considerar, sin embargo, que existen dos tipos de es--

tructuras la metilen urea (I) y la dimetilen urea(2) son consid~ 

radas como aceptables unidades repetitivas y se obtienen de la -

condensaci6n del producto bajo condiciones ácidas como se ilus-

tra en la siguiente reacci6n 

~H-CH2 -0H 

C:Q 
1 
NH2 

NH-CH;-OH 

' 2 
C::-o 
1 

NH-C~2-0H 

---N-CH ---
1 2 
C:O + 
1 
NH2 MfTilfN UREA(!) 

·----pt- CH 2- - --

C:O + 2H20 
1 

----N-CH ----
2 DIMETI lE N UREA/2) 

Las resinas de urea-fonnaldehido que se utilizan para 

recubrimiento son preparadas por alkilaci6n de la metilol urea -

en presencia de exceso de alcoholes menohidricos y catalizadae -

por un ácido fuerte. El butanol es el alcohol más comunmente em

pleado. La alquilaci6n de la metilol urea usualmente no se lleva 

a cabo por completo. Una variedad de resinas, varieLdo en el ta

mafio del polímero y grado de alquilaci6n de los grupos metilol,-
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son fabricados para diferentes usos en recubrimientos. 

Una mezcla de metilol urea y butanol en presencia--

de ácido fuerte y agua puede ser representada por la siguiente

reacci ón en equilibrio: 

R-NH-C 0-NH- CH2-0H + c .. H90H+--+ 1-NH-C0-NH-CH2 -o-c .. H
9 

• H
2

0 

BUTANOl 

En presencia de exceso de butanol y por la continúa-

eliminación del a gua, el equilibrio de la reacción se rompe ha

cia l a de r echa. Las resinas de urea butila da s son solubles en -

butanol o en mezcla s de butanol con xilol o toluol. 

En gen~ ral la r eacción de mel amina con form2ldehido -

es similar en muchos aspectos a l a quími ca de las r esina s de -

ur ea-formaldehido, p r incipalmf:nte la que se .11.eva a cabo la es-

terificación con butanol. 
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II. O B J E T I V O S • 
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II.- O B J ~ T I V O S • 

El propos ito d_ es ta t esi s e s el de encontrar un me tQ 

do más f act ible, para resolver el problema de l E olireina ci6n de 

agua y recuperación de alcohol but:!lico en l a producción de re

sinas amino solubles en butanol. 

Las me t as de e s t e proye cto son las de obtener una re

ducción de gastos en la producción do es tas resinas arJino con-

tando para ello con dos co l umnas do rectifi cac ión que nos permi 

ta separar eficient emente e l alcohol butílico del agua , y con -

eso evitar l a recirculación usual del alcohol hume do, y la per

dida del alcohol ~ue a rras tra e l agua al ser de sechada. 

Este nuevo r.etodo que i mplica un s i s t ema da re cupera

ción de do s columna s p rovee la recirculaci6n i nnediat a al p roc~ 

so de alcohol butílico libre do agua y la compl e ta el ininaci6n 

de agua s i n ninguna pérdida de alcohol. la recuperación del --

alcohol se efeotua s imultanearJonte con l a producci6L de l a re si 

na. 

El di s eño del equipo para e ste s i s t oma os tar2 t ~sado 

en los equipo s qua s2 usan actual mente . Ur. s i s ter.;a d::: i ns t alaci 

6n moderno pa r a l a pro ducci.6n de res ina s ar.ino soluble s e n buta 

nol, estando ya en ope ración, equipo de condensación J de canta

ción, instrwnentaci6r. y t anques el <:.: al r.c.s c enar; ,i 0nto s.d junto para 

una mayor facilida d dó.! de s carga de l co ¡-; densado. 

~l di se~ o de l s i s ter.c.a e s t ar& basado en l a re cup ~ ra--

ciór. del alcohol but:!lico r.orL'.!al o alcoho l i sot utí lico quedan--

-ro-



do definido que los alcoholes menores o mayores deben ser omiti

do s del diseñ o específico, N-butanol e isobutanol cubriran más 

de l 90 ~~ del volumen de producci6n. 
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III. I N V E S T I G A C I O N P R E V I A • 
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III. I N V E 3 T I G A C I O N P R ~ V I A • 

Resumen de las varias técnicas usadas para eliminar -

agua y conservar alcohol en la producción de r esinas amino solu 

bles en alcohol. 

:i::ntre la serie de p roblemas que se pres . .; ntan durar;t e 

la producción de r e sinas au:ino solubles en alcohol uno de lo s -

mas graves ha sido l a correcta elininación de l agua du:-ante 1a 

esterificación del p roducto de l sistema zuutuarr.e r.te scluble en-

tre el alcohol y el agua, y la recuperación ó conservación del 

alcohol. ::::xisten tre s sistemas básicos que han hido evoluciona!! 

do para la resolución de este p roblema y que se puede resumir -

como sigue: 

I.- Durar.te la esterific&ción del p ro ducto en la fabri 

cación de r esinas amino con butanol lo s ,t) rir:Kro.::i p r oceso s para 

la producción de estas re sinas solubles en alcohol estuvi e~'Ón -

basadas en una simple elininación del de s tilado, butanol y agua, 

a recipiente ;:; de l es cuales la ca¡)<?. de agua fué nás ta r de drena 

da y desperdiciadn conteniendo cerca del lo;:, d·2 butanol, en ta12 

to que la cape. de butanol cont ¿; r,icnd'- el 20~< de agua di sue lta -

fué utilizado en proceLoy pos t e riores do es t e minmo tipo d2 re

sinas ó llevado a columnas de des tilación p8.ra la recupel·s. ción 

del butanol puro. =ste s ists~a no aplico el u s e de ~e c::::ntadorc z 

que nos pe :nr.i tier"a n r ·::: ci ~~:mlar el butanol hurrn do al rr:i s¡¡:;o pro

ceso que lo produjó. 

~sto t enia COLO consecuencia la acu.r::ul&ción del t ar.que de al 
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macenamiento del alcohol humedo durante los varios procesos efe.2, 

tuados. 

2.- Considerables progresos se hicieron cuando se lo-

graron utilizar un si s tema de recirculaci6n y decantaci6n en el 

proceso. Esto hizo posible la eficiente separaci6n por medio del 

decantador de la fase butanol y 1 2 fase agua, que ai. mismo tiempo 

podía ser recirculada directamente al reactor, mientras que la ~ 

fase acuosa era eliminada del siste~a. Aunque esto simplific6 a! 

go del problema del almacenamiento del alcohol, persistia el p~ 

blema de la recirculaci6n infinita del agua disuelta en la fase 

butanol durante su recirculaci6n y la perdida,. del IO% del buta-

nol al ser arrojada el agua al drenaje. La fig. No. I nos muee-

tra el diagrama de flujo de este sistema. 

J.- Exi s te un tercer me todo para la reducc16n de la 

ca.l'itidad de agua manipulada en t8.J. producci6n de este tipo de ~ 

sinas. Este il:lplica l a substituci6n usual de la soluci6n diluida 

de formaldehido o el uso de soluciones concentradas de butanol -

6 isobutanol con formaldehido conocidas comercia1mente con el -

nombre de formacel. As! una parte considerable del agua que es 

manejada durante la produccidn de este tipo de resinas se redu-

ce, siendo necesario eliminar solamente el agua resultante de -

la reacci6n misma. El costo de soluciones de este tipo no re-
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sulta económicam ~nte satisfactorio y no puede ser considerada-

una tuena alternativa sobre todo en compañías que producen su -

propio formaldehido y en donde volumenes razoDB.!>lemente altos -

de resinas amino son producidas. 

Un cuarto sistema es aquel que implica la inst~aci6n 

de un sistema de dos columnas de rectificación para la resolu-

ci6n del problema de separación del agua y recupe ración del bu

tanol y el cual es objetivo de esta tesis. 
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IV. ADAPTACION DE EQUIPO. 

4.I ADAPTACION DE EQUIPO.- La adaptación del eqU! 

po utilizado para la recuperación de alcohol butílico en la -

producción de resinas amino estará basado de acuerdo a ~l e-

c¡~po de produ.cci6n existente. Esto es se incorporará un sis
"' } tema de recuperación de alcohol en la instalación del sistema 

en operación, incluyendo el sistema de condensación.. decanta

ción e instrumentaci6n. · El diseño de este sistema de columnas 

de rectificaci6n estará basado en la recuperación de alcohol 

butílioo e isobut!lico del agua. La recuperaci6n de alcohol -

11'8 pesado se~ omitid.o del sistema especifico. Todas la su-

per.tioiea del equipo en contacto con el producto reaccionante 

4ebem aer hacho de 4ce:ro inoxidable 6 vidrio. 

El <tlagrama de flujo en la fig. 2 nos muestra la 

coabinaoión final de ambos sistemas, el viejo sistema de re~ 

peraoidn de alcohol por la recirculaci6n del mismo a trav&a 

del deoaatador directo a el reactor y el nuevo sistema de a

daptacicbl de dos colWllJl&s de rectificaoióa. 

Este diagruia .nos muestra en su nivel de eleva

cidn adecuade el sistema, siendo esto un factor importante P.! 

ra comprobar que solo un sisteaa de bombeo ea necesario para 

recircular el alcohol puro proveniente de la primera colwima 

de rect1f1cao14a. El aiateaa será de total control autodti-

ce. 

La adaptao16a de colWDJlaa de rectificacicSn est~ 

baaaü de acuerde a la producoicSn hora de butanol-agua duran-
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te el cicl• de con•e..acicSa en el proceao de producc14• de u

na reailla de urea-:tomaldehido butilda. La proclucci.Sn de re

aiaaa de ael-1.Aa-fomal.•ehido ea a1Jlilar. 

4.2 DESCRIPCION DEL PROCESO (USO DE LAS COLOJIBAS DE 

RECTIFICACIOB).- El foraaldehido al 37 ~ en aolucicSn acuoaa -

ea cargado al reactor donde se ajusta a un PH alcalino utili

zanao amolliaco. La urea ea adicionada en u.na relaci6:n 11.olar -

de 2 :I form.aldehido urea. La maaá reaccioll8.Jlte se calie:nta a 

una temperatura de 50-60°c donde se aantiene por I hr. 15 min. 

· tiempo aurante el c11aJ. el primer paao de la reaccicSn se lleva 

a cabo por la foraa.ci6n de grupos metilol (reaccicSn de adici

cSn 6 metilolacidn). Un segundo paso de la reaccicSn sent la -

fo:nnac16n de unidadea monomaf ricaa por la uni6n de puentee me

tilen por condeneaci6n de agua, la Cl1al. una parte ea elimina

da por deetilacicSn a presicSn atmosf~rica. El termino de este 

segundo paso, estarif. detenidnado por el increaento de viscos,! 

dad del producto por la continua eliminaci6n de agua. 

!Jllll.ediato a este paso viene la eeterificacicSn del 

producto por la adición de a-butan61, la polimerización final 

del producto es llevada adecuadamente a temperaturas de 90 a 

II8°c y por adici6n de 'cido fosfcSrico en pequeña proporci6n 

para bajar el PH a condiciones ácidaa de 5-5.5 que favorece -

la ester1.ficaci6n del producto. 
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Durante la eateri:ticacidn el agua ea oont1nnuente 

el1.m.1nada a tre.vcf s del condeJ&aador, manteniendo el prGoeao a 

temperatura& de 90-IIBºc { mbiendo la teaperatura gradualmen

te) eato provoca la :tona.aoidn de la mezcla butanol-agua 4eb1-

do a la .misoibilidad. ele aaboa oomponentea a eaa temperatura, 

eata :mezcla ea llevada, oOJaO :• elijo anteriomente, a traria 

del condeuador en au pwito de ebullioidn, donde al 0011.4eJU1&r 

loa vaporea la m.1ecibil1da4 u a.l>O• coaponentea ae ~· Pa.!: 

cialmente al 4eposital'99 el :tl.ujo de ~.mezcla en el deoanta

dor a baja temperatura {25°c). 

En el deoutador habm la :toniaoic511. de dos ~u, ~ 

na inferior de e.su& la cdal contiene un IO " ele butanel y la 

segunda capa de butanol que se depoaita en la parte auperior 

conteniendo un 20 " de apa. 

La capa de butaMl ·ea boabeada a la pane aaperior 

de la primera oo.l\UUl& de reoti:tioaoi&a ~nde la aezo.la de bu

tanol-~ ea distribuida por la tapa nperior por medio ele -

un anil.l.o de toberaa a UD& 'haperatuzia .. 25-Joºc Eata aezo.la 

•• 41atrib"1da a trañs de la torro don4e ea lleT&da a au pua 
to cle eWllioicSn. El equilibrio butanol-a&\l& •• :roape a lo -

1&1119 .. la torre obteniendo, collO condenaado, el ao11ponente 

de úa ba~e punto de ebu.llicicSn en eete caeo el a&\l& {92°c). 

Para _._r el equilibrio vapo~l!quido entre esto• oompon!. 

ntee • attliza un pequeflo reboiler que mantiene en ebullioidn 
, 

la ••o.la butanol-agua. Como el max1.Jao calentamiento ae ale~ 
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sa en la parte inferior de la torre, el butan6l que tiene un -

punto de ebullición de II5°C se recupera como residuo con 98% 

de pureza el clial se recircula por gravedad nuevamente al rea.s 

tor para au continuo proceao. 

La capa máa rica de agua del decantador se manda a -

la tapa del rectificador nlimero dos. Utilizando como medio de 

calentamiento igualmente un reboilar el producto residual de 

compoaicidn tan cerca.na a el agua pura es obtenida. En tanto 

que como producto conden·sado una mezcla de butanol con bajas -

concentracionee de e.gua ( 2 1o) es recirculada nuevamente al CO!!, 

denaador, consecuentemente un condensador connin es usado en -

aabaa torre•. 

Una vez eliminada el agua en su totalidad utilizando 

el siateaa de columnas de rectificacidn el producto es 11evado 

a la Yiacoaidad deseada por destilacidn con vacio del butan61 

eobra11te, el cúal es recuperado para posteriore• procesos. 
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V. CALCULOS DE COLUL:J;AS .DE ;¡ :::;cnrICA~J .::K. 

5.1 D~STILACION.- La diferenci e de comp os ición en 

el equilibrio entre las fases de vapor y del líquido pueden u

tilizarse para separar detenninados componentes 6 mezclas de -

estos. El equipo industrial diseñcdo para las ope raci one s de

transferencia vapor+lÍquido se elabora de modo que sea posi- -

ble el íntimo cont a cto entre ambas fases, así como su separa-

ciÓn y manipulación posteriores. En los apura.tos los vapores

burbujee.n por una fase líquida continua, las gotas del líqui-

do pueden caer en el seno de una. fase de vapor c ntinua y se -

pueden establecer una amplia superficie de contacto e ntre las

dos :fases. 

Diversos autores definen esta op eración unitaria - -

dando su particular punto de vista o enfoque, así podemos ver-

que: 

Brown, especificameLte define a la destilación como

la operación de separar los vapores desprnr.didos por los líqu.!. 

dos al calentarlos en una retorta 6 alG.Illbique y condensarlos de 

nuevo, con1prende por lo tanto la evaporaci6n y la condensa- -

ción. 

Van Winkle conceptúa a la destile.ci6n como la opera

ción unitaria utilizada para la evaporaci6n de una serie de 

componentes por medio de la diferencio de volatilidades que 

existen entre ellos y es es ::er.cial que en este proceso exista

un contacto íntimo entre la fase líquida y 12 fase de vapor. 

Ocon-tojo entienden con el nombre de destilación - -
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a la sepa ración de los compon¿ntes de una mezcla líquida por 

vaporización de ella, de tal manera que la composición del v~ 

por obtenida se2 di s tinta de la composición del líquido resi

duel. 

De l Qs anteriores definicione s podemos extraer las-

si ¿uiGntes caructerí s ticas de este ru~todo de separación: 

A. Exi s te una relación íntima entre la transferen--

cia de calor y la trar.s ferenci c. de masa. 

B. La evapo ración ó condensa ción de las substancias 

que co.!Ii.ponen la mezcla nos hace hablar de calores l a tentes de 

·vnporización y algunas veces de calores de solución. 

" A la des tilación l.J concierne la separación de so VO 

lucione s donde la volatilidad de los componentes es aprecia- -

ble. 

D. En vez de introducir una nueva substancia dentro-

de la mezcla para dar origen a una segunda fase como el e.aso -

de la absorción, la nueva fase es creada de la solución origi

ne.l yo. sea por vuporización ó condensación. 

Para separa r los componentes de una mezcle. líquida -

por destilación, es condición necesaria el conocimiento de - -

le.s relaciones de equilibrio entre ambas fe.ses p s.ra la resolu

ción analítica de los problemas y equipos presentados al mo- -

mento de destilar. 

Ha.y cuatro variables: La presión, la temperatura y -

la concentración del componente A en la fase líquida y en la -

-25-



gaseo8&. Si la presidn ea constante, entonce• aolo una varia

ble pod.eiaoa fijar quedando las otras doa como variables d•P•l! 

diente•. A•Í fijaaoa la ooncentraoidn en la fase líquida en-

tonoea la temperatura y la concentracidn en la faae saaeo•a • 

depende de las variables fijadas con anterioridad en que aon 

presentadas en los diagramas de ebull.icida. 

Existen tambien loe di8&2'1111&s de equilibrio que re

- presentan las composiciones del lÍquido frente a las de vapor 

a la temperatura de equilibrio y a la preeicSn total constan-

te. 

Para lograr el intimo contacto necesario entre las 

fases líquida y de vapor, intereaa que la aupertioie y el -

tiempo de contacto sean suficientes. En la practica este con

tacto se logra con dos dispositivos diferentess La columna de 

platos que retiene el líquido a tráv4a del odal se ve ebliga

do a pasar el vapor y el de las columnas d torrea 8llp&Oa4aa • 

sobre el cl1al se basó el diseilo de nuestra adaptacicSn de equi 

po para separar el butanol del 88U&· 

La columna de rectificao16n empacada 6 de relleno -

consiste en un cilindro vert!cal cargado con un cierto tipo -

de material a los que denoainaaos empaques 6 cuerpos de rell.! 

no, de ah! el nombre de nuestras columnas. Este material pro

duce el contacto intimo entre el líquido y su vapor al desplA 

zarse el líquido que es dispersado en fonna de pequeilas gotas 

y escurre hacia abajo por el lecho empacado. 
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El material de relleno esta soportado sobre un enl'!. 

3ado 4' parrill.a, situado en el fondo de la torre. El líquido 

ª" 0arp por la parte superior del material de relleno, me di~ 

n"• Ulla placa distribuidora (placa perforada) y el vapor se 

iJltrodaoe por debajo del enrejado que sostiene el empaque. 

Las 'Y9J1$ajas del :flujo a contracorriente y conductos 

multip1•• se consiguen en este tipo de columnas. 

Este tipo de torres se usan en corrientes que tienen 

puntos de ebul.lici6n muy cercanos, con demasiadas etapas de -

equi11brio; poca retencidn de líquidos como la destilaci&n de 

materiales tennosencibles, de ca:riente muy corrosiva se logran 

cuando se destilan materiales de muy alta viscosidad y cuando 

la caida de presi6n es muy baja. 

La velocidad de transferencia de masa depende del -

contacto superficial entre el líquido y el vapor, esta veloo! 

dad se puede aumentar con ciertos accesorios como toberas u -

otros aooeeorioe, pues el líquido es introducido en ' fonna de 

pequefias partículas que preferentemente son turbulentas, mieB, 

tras que el gas corre hacia arriba por los orificios de los 

empaques. 

5.2 MEZCLAS AZEOTROPICAS.- Aunque en la ma.yoria de 

loe sistemas binarios uno de los componentes es más volatil 

qu& el otro en el rango de composicidn completo, existen al-

gunoa sistemas donde un componente ea más volatil solamente -
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en una. parte del rango de composici6n. Dos si stemas son mos~ 

trado e en la fi g. 3 acetato de etilo - etanol y cloroformo -

acetona. En este último caso por ejemplo, el cloroformo es -

menos volatil que la ace t ona arriba del 66 % de concentraci6n 

del cloroformo; más alla de esta concentraci6n, el cloroformo 

es más volatil . En el punto de concentraci6n del 66 % ambos -

componente s tienen la misma volatilidad; est o es l a composici 

6n del vapo r y del l íquido son identícos. l\:ezclas en las cua

les es posibl e la volat1lidad sea reversible son conocidas co 

mo mezclas aze6tropicas, y la composici6n sobre la cúal se t2 

man como reversibles es la composici6n en donde la concentra

ci6n del líquido y el vapor son iguales llamada composici6n 

azeotr6pica, 6 simplemente el aze6tropo. El líquido aze trópi

co puede consistir de una sola fase 6 de dos fases inmisibles. 

En el primer caso el azeotrópo es homogeneo mientras que en -

el últilllo caso es hetereogeneo. 

f1Q .N"J 
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Loe dos azeotropos mostrados en la fig. 3 ambos son 

homogeneos. La presencia de un azeotropo frecuentemente previe-

ne, a una mezcla binaria, cuando esta siendo separado en dos -

pro'1uctoe esencialmente puros. Los azeotropos pueden ser de eb~ 

111c16n máxima 6 minima a una presi6n total dada. Esto es sus -

puntos de ebullición pueden ser menores 6 más grandes que el p~ 

nto de ebullici6n de los componentes puros. Esto se muestra en 

las figs. 4 y 5 para los mismos sistemas mostrados en la fig. 3 

Para los sistemas en los cuales fonnan azeotropos h.Q. 

mogeneos pero en los cuales la curva de vapor-presión no se c~ 

10 20 Jo 40 .so 60 JO so 90 100 

% Mol do CJcolalodoel1lo 

FIGURA 4 

0
10 Mol do ,lorotormo 

FIGUllA 5 

za, el azeotropo será de ebullici6n mínima si los coeficientes -

de actividad son mayores que la unidad y los azeotropos serán de 

ebullición máxima si los coeficientes de actividad son menores -

que la unidad. 
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Los principios de coeficiente de actividad pueden -

ser usados para predecir la variación de composición azeotr6-

pica con presión y temperatura. 

Azeotropos heterogeneos; todos los líquidos de dos 

f a ses en el punto de ebullición fonn &n un azeotropo heteroge-

neo. ~n este cas o solo lo s limites de solubilidad son conoci-

dos. ~oncide::-e~os po r ejemplo el si s tema n-butanol-agua mos--

trado en la fi g . 6, la comp os ición del líquido entre O y 3 % 

en mol de butanol y entre 40 y roo ~ en mol de líquido es ho

ffiOgeneo (una sola fase). Pero cualquier composición del líqui 

do . en ebullición emtre 3 y 40 ~~ en r:iol de butanol se rompe en 

dos fases, la co~posición entre las cuales se encuentra el 3 

y 40 f en mol. 

250~ · · 1 - ¡ • ,-- , 

240 f- . . 
_ ,. I 

~ 730 ' . : .- .. ·-:---;. 
<( : : : oí :~ ,.L -
"' 22o c-· · _,.,..t; · · · · · , · · · :::> . ... ' ' 

'; 210~· "-4.ob : :: :i· - ~_ : _ :: ~:-v.~~ :~--= 
~ .. .. ·/ .. ;,.,i- ·,G> . .. - ---
L 200 . - ... \. . . .. - --

~ ::~~ ¡ r ¡ l: li j J; l (t ,~ ¡: i ; ¡· j iÜ~ 
170Eb -1- i _\J 1 ! t t l h1 

O 10 20 30 40 50 bO 70 80 9 O 1 00 
0
/o MOL IUTANOL 

FIGURA 6 

Las cantidades relativas de las capas varian de-~ 

pendiendo de la coffiposici6n total, pero la capa de composi----
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c16n en equilib rio estan siemp re entre 3 y 40 % en mol. El d! 

agralllB. indica que el 25 % en mol del butan61 fo rma un azeot~ 

po hete reogeneo; esto es, una condici6n existe donde las com

posiciones del vapor y el líquido son iguale s . Actualmente,~ 

por supuesto, aunque l a f a se líquida pue de t ene r una composi

c16n total del 25 % en mol de butan61, consi s te en sepa rar - 

las capa& de composici6n del 3 al 40 % en mol. Desp re ciando -

las cantidades rel ativas de las dos capas líquidas pre sentes, 

la co:m:posici6n del vapor en el equilibrio siempre e s del 25 % 

de butanol. 

Mezclas azeotr6picas de ebullici6n máxima y minima 

de los tipos mostrados pueden ser separados por los metodos -

nonl.ales de cá:I.culo como McCabe-Thiele y Ponchon-Savarit, e-

xepto que será imposible obtener dos productos de composicio

nes los cuales puedan caer sobre lados opuestos de la compos,! 

c16n azootJ:.<Spica. En la rectificaci6n de azeotr6pos de ebull.! 

ci6n m1n1ma, por ejemplo, el producto destilado puede ser tan 

cercano a la composici6n azeotr6pica como se desee. Pero el -

producto residual será más rico en A ! en B dependiendo que -

la alimentaci6n sea más rica o menos que la mezcla azetr6pica. 

En el caso de mezclas de ebullici6n máxima, el producto resi

dual será siempre aproximado a la composici6n azeotr6pica. E~ 

tas mezclas pueden algunas veces s er separados completamente 

por adici6n de una tercera sibstancia. 

Mezclas insolubles las cuales forman azetr6pos de -
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dos fases líquidas pueden ser, sin embargo, completamente se-

paradas aprovechando el uso de dos rectificadores. Esto de-

pende del factor que lo condensado del destilado f orme dos so

luciones líquidas sobre lados opuestos a la composición azeot~ 

pica. Consideremos la separación de la mezcla cuyo diagrama de

equilibrio vapor-líquido es mostrado en la fig-7 donde la ali-

mentación tiene la composición ZF y los límites ·de solubilidad

son XRI y XBII en el punto de ebullición. Si la alimentación -

se introduce dentro del rectificador I de la fig. 8 es evidente 

que el producto residual de composici6n Xwr puede ser tan cero.! 

J'l8lllente a B puro como se desee. La secci6n de enriquecimiento

puede contener suficientes etapas para producir vapor aprove- -

chsido la composici6n M tal como el vapor YDI Este vapor cuando 

condensa totalmente a la mezcla K en su punto de ebullición fol: 

ma dos líquidos insolubles de composición XRI y ~II el cúal 

puede ser decantado como se muestra. La capa que es más rica en 

B es recirculada a la tapa de la columna I como reflujo. La lí

nea de operación de enriquecimiento para la columna I luego pa

sa a trav~s del punto YaYDI' X=X~ como se muestra en la fig. -

8 y su pendiente será la relación líquido/vapor en la sección -

de enriquecimiento. 

La capa más rica en A del decantador fig. 8 se manda-

a la tapa del rectificador II la cual contiene una sola sec- -

ción de estripping 6 agotamiento. Es evidente que la fig 8 que

el producto residual de composición XWrr puede ser tan cercana-
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mente a A puro como se desee. El vapor total de la torre II 

será de composici6n YDII el cúal cuando condensa totalmente co 

mo mezcla N, produce los dos midmos líquidos insolubles como -

el primer destilado, consecuentemente un condensador común pu~ 

de ser usado para las dos torres. 

Aprovechando estos dos conceptos de destilaci6n de -

compuestos azetr6picos se procedio hacer el cálculo de las to

rres de rectificaci6n para la separaci6n del azeotr6po n-buta

n61-agua. Las composiciones que se tomar6n para estos cálculos 

fuer6n los reales producidos en un batch de producci6n de una 

resina de urea-formaldehido butilada. 

5.3 CALCULOS. 

Capacidad del reactor: 25,000 lb 

Alim.entaci6n a el reactor: 

Formaldehido al 37 % 
amoniaco 

urea 

n-butan61 

6,900 lb 

300 lb 

2,000 lb 

!2,000 lb 

El fonnaldehido al 37 % en soluci6n acuosa se carga 

al reactor donde se ajusta a un PH alcalino con amoniaco. La -

urea es adicionada y se da calentamiento para subir temperatu

ra a 50-6o0 c donde se mantiene por I hr 15 min, el primer paso 

de la reacci6n es llevada a cabo por la formación de grupos m~ 



tilol y dimetilol urea. Despues de la eliminaci6n del agua por 

destilaci6n atmof~rica y llevar el producto a viscosidad dese-ª. 

di~ viene la adici6n del n-butan61 para la esterificaci6n del -

p ~"'Oducto bajo condiciones ácidas. La alimentaci6n al tanque d~ 

cantador para la elim1naci6n del agua de condensaci6n en base 

de I hr es la siguiente: 

Decantador: Alimentaci6n 

Fase butanol (capa superior) 

n-butan61 

agua 

I,863 lb/hr 

437 lb/hr 

Fase acuosa (capa inferior) 

agua 

n-butanol 

8 20 lb/hr 

I54 lb/hr 

Cfil.culo de la primera columna de rect1ficac16n: 

Alimentaci6n al decantador: 

Fase butan61 (capa superior) 

Alimentaci6n lb/hr ~~ peso p 1: 

n-butan61 I,863 8I ~~ 74 

agua 437 I9 º' ¡ O I8 

Balance de materia: 

Base I hr 

componente más volatil: agua 
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Alimentación. F = 2,300 lb/hr 

En lb mol/hr : 

F = 2,300 X 0.8I/74 + 2 ,300 X O.I9/I8 = 49.4 lb mol/hr 

Fracción mol del componente A (agua ) en la alimentación: 

zf = 24. 2/49.4 = 0.49 

Peso molecular promedio en la alimentación: 

Mavf = 2 , 300 lb/hr / 49 .4 lb mol /hr = 47 lb/lb mol 

Deseamos en el residuo el 2 % de A 

Fracción mol de agua en el residuo: 

2 xw = 
i8 

/ _2_ + ~? = 
I 8 74 

0.018 

Peso molecular promedio en el residuo: 

M = IOO/I. 43I = 70 lb/lb mol avr 

En el destilado como se había establecido este valor lo 

tenemos en los limite s de solubilidad de la curva de -

equilibrio butanól-agua, tenemos: 

Fracción mol del agua en el destilado: 

Balance de materiales: 

F = D + W (I) 

FXf = Dxn + ~ (II) 

substituyendo valores: 

49. 4 = D + W ( I) 

49.4 X 0.49 = 0.57 X D + 0.078 X W (I!) 
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Resolviendo silllultaneamente (I) y (II) tenemos: 

W = 7.94 lb mol/hr 

D = 4I.46 lb mol/hr 

convirtiendo a lb/hr 

W = 555 lb/hr 

D = I,745 lb/hr 

El peso molecular promedio en el destilado será: 

Mavd = I,745 / 4I.46 = 42.43 lb/lb mol 

Balance de energÍa: 

Alimentaci6n : Temperatura de entrada al rectificador 

77ºF = 25ºc 

Destilado: Líquido en su temperatura de burbuja. 

Sobre el diagrama de temperatura contra X,Y (fracci6n 

mol de líquido-vapor para el sistema butan61-agua) en el 

Perry pag. IJ.I2 cuarta edici6n, el punto de burbuja de -

la alilllentaci6n a 0.49 (fracci6n mol del agua) es de 

2ooºF y su punto de rocío es de 2I8ºF 

Entonces el calor latente en su punto de rocío a 2I8ºF p~ 

ra bu tanol y agua es: 

~butanol = 252 BTU/lb 

~agua = 965 BTU/lb 

Que son datos obtenidos de International Critical Table. 

El calor especifico de los componentes en su temperatura 

de burbuja (20C°F) del Perry pag. J.I26 
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cpB = 0.84I BTU/lb ºF = 62 BTU/lb mol ºF 

cpA = I BTU/lb ºF = I8 BTU/lb mol ºF 

De estos datos el calor esp~cifico de soluci6n es: 

cpsol = cpB X XB + cpA X XA 

substituyendo valores: 

62 X o.5I + I8 X 0.49 

Cpsol = 40.54 BTU/lb mol ºF 

Integrando calores de soluci6n como en el metodo de McCa

be-Thiele la entalpia de alimentaci6n a 200°F (punto de -

burbuja) referido a 77ºF (temperatura de alimentaci6n) --

es: 

HL = e l(tl - t ) = 40.54(200 - 77) = 4986 BTU/lb mol pso o 

La entalpia de vapor saturado a 200°F referida al líqui

do a 77ºF es: 

r:G = 4986 + 0.49(252x74) + C.5I(965xI8) 

HG = 4986 + 9I47 + 8890 

HG = 23022 BTU/lb ool 

La pendiente de la linea de operaci6n es: 

q = Calor para convertir 2. vapor saturado/calor de vap. 
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q = 23,022 / 23.022 - 4,986 

q = I.45 

Entonces: 

q / q - I = I.45 / I.45 - I = 3.2 

Pendiente de la linea q = 13º 

Sobre la curva de equilibrio butan61-agua trazamos nues-

tra pendiente q a partir del punto de alimentación zf so

la diagonal de 45º. La pendiente de la linea de operaci6n 

estará dada apartir del punto de fracción mol del residuo 

X. sobre la linea de 45º hasta la pendiente q en el punto 

XD fracci6n mol del destilado. Ver grnfica N° IO 

Con estos datos prcederemos al cálcul.o del número de uni

dad de transferencia que estará dado por la sig~iente e-

cuaci6n: 

Donde: 

y = ~racción mol del líquido en la curva de equilibrio 

Y+= fracción mol de líquido en su punto de equilibrio 

Los datos que se obtuvier6n f'uer6n los siguientes: 
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Cálculo del número de unidad de transf e rencia: 

+ + I / + y y y - y y - y 

0. 65 0 . 67 0 .020 50 

0. 6I 0 .665 C. 055 I S 

0.55 0 . 65 o.roo ro 

0.50 0 . 64 O.I40 7.I 4 

0 .45 0. 62 o.no 5. 88 

0 .40 0 . 60 C. 200 5o 00 

C.35 o. 57 5 C. 225 4.44 

0.30 0.55 0. 250 4.00 

0.25 0.512 C. 262 3. 8I 

Oo 20 0 .47 0. 27 3.70 

O.IS 0.42 0. 27 3.70 

o.ro 0.33 0.23 4.34 

Gra.ficando I / y+ - y vs y en la gráfica hº 

bajo la curva nos da un valor de: 

NOG = 4.60 

Cálculo del diarnetro de la torre: 

el area 

Del balance de materiale s pa ra l a velocidad de masa del -

Líquido y el gas a trav~s de l a torre e s: 

t = ~ + W (I) 

l X = GY + '.'/Xw ( II ) 
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De la curva de equilibrio tomamos los valores para X y Y 

X = 0.5 

y= 0.578 

Y los valores de ·,·¡ y Xw 

W = 7.94 lb ~ol/hr 

xw = 0.078 

Substituy&ndo en ecuaciones (I) y (II) 

L = G + 7. 94 (I) 

L(C.5) = G(0.578) + 7. 96 (C.078 ) (II) 

Resolviendo simultanea.L...ente: 

(G + 7.94)0.5 = 0.578G+ 0.6I9 

G.5G - 0.578~ = 0.6I9 - 3. 98 0 

G = 3.36I/0.078 = 42 lb mol/hr 

L = 49 . 9 lb mol/hr 

l as velocidade s de masa del líquido y el gas en lb/hr ---

son: 

L = 49.9 lb nol/hr x 70 lb/lb mol= 3,493 lb/hr 

G = 42. C lb mol/hr x 42.3 l t/lb mol= I.77 6 lb/hr 

La densidad del gas y del líquido a 244ºF = II8° c es: 

{G = I,776/42 X 359. 492/460 + 244 = 0 .082 l b/ft3 

fL = 62.4 X 0. 6:, 8 = 43.5 lb/ft3 

De donde: 
1/ 

L (f ... \ l. 
G \fl ) = 3, 493/r. 77 6 0.082/43.5 = O. C8 44 
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La velocidad de inundación para este valor de 0.084 

lo correlacionamos bajo la curva de la fig. 6.26 de la 

pag. I60 del Treybal, y tenemos: 

O.I5 

Despejando la velocidad de masa superficial del gas tene-

mos: 

r 
= ! 

( \ )¡; ; 2 -: '-'?... 
O.I5 g0 e;· L 

e' , 1 o ... -R J 
f L . w 

Para empaque de anillos raschig de I in que meteremos -

en la torre los valores de las siguientes constantes --

son: 

1 
Cf = I60 

.. 1 = I cps 

= 60.7 w 

Substituyendo valores tenemos: 
\' -, ' 

(. 

, l-o.I5x4.I8 xI08xo.082x(43.2) 2 . 
G -

- 1_ I 60x ( I • O ) O• 2 x6 O. 7 
-

G
1 = 9.89xI02 lb/hr ft2 = 989 lb/hr ft2 

Para el 60 % de la velocidad de inundaci6n: 

G
1
= 989x0.60 = 593 lb/hr ft 2 
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Area de la torre: 

I,776 lb/hr 
2.99 ft2 

593 lb/hr ft2 

Diametro de la torre: 

D =[ ~A J-I/2 
11 

= 4x2.99/3.I4I6 o. 5 

Die.metro de la torre = I.9 6 ft 

Al tura de unidad de transferencia: 

Para el cálculo de la unidad fe transferencia la si----

g11iente ecuaci6n fuá usada: 

Donde; 

HoG =Altura de unidad de ~ransferencia en la fase gas. 

k = Constante 

~ = Velocidad de masa ~olar superficial del gas: lb/hr ft 2 

La constante k la obtenemos de la gráfica Nº 4 correlacio

nandola de la ecuaci6n (I) contra la sig11iente ecuaci6n: 

Donde: 

n = pendiente de la curva de equilibrio promedio. 

L = Velocidad de masa del líquido : lb/hr ft 2 

f)<-= viscosidad del líquido = 2.29 lb/ft hr 
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Pendiente de la curva de equilibrio: 

m = Y2 - Yrlx2 -XI 

mI = 0.35-0-28/0.II-0-08 = 2.33 

m2 = 0.44-0-35/0.15-0.II = 2.25 

m3 = 0. 50-0.44/0. 2I-O.I5 = I.O 

m4 = 0.57- 0. 50/0.30-0.21 = 0.77 

m5 = C.62 5- 0.57/0.40-0.30 = 0. 55 

m6 = 0.655-00625/0. 50-C.40 = Oo30 

~ = O. 67- 0. 655/C. 57-0. 50 = O. 285 

mav = -::_m/7 = 7 .485-7 = I.069 

I/ml!L/ · 
• J, .... 

Donde: 

m = I.069 

L = 3,493/2.99 = I,I68 lb/hr ft 2 

. - 2.29 lb/ ft hr 
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Pendiente de la curva de equilibrio: 

m = y 2 - y 1/x2 -x1 

m1 = 0.35-0-28/0.II-0-08 = 2.33 

m2 = 0.44-0-35/0.15-0.II = 2.25 

m3 0.50-0.44/0.2I-O.I5 I.O 

m4 = 0.57-0.50/0.30-0.21 = 0.77 

m5 = C.625-0.57/0.40-0.30 = 0.55 

m6 = 0.655-00625/0.50-0.40 = Oo30 

~ = 0.67-0.655/0.57-0.50 = 0.285 

mav = ::::._m/7 = 7 .485-7 = I.069 

I/m ': L/ . , , .... 

Donde: 

m = 
1 = 

I.069 

3,493/2.99 = I,I68 

2 .29 lb/ ft hr 

lb/hr ft 2 
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Substituyendo: 

(I/:a ~, L/u_' = lI/I.069. ·; , I,I68/2~29) = 474.3 

En la gráfica N° 4 para un valor de 474.3 tenemos un va-

lor de k = o. 80 

La altura de unidad de transferencia tendra un valor de: 

Donde: 

~ = 593 lb/hr ft 2 x 42.3 lb/lb mol 

HoG = o.80x593/42.3 = I.2I 

Al tura de la torre: 

z = NOG x HOG 

Z = 4.60 x I.21 

Altura de la torre = 5.56 ft 

La fig. I2 nos muestra las caracteristicas finales de la 

torre de rectificaci6n Nº I para nuestro sistema• 
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Calctll.o de la segunda columna de rectificación: 

Alimentaci6n al decantador: 

Fase acuosa.capa inferior 

Alimentaci6n 

n-butan61 

agua 

lb/hr 

I54 

820 

Balance de materia: 

Base I hr 

Componente más volatil: agua 

PM 

74 

I8 

A1.imentaci6n. 

En 1 b mol/hr : 

F = 974 lb/hr 

% peso 

15.8 

84.l 

F = 974 X 0.158/74 + 974 X o.84I/18 = 47.4 lb mol/hr 

Fracci6n mol del componente A (agua) en la alimentación: 

zf = 45.4/47.4 = 0.96 

Peso molecular promedio en la alimentación: 

Mavf = 974/47.4 = 20.6 lb/lb mol 

Deseamos en el tesiduo el 98 5~ de agua pura: 

~ 98:18/98/18 + 2/74 = 0.995 

Peso molecular promedio en el residuo: 

Mavr = I00/5.467 = 18.3 lb/lb mol 

-50-



Sobre la gráfica de equilibrio tenemos que los limites 

de solubilidad son XD 0.95 y ~ = 0.995 con Zf = 0.96 

en la alimentaci6n. El balance de materia será el si--

guiente: 

Balance de materia: 

F = D + W (I) 

FZf = DXD + WXw (II) 

Substituyendo valores: 

47.4 = D + W (I) 

47.4x0.96 = Dx0.95 + Wx0.995 (II) 

Resolviendo simultaneamente (I) y (II) tenemos: 

W = 9.6 Lb mol/hr 

D = 37.8 Lb mol/hr 

Convirtiendo en lb/hr tenemos: 

·¡¡ = 9.6 lb mol/he x 18.J lb/lb mol = I76 lb/hr 

D = 37.8 lb mol/hr x 2I.I lb/lb mol= 798 lb/hr 

El peso molecular del líquido es: 

Mavd = 798/37.8 = 2I.I lb/lb mol 

Balance de energ!a: 

Alimentaci6n: temperatura de entrada al rectificador 77ºF 

Destilado: lquido en su temperatura de burbuja. 

Sobre el diagrama dG temperatura Vs X,Y (fracci6n mol lí

quido-vapor para el sistema agua-butan61 en el perry pag. 

IJ.2 cuarta edición, el punto de burbuja de la alimenta--
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ci6n a 0.96 (fracci6m mol del agua) es I98ºF y su punto 

de burbuja es de 2I0°F 

Entonces el calor latente en su punto de rocio a 2IOºF 

para butan61 y agua es: 

~butan61 = 2IO BTU/lb 

). agua = 965 BTU/lb 

Que son datos obtenidos de International Critical Table. 

El calor específico de los componentes en su temperatura 

de burbuja (I98°F) del Ferry pag. J.I26 

CpB = 0.85 BTU/lb ºF = 62.9 BTU/lb mol ºF 

e~ = I BTU/lb ºF = I8 BTU/lb mol ºF 

De estos datos el calor específico de soluci6n es: 

CPsol = 62.2x0.04 + I8x0.96 

e . I9.7 BTU/lb mol ºF psol = 

Integrando calores de soluci6n como en el metodo de Me~ 

Cabe-Thiele, la entrada de alimentaci6n a I98ºF (punto de 

burbuja) referido a 77ºF (temperatura de alimentaci6n) 

es: 

H1 = 2.350 BTU/lb mol 
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La entalpia de vapor saturado a I96°F referida al líquido 

a 77°F ea: 

HG = Hi + 0.96( :.:if1B + 0.04( AMA} 

HG = 2,350 + 0.96(270x74} + 0.04(965xI8} 

HG = 22,224 BTU/lb mol 

La pendiente de la linea de operaci6n es: 

q = calor para conve.rtir a vapor saturado/calor de vap. 

q = HG - H¡/HG - HL 

q = 22,224/22.224 - 2.350 

q = l.12 

Entonces: 

q/q - I = I.I2/I.I2 - I 9.33 

Pendiente de la linea q = 83° 

Sobre la curva de equilibrio butan61-agua, en la parte su

perior, trazamo s nuestra pendiente q a partir del punto de 

alimentaci6n Zf sobre la diagonal de 45º. La pendiente dG 

la linea de operaci6n estar~ dada a partir del punto de 

fracci6n mol del r e siduo x_ sobre la linea de 45º hasta la 

pendiente q en el punto Xn fracci6n mol del destilado. 

Ver gráfica K0 I 3 

Con estos datos p:ocederemos al cálculo del número de uni-

-53-



.i 
,

· 
: 

: 
T

I
::·

·'········ 
i.. 

.•..... J
J 

·• .. L: .•. 1 
. 

.. , .. 
; : ... 

... , ... , ....
. · 

.... j. 
: 

. 
:. 

~
-
-

i 
: 

i 
.. 

1 
. . ~ 

' .. 

. .... 

: ; • 
t
-
+
"
-
+
-
-
+
-
~
-
+
-

...o.:--
o 

.
... 

:: 
! 

1 ..
. ::.: 

:;; ::¡¡;¡¡• ,, .. 
::;;;¡¡:;,':•::!;;¡:¡¡¡;¡ 

•¡¡¡;g;¡;¡r,¡;;¡¡;¡¡;;; 
' 

·· ·········"·;:;¡ iii''X
ii..... 

'•'••·' 
,, •• ·,:¡.• 

j
~
 ~q 

:!:~ ;~¡; n;; ~ 
j~E 1m

 1:¡: f~tf :!~: ~;~~ :;g :¡¡¡ 
1:; 1.rii:~

m
 !W

 ::E= g¡; ~I :: : :::: :::: i i; ;¡¡: ;¡¡¡ rn~ ;¡~¡~
 :::· :_:: :¡:: 

.... ·i ;:: ::::;: 
.... :¡:¡ ¡;: 'i!I h' ; •' ''•: ¡:;; :;;; ::: ;;¡¡ :;: ;;:; !~, m. füi ~:. :m

111n ü' •'•• i''•, 
,, : ;; ::1: ;; ' •::• !••' ••• N.i 

• 
•'•• ••'• ••'' ' · 

·-·· .... :::: ~!~~ !~;~ ~~~~ .... ~¡~~ g¡¡ ~~f~ :r:: 
... :~~~ ~!~~ ~g¡ :::: d!: fü~ .. fü: gg ~¡:: ¡¡¡¡ :¡¡¡ UE :¡r¡ gr:¡¡¡: 1¡¡: ¡¡¡~ !g

T
~
 ~i~; :::: :::: :::~ ~~~~ :~:: ~:~~ ~~;¡ 

:::: :::1 :: .... :::: ··· ···· .... :::! :::: 
.. ~ fü: !~:¡!E: :iii füf 

i 
-·: 

: 
,. r:.yqii: :Hlfüf'. ¡¡;¡ ¡¡¡r ~i¡ 

F~i g¡~ :~i: :* ~~:: :::: 
. .. .... ... 

.... .... .... .... 
!j Eg ::¡l l:l· L

 ! qf: ~1;~ ~ :: 
;~ .J! tlt-11;t ·m :W

 ¡m
 ;il: :l~\ !:;~ [-íl! 

.:: Ts.i :~~~ ¡¡~~ ~;:: :~~~;~~~; 
-:~; 

~:~~ 
:::~!:::: :::· 

............... 
::~~ W

~
 : :: :::: :::: ;!:; :!H t!!ii.ifü i1 ·¡.,J. 

t:: iI} 
~u: 

ri; 
:i~: :l!: ;j¡¡ ;~~] U!l .u: li:l ¡-¡: I

~
 li1~ :::: .. 

:.:: :::: '.~:/::. . 
:: 

: -:-:... ~
 :: 

.... :;¡; ¡¡~~ ~¡~; j~¡¡ !U
 ~g¡ i!n lili ·Hf ¡¡¡¡ i:l: · j: i!J 

H• :a~ 
i:¡ ijl¡ :, l 1iP; ! ij~¡ ~

 !:¡¡ :::: · · 
.. · · ·: !:: 

::·: -::: 
:: 

·:·=
 ::·: :::: :::: :::. !:i: :::: :;:¡ !!~~ )· m

~
 m-1 :;::_¡ .:a :iil .mi HF :l-; .:!: 

*i¡ .1 i :fü :rnr:s..; ¡~u i 
:::: :::: :::·1.~: .~;: ::i~;::: 

::: 
·=: 

.•
.•

 ~t i~l .......... :~~! :::: ¡;¡: ¡~:¡m; u:. :-u 
m
r

1m~ 
!di P

 
1·f1:rn

1:ux 
=~~~ 

o ~
 

z o ü ~
 

.... : 
o 

:::.· 
. .. . .... .... 

:: :; : ;;n ~¡~ !i¡! : 
:: :::: ~::: Pii :li: ¡p~ HH ;¡¡¡: :i ·1!" 

:'f µ¡; ¡¡¡¡!¡!!N
i g 

~: 1:. '.¡,¡. 
:

: 
-
:.

:
:::·: 

···
· 

·:: 
•. 

·· 
=

 
:

:
:: 1;~: :::: :·· 

f.~~:::¡ :1;: :!:: ···· ···· ··'· ···· n~! iff ·fll füi ii 
ip: 

• :i:· Hf 
"• :,:¡;:.-

· 
:·:::::e

;:
;;;::· 

.... · 
... . .. ... 

.. .
.... t ;::: '°.!:t¡, '· -

W
 H

t fü ttt !li! 



dad de transferencia que estará dada por la siguiente e

cuaci6n: 

Donde: 

y = fracci6n mol del líquido en la curva de equilibrio. 

y+= fracci6n mol del líquido en su punto de equilibrio. 

Los datos que se obtuvier6n :f'uerdn los siguientes: 

Cl!lculo del nímero de unidad de transferencia: 

+ + I/y+ y y y - y - y 

0.995 o.84 O.I55 6.45 

0.980 0.705 0.275 3.64 

0.940 0.684 0.256 3.92 

0.900 o.676 0.223 4.49 

o.860 0.672 O.I88 5.33 

0.820 0.610 O.I50 6.68 

0.780 0.670 o.no 9.IO 

0.750 o.670 0.080 I2.50 

Graficando I/y+ - y Va y en la gráfica N°r4 el area ba-

la curva nos da un valor de: 

NOG = I.48 
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Cálculo del diametro de la torre: 

La velocidad de masa del líquido a trav~s de la torre ea 

constante, así ten8JIOs los siguientes valores: 

F = 47 lb mol/hr = L 

Entonces 

W = 9.6 lb mol/hr 

cr = r - w = 47 - 9.6 = 37.4 lb mol/hr 

En lb/hr tenemos: 

L = 47 lb mol/hr x 18.3 lb/lb mol = 860 lb/hr 

G = 37.4 lb mol/hr x 21.l lb/lb mol= 789 lb/hr 

Densidad del gas y del líquido: 

~g = l,776/42 X 359 • 492/492 + 244 = 0.082 lb/ft3 

f 1 = 62.4 X 0.698 = 43.5 lb/ft3 
1/2 / 

r:~ ig) =(ª60
) (º• 082

\
1 2 

= 4.69 X 10-2 

\G f\ ~l 789 43.5 ) 

La velocidad de inundaci6n para este valor de 0.0469 

lo correlacionamos bajo la curva de la fig. 6.26 de la -

160 del Treybal y tenemos: 

cc:h2 cr <A1 ,0.2 rf .. 
= 0.18 

g' G L c A' l 

Despejando la velocidad de masa superficial del gas ten.! 

moa: 
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Para empaques de anillos raschig de I in que mete~oe -

en la torre los valores de las sigu.ientes constantes ---

son: 

cf = I60 

~ l = I cps 

" = 60.7 ,,_. w 

Substituyendo valores tenemos: 

r O.I8x4.I8xI08x0.082x(4J.5) 2 1 
G'= 

l __ I60x(I)0• 2x60o7 J 

G1 = 350 lb/hr ft 2 

I/2 

Para el 60 ~'. de la velocidad de inundación: 

G
1= 350x0.60 = 2IO lb/hr ft2 

Area de le torre: 

789 lb/hr 

593 lb/hr ft2 = J. 7 ft2 

Diametro de la torre: 

/ 4 A \ I/2 
D = 

\ í\ ) 

D = ( 4x3. 7 /3.I4I6J I/2 
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Al tura de unidad de transferencia: 

Ecuaci6n: 

Constante k, cálculo. 

Pendiente de la curva de equilibrio: 

ml = o.684-C. 676/0. 98-0.97 = 0.8 

m2 = 0.676-0.672/0.97-0.96 = 0.4 

m3 = 0.672-0.67/0.96-0.95 = 0.2 

mav = Z. m/3 = I. 4/3 = 0.4 

Valores de L y A : 

L = 866 lb/hr X I/3.7 ft 2 = 232 lb/hr ft 2 

fa\_ = 2.29 lb/ft hr 

Substituyendo 

\l/m) (L/A' ) = l I/0.4 ·~ :\232/2.29 J = 252 . 5 

En la grMica ?l0 4 para un valor de 252 . 5 tenemos un va-

lor de k = 0.18 

La al tura de unidad de transferencia tendrá un valor de: 

HOG = 0.18 X 350/21.l = 2.98 
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Al tura de la torre: 

z = NOG x HOG 

Z = I.48 X 2.89 = 4.40 ft 

La fig. I 5 nos muestra las caracteristicas finales de la 

torre de rectificaci6n Nº .II para nuestro sistema. 
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Vl. PARTE :2XP::::_:nr.:.:::1:TAL 

Como experiencia práctica del u s o de columnas de 

rectificación para fabricac i ón de resinas a.mino butiladas,

Jsta se llev6 a cabo disponiendo de equipo de laboratorio -

al cual se le hi cieron las adaptaciones necesarias para la 

instalación de un par de columnas de rectificación y decan

tador diseñadas a el tamafío del equipo de labora.torio disp.2_ 

nible. 
Estas columnas de desti l a ción fueron diseñadas -

especial~ente con mate r ial de ace ro inoxidable y lleva ndo -

como empaque pequef; os trozos de cerá: ;. ica del tipo de ani -

llos Rsschig par~ su mej or adap t ación. 

El equipo de labo ratorio usado fué un ~atraz ba

lón con una capaci dad de cinco l it ro s adap tado de t ~ea bo -

cas, de vidrio, teniendo coi:.o i::edio de agi t 11ción un agita-

dor funci onando con un pequeñ o motoc eléctrico y utilizando 

como medio de calentaoi ento una mantilla eléct r ica. 

La t emperatura se ~ontroló con un tem6c1et ro de -

vidrio adaptado a una de l as bocas de l c atráz y se u s o un -

condensador de vidrio con serpentí n para utilizarlo on é l 

reflujo en los mooe r.tos nece s~rios de la condensación de~ va 

por en el proce s o. 

Esto fué en general la a daptación al equipo en su 

simplificación mas sencilla pal"'~ r ealizar e s t as ex:c riencias 

a escala j el laboratorio. 

Al equipo del latoratorio fué i ¿ual meúte a daptn -

das las coltw.nas de rectificación para realizar esta expe -

riencia. 
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La finalidad de e s tas experiencias fueron comprobar 

las ventajas que favorecen la operaci6n de esterificaci6n du

~ante el proceso en la fabricaci6n de resinas amino solubles 

en bu~anol, utili zando el nuevo s i s tema de recuperaci 6n de -

alcohol butílico por medi o de las columnas de rectificaci6n. 

Como se ha descrito en capítulos anteriores utili-

zando el antiguo sis tema de re cupe r aci6n de alcohol por medio 

de un decantador durante l a es te r ificaci6n del producto, im-

plica la r e ci rculaci 6n de butanol al reactor conteniendo w1--

2o;: de agua, producto de la condensaci6n, fenómeno que ocas i.Q_ 

na que la polime r i zaci6n del )roducto tenga un tiempo dema--

s iado l a r go por la consecuente dificultad de la eliminaci6n -

total de agu~ de condensación. 

La fa s e conteniendo mayor cantidad de agua fo1nada

en la parte inferior del decan~ador debido a las diferentes -

dens idade s entre butanaly agua, es de sechada perdiendo con -

ello butanol no recupe r able que ocasiona la perdida de un ---

1~ de butanol por cada cien litros de a~.rua eliminada. Todo

esto :'lebido a la rr.isitilidad que e xiste ent re ambos componen

tes y que no se pue den r omper en las condici ones de ope ra---

cipn existentes en el equipo, principalQ~nte l a tempe ratura -

en el decant a dor en el que solo llega a enfri a r has ta 25-JOºc 

al pasar el butanol y el a gua por el condensador. 

Sobre estEs dos desventajas ocasionadas por el sis

te!r!& de O;.Jt: raci6n er. el equi po existente se hicieron varias--
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experiencias pars. to.rr;arsc C OLO referencia de coLip a r a c i6n e n-

tre el nue vo s i s tema de recuperaci6n de alcohol aplicando to

rres de rectific~ci6n. 

Sobre una misma formul a ci6n p~ra l a producci6n de -

una re sina de melahlina- fomalde lüd.Q_butilé.da s e hicie ron 5 ex

periencias, 2 ut ilizando c omo me dio de recirculaci6n del bu-

tanol solo el de cantador y t r es utili zando el para de colum-

nas de rectificaci 6n . 

El utili zar e l par de co l ULmas no s va a propo rci o-

nar una me dida exacte. de reci r cu l 2ci6r1 e.le bu tanol en un 9 6~ . -

de pureza, el cual e s recircul s do nuevai;:ente al :.'.'eactor favo

recie r.do , adEmás de Uiia ma,Yor v e locidad de po lime r iza ci6r: U.el 

p r oducto, una Ti.ayor :::·apidez en la eliminE.ci6n de l a t,--u.i;, de 

condensaci6n, ya q_uG el alcohol butíli co puro ar~as t ra mayor._ 

cantidad de acua po r sus condic~or.&s de eq_u ili b rio , en t a r.to

q_ue la s eg...mda columna eliLlinará en su total i da d el a¿~2 e.le -

conC.ensaci 6n de l a 3e gunda f ase y re ci rcul Erá bu t 2nal puro 

nuevamente al condensador recuperar1dose este c utar.ol c:::.si en 

su totalidad. 

De ac-v.e rdo a estas e xperiencias cor::parati v a s du r an

te el p roceso de eliLün.s.ci6n de 8.é,'Ua :i o r medio de ambos m~to

dos, tomando medidas de flujo de elimin~ci6n de a¿ua y alcohol 

recuperado, que nos va a prop o rcion ro.r l a velocidad de polir:e 

.::-i zaci6r, del producto a partir del increJLent o de l a 'iiscosi-

dad, se obtuvieron l as .;;i ¿ui 2nte s tabla s y g r 2.fi c.s.s q_ue nos -
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TABLA Nº I 
RESULTADOS P:íOM::.:DIO OBT~N r DOS USAKDO LOS DOS DI FERENTES SI ST~ 

:rus n::::: RE0UPERACI ON n-
..i.).i2. ALCOHOL ~K FAERI CACION DE :IBSINAS ~INO . 

Hora Temperatura º e Agua Eliminada cm3 Vi s cosidad cps 
Sis. A Si s . B Sis . A Si s. B Si s . A Si s . B 

0 : 00 84 84 
I:OO 84 84 28 42 22 I 5 
2:00 84 84 42 58 26 22 
3:00 84 85 59 64 29 32 
4:00 84 85 7I 73 32 50 
5:00 84. 5 87 8 4 84 50 60 
6:00 84. 6 87 r oo II2 52 65 
7:00 84.6 88 II3 r32 53 70 
8 : 00 84.7 89 II8 140 55 78 
9:00 84.7 93 I4I I 80 57 79 

IO: OO 85 95 159 200 58 85 
II:OO 85 97 171 222 65 140 
!2;00 85 98 !82 24! 70 200 
I3:00 85 98 200 26r 76 300 
14: 00 85 99 214 28 4 79 350 
15:00 87 99 230 3II 83 450 
r6:00 90 I02 242 349 r oo 570 
I7:00 95 258 r40 
18:00 96 270 200 
I9:00 98 283 270 
20:00 99 300 380 
2!:00 reo 312 430 
22:00 I02 322 550 
23 : 00 103 329 620 
24:00 105 340 69 0 

Sisteaa A Eliminaci 6n de agua por decantación 

Sistema B Elimina ci6n de agua por sistema de columnas de destil 

a ción. 
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representan una idea real de las ventajas que se obtienen en 

utili zar el nuevo s i stema de recuperaci6n alcohol-agua. 

De los datos obtenidos en esta s experiencias se pu~ 

de ob serva r las ventajas que favo recen la p roducci6n de resi

nas amino solubles en alcohol butílico utilizando el sistema

de recuperación de columnas de rectificaci6n sobre el anti--

guo sistema de decantaci6n. 

Durante la operaci 6n de estefificaci6n del producto 

con butanol nonnal , el agua p ro ducto de condensación, es con

tinuamente eliminada , esta agua de condensaci6n la cantidad-

eliminada utilizando ambos sistemas varía con respecto al 

tiempo, obteni~~dose una ventaja de 8 a 9 horas promedio, 

utili zando el si s tema de recuperación de columnas sobre el 8:!! 

ti ¿uo si s tema de decantaci6n, como se pue de ver en l a tabla -

número 1, reduciendo consi derablemente el tiempo de proceso -

del producto , que nos va a redituar bajo co s to de producci6n

en la fabricación de este tip o de resinas. 

Por otra parte del incremento de viscosidad del PI'2, 

dueto ocasionado por la continua e liminación del agua de con

densación y por la esterificaci6n del producto con el butanol, 

s e puede ver que al finalizar la elimina ción del agua, hay -

diferenci a de viscosidades utilizando ambos sistemas. Esta -

diferencia de viscosidades se debe a que utilizando el anti-

guo si s teoa de recuperación al desechar la fase acuosa hay -

perdida de butanol que ocasiona un incremento en la viscosi--
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dad del producto, en tanto que utilizando el par de columnas

de rectificaci6n se reduce al mínimo esta perdida de butanol 

aumentando la concentraci6n del solvente en el producto y -

con ello disminuyendo su viscosidad, 

En gene r al las vent aj as que f avorecen grandemente-

a nuestro proceso utilizar.do e s te nuevo si s tena de recupera-

ci6n de alcohol radica en l a reducci6n del tiempo de produc-

ci6n, el minimizar las pe rdidas del alcohol dur ante el p roce

so y evitar l a contaminaci6n del agua drenada. 
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VII. 80N81USION:S 

Como re sultado de e s te t rabajo se puede de sprender 

~ue l a s principales ven ta j a s que nos proporciona l a ins t a l a-

ci6n y adaptaci6n de co lumnas de dGstil 2ci6n al equipo de f a

bricaci6n de re sinas a.ILino butilad&s p~ra recupe r aci ón de bu

tanol son las siQli entes : 

1.- :-,educción er. el tieopo de pro ceso con un tier:i-

po conside rable de 8 a ·9 horas. 

2 .- I:educc i 6n en el ce s to del ~>rociucto po r la con-

se cuente disminucj_Ón de ti s r:-:po de res idencia de l I!i i sr:o en eJ 

reactor. 

3.- Las perdida s de ou tar.ol por l a i ns tal ~ ci6n de -

este s i s tema de recup e r a ci ón se reducen a :;:i roximad2l!lbnte al --

3%. 
4.- r.:a:;or 1'2.p ide z en la polimerizaci6n final del -

pro ducto debido a que e s menor la p r oporci ón de a gua de resi

duo que pueda que dar e n el producto utilizando s i s temas de -r

columna~ en vez ~2~ d ~ cantado r . 

5.- ·::omo con secuenci a de l número ante r ior e s mayor

la coffipat i bili dad al ~e z cl ar e l p r oducto con re sinas alquida

licas soluble s en ga s nafta para f abricaci ón de p i ntu r as . 

6 .- =i espaci o que pueda ocu]ar e s te nuevo s i s t ema

de columnas en .:;u instal ;-. ci6n es mínimo. 

7 .- La ins t alc-.ci6n de las colw:.-mas s e reduce en su

maniobra al pocier adaptarse al equipo di sp onible pa ra la fa-

bricaci6n de re sinas arr; ino solubles en butanol. 
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8.- Evita la contaminaci6n del agua al ser desecha-

da ~sta. 
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