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INTRODUGGION




‘ra el destllado y para 1a a11mentac16n asi

trUmentéciGn.' Se: empleza por acondlcionar e1 equlpo hac1endo-

valorac1ones econ6m1cas puesa recomendac16n del 1ngen1ero que

la d1sen6 :"este equxpo puede trabajar cualquxer sustanc1a ya

que esta construida con acero inoxidable'.
rL&éZ@Qndicipnes,de operacién son a criterio de su ser-

Vldor pues ‘se desconocen las bases de disefio, memorias de c4l-

dUi y 1as condicinnes de operacién de todo el equipo, es por-

ieso quc;se escog16 rellenar con anillos Raschig de ‘1 plg. (la

‘Just1f1c3c16n se detalla mis adelante y lleva cada trame de la

columna u

'oporte de anillo y también un difusor de flujo).

-Creo.conveniente aclarar que en este trabajo no se bus
'ééndptimizar la operacién del equipo completamente pero si cl-
dejaricriterios para aquellos alumnoes que estén interesados en

ayudar.a ‘esta nuestra casa de estudios.

OBJETIVOS,

‘ instalar y acondicionar una torre de destilacibén para-

ser utilizada con fines diddcticos y de recuperacién de reacti



vos provenientes de 10s laboratorios: de esta Fcultad en condi-

ciomes segurag. il N




CAPITULG 1

Generalidades sobre el método
de destilacidn




eparacibn se
~que_no haya una

13- operacién seri-

Los’ factores que més comﬁnmente estin en contra de 1a

dcstllac16n son:

i) Deterioro y/o descomposicién del producto.
ii) Factor de separacién cercanc a la unidad,
iii) Al usar la destilacién se fuerze el uso de condi- . -

ciones extremas de.presifn y temperatura,




a) DEFINICION - DE DESTILACION.:

Es la operacién unitaria qde‘tieneIPOT bbjéto séparar—’
los componentes de una mezcla liquida® aprovechando sus dlferen:

cias de volatilidad y por lo tanto esta basado e‘

las dlferen

cias de los puntos de ebullicién, esta separac16n se obt1enevk“‘

en repetidas etapas de vaporizacién y condensac16n.

La separacién tiene su fundamento en el hecho de que -
al entrar en ebulliciédn la mezcla 1lfiquida, emite vaporeﬁ con -
un alto contenido de los componentes de presién de vapor mis -
grande, es decir, los componentes mAs volétiles; estableciéndo
se una diferencia entre las concentraciones de cada componente
una diferencia entre las concentraciones de cada componente en
ambas fases este principio es, a su vez, condicibn necesaria -
para realizar el fraccionamiento sin introducir componentes au

xiliares.

Al iniciar el estudio de la destilacién es necesaria -
disponer de los datos que relacionan las composiciones del --
equilibrio lf{quido-vapor del sistema a separar con las tempera

turas.

La obtencibn de estos datos se realiza por métodos tecé
ricos o experimentales y que al ser representados en diagramas

se sigue la marcha de la destilacién,




"En-la mayoria de los procesos dc”separac16n, los fac--

‘tores de separac16n refleJan dlferenc1as en. laf‘propledades ==

. dlflcada por los coef1c1entes de act1v1d8d en la soluc 6n.

Exzsten algunas d1ferenc1as Lens las propledades globa--

les que pueden ser atrlbuidas a las moléculas poriellns mlsmas,,

las cuales se llamaran propledades molecula es. La. determlna-

c16n de la relac16n entre las propledades globales y las mole-

culares S una de las metas mﬁs frecuentes de 1a 1nvest1gac16n

,f£51ca-y quimica; -

En-la literatura se pﬁeden encontrar cérrelncicnes pa-
ré predecir las propiedades moleculares conoéidas; para prede-~
cir las propiedades moleculares conocidaé; ﬁara mayor informa-
cibén revise las siguientes citas bibliograficas: 4,5 y 7 ubica

dos al final de este trabajo.

En la destilacién existe un' factor de separacién y es
dependiente del momento dipolar - la;polarizacién; ¢l momento-
dipolar es igual a la magnitud de la carga electrotdtica multi
plicada por la distancia entrce los centros de las cargas y po-

larizar significa: modificar los rayos luminosos por medio de



de refractarse o refle;arse de nuevo en ciertas; d1recc1ones.

. Las moléculas polares 1ntera‘c10nan mAs: fuertemente con otras*

_moléculas ne polares del mimo: tamano dando como resultado que-

interior,

Los eclectrones en anillos: arométlcos Y en menor exten-
si6én en enlaces olefinicos, son més m6v11es que 105 elcctroncs:
de enlaces sencillos covalentes y por consiguiente 1mparten e
una gran polarizacién a la molécula. Una molécula més pplnrl-
zable puede tener a una presién de vapor méis baja y'tendrﬁ,unﬁ

mayor solubilidad en un disolvente polar.

b) AGENTE DE SEPARACION.



En 1alfiéur

“1.semuestra unresquéma,dé~un proceso de-

separacién.

aern o Lo
fragiviy)

{n@uﬁn o energid

——
<o lll“‘g
o st
~—— EQUIPO DE SEPARACION T ™
{unoo mds)
diferent ‘
compoticidn

figura 1.

El proceso consiste en una o varias corrientes de mate

ria que constituyen la alimentacién y hay como minimo dos co--

rricntes de materia que serén producto, que difieres en compo-
sicién. La separacién es causada por la adicibén de un agente-

de separacidén quec toma la forma de otra corriente de materia o

de energia. . . .

En un proceso de evaporacibébn la alimentacién es un 1i- !
quido y el agente de separacidm es calor (energfa), el cual --
provoca la formacibén de una fase vapor mediante ebullicién.
Los productos son: el vapor cnriqucciqo en los componentcs --

més volitiles y el liquide que queda,



) FACTOR. DE SEPARACION

El giado:dérseparacxdn:que‘Ee puede obtener con cual--

quier proceso de .separac e indica mediante un factor de .Se

paracién que se défiﬁé éﬁ funciéh de las,compbnenteéydél pros-.

ducto:

a<ﬁ3. X /X,
: Y e T

B t-3 -‘ 8 B
El factor de separaci6n, oLij - entreflos componentes-
ity "ine es la razbn de las fracciones molnres de 1os dos -~
componentes-en el producto 1 dividido por: la’ razﬁn en el 'pro~-~

ducto 2,

Una separacibn efectiva se consigue cuando el factor -
de separacién difiere significativamente de la unidad, si=<;=
1, no existe separacién de los componentes "i' y "j". Si.¥§>L
el componente "i'" tiende a concentrarse en el producto 1 mfis -
que el componente '"j" y este (ltimo tiede a concentrarse en el
producto 2 en mayor cantidad que el componente "i'. Por otro-
lado, si a<§j< 1, el compontnte "j'" tiende a concentrarsec cn -
el producto 1 preferentemente y asf mismo el componente "i'' --
tiende a concentrarse en el producto 2. Por convencién, los -
componentes "i' y '"j'" se seleccionen generalmente de modo que

cL?- definido por la ecuacibén 1, sea superice a la unidad --

d
el factor de separacién refleja las diferencias en la composi-



ciones de cqu111br10 Y veloczdades de transporte debldas a los;:

sir supraindlce,

tor  de §eparhci6n

nes del producto que: se obtendria al alcanzar el q!

completo entre las fases,

d) FACTOR DE SEPARACION INHERENTE,

Proceso de equilibrio.

Para los procesos de separacién basados ‘en e1 equ111--

brio de fases inmiscibles es Gtil definir la cantldnd.

X
Ki = -—Tl'l— . (2)

en el equilibrio X; se denomina razén de cqulibrio pa-~
ra el componente "i" y es la fraccibén molar del componente '"i
en la fase 1 a la fraccibn molar de "i" en la fase 2 en ¢l ---
equilibrio, ' El.factor. de separacibn inherente viene dado en--

tonces por la ecuacibén 1 como:



otiy i /R -
Aiy /%y

. o¢tj sustituye a e¢jen la ecuacibnilico
la ecuacibn 3, puesto’ que.se esta: considerando

cial de equilibrio del producte cqmﬁleto. -

€¢) SISTEMAS 'VAPOR-LIQUIDO,

Para los procesos basados en el equilibrio entre las’« ‘%

fases gaseosa y liqueda,e<iy , ¥i y¥{ pueden relacionars’eﬁa:rla's-'v'

presiones de vapor y coeficientes de actividades. Si' los icom-i*:. "

ponentes de la mezcla obedeccen las leyes de Raoult y de,Daltc@x{’t:

= 0= % x; s

- donde Yo Xt son las fracciones molares de '"i" en las fases ga-

seosa y liqueida respectivamente, P es la presién total, ©; es-

la presibn parcial de "i" en cl gas y P! es 1a presibén de va---

por de el liqueido puro "i'', En este caso,

K=Y /X =R/ (5}

10



iamente indis

n de la tem

temperaturu ' C_o




sos de separac16n vapor lique

obedecen la’ ley de Raoult."

A elevadas presiones son.neces
ciente de actividad de la:fase vaqu yzcoefic

dad de la fase 1fquida y de vapor.

El coeficiente de actividad de la‘faSe 1iquidn es una .
medida de la desviacibn de un soluto respectd de su comporta--
miento en una solucién ideal dilufda y depende de la composi--
cién. El estado esténdar de referencia se elige normalmene co
mo ¥, =1 para el componente "i'" puroysi ¥ >3V, se dice que
existen desviaciones positivas de la idealidad en la solucién-
liquida; si 3@ < \,existen desviaciones negativas de 1la idea--

lidad en la solucibén 1{quida.

12



entre las moléculas de dos»comp,gstoé

dién lugar para compuestos 50105 

Para soluciones no ideale

vierten en:

N 9
yi P (9)
Ahora, ki y %ijdependen de la composicén de & Y MS
sin embargo,ciq es rélativéménte'insensible a la temperatura =~

presién y composicibn.

f). SISTEMAS -BINARIOS, -+

En una mezcla binaria con compnentes "i' y "j'" y apo---

13



yandose en que yj vy =]l X5+ xj =1 y al sustituir en la"’-

definicién de o ij » Se obtiene:

sy s LX) :
AN (10)

que al rearreglarse se tiene

k-
oKy A

YENTEE Y % o oan

s . s ey
- la-'ecuacifn 11 relaciona y, con o&ij y X. en un-sistéma
: i ! i LI Lema,

1{quido que es binario y esté en equilibrio, se ﬁﬁqde

S
ireltj por &:ij en la ecuacibn 11, obteniendo:

2y X
L7 Sy 1Y X

de acuerdo a la regla de las fases.de Gibbsfque eéfablebe}

PeF=C+2
donde: P= nfinero de fases pfesentes.
= nfimerc de componentes.
F= nlmerc de variables especificables independientes,

para el equilibrio entre las fases vapor y liquido .en un sistg

14



ble espec:.flcada en 1ugar de la temperatura

La figura .2 muestra. representaciones tip

frente a x; para sistemas binarios vapor-1iquide’

nes positivas y negativas de la idealidad.

ym,ou ychl;,,

i 1

|

3

L -
L 0.5.‘ i e
a oM b Xenery

figura 2
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* cy,0H-H,0 : e - terhEo

7
!
3t :
U 00 N Y
o T e 10
Xenpw
e figura 2

Las tendencias caracter{sticas de °‘4'.| y ‘5:.
para 51stemas binarios vapor-1fquido con desv1ac10nes p051t y
vas y negatiavas vienen del hecho de que a‘.l difiere-mis:de la
unidad a x; bajos, mientras que 8 i difieren més de-la un;dad
a xj altos. Puesto que Yo / ¥ j en un sistema positivo’ -
es mis elevado para x5 bajos. Para un sistema negativo JA,,‘ di-

fiere mhs de la unidad a x; altos, mientras que Y. difieren

3

mis de la unidad a xj bajos. Puesto que 3‘,: /J‘J en un sis-

tema negativo es menos elevado para x5 altos.

Los sistemas donde existen grandes :desviaciopes de la-
idealidad y/o puntos de ebullicibn proximos de los componentes
puros implicados producen con frecuencin’ azeétropos, ‘donde 1a
curva de equilibrio de Yi frente x5 cruza 1a linea de. 45 grd--

dos para obtener Yi = X5 Para. la comp051c16n azeotrépn:a se-

requiere que y; = X% por tanto, o( =1 U y la separac:.én -

i

no es posible.

16



g) TIPOS:DE DESTILACION

do con'la producc16n y el grado de separu i6n que

canzar.

En el método de destilacién simple, los vapores emitii

dos por el 1fquido se separan y condensan a medida que se¢ van-.

produciendo. Caben dos posibilidades: que los vapores se se-

paren inmediatamente en contacto con el liquido que 1los produ-'

jo (esto proporciona un destilado composicibén variable) y la -

otra e¢s que permanezcan algln tiempo en contacto con aquél, de

tal forma que al final del proceso 1la fase gaseosa tenga la---
composicibn de equilibrio correspondiente al 1{quido que queda
sin destilar; la primera se llama destilacibn simple 6 abierta
también le 1laman destilacién diferencial y la de segunda es -
destilacibn simple cerrada 6 destilacién de equilibrio. Am--
bas carecen de interés industrial y solo se siguen cuande se -
opera por cargas o lotes y no se exige la separacién cuantita-

tiva de los componentes de la mezcla,

El problema de la separacibn total de componentes por-
los métodos simples se resuelven sometiendo el producto desti-
lado y el residuo a nuevas destilaciones independicntes, repi-

tiendo la operacifn tantas veces como Sea necesario para alcan

17



zar el grado de pureza deseado; este es el método llamado des- :

tilacién repetida., De esta forma asi se comprende que las can

tidades de producto concentrade que se recogen al flnal de 1a-

serie de destilaciones sea muy pequefia (serd tanto. menor cuan-

to mis elevado sea el grado de pureza del producto) : que es-

te sistema sea sumamente complicado y dificil de llevar ala -

préctica,

El método que se muestra como el mis completo, gque refl
ne todas las dificultades y por eso es el de mayor interés téc
nico y de mfs importancia industrial es la destilacién con re-
flujo o rectificacién. Esta operacibn consiste en realizar el
enriquccimiento de los componentes en forma continua, mediante
un sistema de circulacién en contracorriente en el que entre -
el vapor ascendente y el reflujo 6 liquido descendente se pro-
duce la transferencia de calor y materia; los componentes mis-
volédtiles contenidos en el vapor se condensas sobre el 1fquido
con que estfn en contacto a la misma temperatura desprendiendo
el calor latente de vaporizacién que toma el lfquido para la -

evaporacién de.los componentes mfs volltiles;

La rectificacién se realiza en las columnas de destila

cibn como se esquematiza en la figura 3a

18



B e,

Producto
destilado

Dy ety

Seccidn
de

Vapor I 1 tiquida

l tfquido

Seccion
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ET s’
rectificacion
n

mel

m

N

N Y
e 9p

Producto de fando

h

B.ryahy

figura 3ga
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rizontales separados a intervalos regulares, cada uno 5

las columnas de relleno son también tubbsU

drafilico;
lienas de un material apropiado que facilita elic

fases.

Cualquiera que sea el sistema utilizado,.-la mezéla.a -.

separar se alimenta a una determinada altura de la columna (--

(normalmente a su temperatura de ebullicién) separindose inme-

diatamente dos fracciones de diferentes volatilidad que inicia

en la contracorriente; hacia arriba marchan los vapores que sec

inicia en la contracorriente; hacia arriba marchan los vapores
que se enriquecen en la zona de rectificacibén y se recogen en-
el condensador, de donde se extraec una parte como producto y -

el resto constituye el reflujo de la columna. Hacia abajo --

marchan los liquiedos, de los que se separa el componente mis-

20



contacto esta en que, en.la de plato

traciones es discontfnuaal-pasar. d

cional de las columnas de destilac
pisos necesarios parala;can

querido,

"h)* SEPARACION"DE" ME

‘La feé}ifibacién de meztlag:ﬁinafibsréﬁ ﬁﬂé cuestién -
totalmente resuelta, su cdmportamiento tebrico y préctico sir-
ve de pauta para comprender la separacién de mezclas de mis --
frecuencia en la préctica. El objetivo, en el fraccionamiento
de mezclas complejas es la separacién de cada componente en el
estado puro o de fracciones de distinta volatilidad utilizando
una sola columna con varias tomas de producto a diferentes al-
turas 6 mediante una serie de n-1 columnas para obtener n pro-

ductos,

Dos variantes de rectificacién ordinaria son: La des-

tilacién al vacio y la destilacibén a presibn; la primera se --

realiza para evitar la destruccién de un componente inestable-'-

a temperaturas elevadas rebajando las temperaturas de ebulli--

21



1licién y la destilacién a presién, en cambio, es cﬁando 108 -
productos son muy voldtiles e interesa aumentar-la temperatura
de ebullicién. Por otra parte, cuando se trate de separarmez-
clar de 1fquidos totalmente inmiscibles de usa la destilacién-
por arrastre con vapor que consiste, en vaporizar a baja tem-
peratura los componentes volitiles, introduciendo una corrien-
te directa de vapor de agua que ejerce la doble funcién de ca-
lentar el lfiquido hasta la temperatura de destilacién y reba--

jar las temperaturas de ebullicién.

Por filtimo, también es posible separar mezclas azeotrd
picas 6 mezclas con puntos de ebullicién prbximos, en donde la
separacién completa por el camino ordinario no es posible. Es
ta se realiza por las destilaciones extractiva y azeotrépica -
incorporando a la mezcla un agente separador capaz de romper -
un azebtropo 6 de formar azebtropo con uno de los componentes-

de diffcil separacién.

22



“GAPITULO 2
Método
de
Entalpia— Composicion




METODO DE.ENTALPIA- COMPOSICION..

Es también conocido por el\nohbre de sus autores "méto
do Ponchom 7y Savarit"" es

zguroso y puede utilizarse en to--

dos los casos, pero requ re atos,

poder aplicar. Ver .en, la’bi

mayor informacién.

Se'presenti

deraciones de calor de,mezclado‘desprec1ab1e y/o calores laten
tes de vaporlzacxény En esos casos el método McCabe-Thiele --
proporcionar4 una buena descr1pc16n de 1la separacibn que se --

realiza.

Ponchon y Savarit (1921-1922) presentaron un procedi-
miento gréfico que incorpora los balances de entalpfa, de tal-
forma que no sélo se obtienen las composiciones del vapor y --
del liquido en la columna, sino también proporciona informa---

cién sobre las funciones del condensador y del rehervidor.

etallados de entalpia para'

grafia ‘el 'libro’ nﬁmero 13 para

que no: se apllcan las cons1—',

23



En la figura 3b se muestra uma columna de destilacibn-

cuyo balance de materia total es: .
F=D+B (14
.Para cualquier componente, se puede escribir el balan-

ce de materia alrededor de la columna de la siguiente forma.

0%,
£,2, —_—
.
igura 3b 8, %,
Donde
F"r- = Dy ¥ Barg sy

Escribiendo un balance de entalpfa global para la columna obte
nemos
F\-\F’Qg‘éb\-\b-k B\-\B+Q¢ (16)
donde h= entalpia de 1a corriente liquida, energfa/mol.
Q= Entrada de calor al rehervidor, energfa/tiempo.
QC= calor removide del condensador, energia/tiempo.
El balance de calor se puede rearreglar as{:

Fhe= Dlhy + Qe /) Blhng-Qa/B) (44

24



El balance de entalpia se rearregla de esta manera por
conveniencia al graficar en el diagrama de entalpfa concentra-

cién.

La entalpfa (ordenadas) sobre esta diagrama s¢ expresa
en unidades tipicas de energfa/mol. Los rendimientos del con-
densador total y del rehervidor se deben convertir en esas uni
dades antes de que se puedan graficar en forma apropiada sobre
el diagrama de entalpfa-composicién., En la figura 4 se mues--
tra los puntos que s¢ representan por las corrientes de alimen
tacibn, del destilado y de las del fondo y que pueden graficar
se en el diagrama entalpfa-composicién,

Qc

"o, tp

ol
s

~

ENTALPIA

~
W L i m——

*mh‘;'“"'""ﬁ

.
| SR S )

COMPOSICION
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Sustituyendo la ecuacibn 14 en el balance de;’ rﬁaferiaf—

les por componente, se obtiene:

(b*B)zF = Dxp 4+ Bxg e

Sustituyendo la ecuacién 14 en el balaqéé ‘de ‘calor. to~

tal, tenemos:
(D483, = DChot ) 4 B (hy- B8y 9

Despejando en ambas ecuaciones a D/B e igualando los -

resultados, se tiene:

zp - % _ Wi (he = Qule) (20
%5 = 2r  (lp+ Qc /D)= b

-,
B

y esta ecuacién se puede arreglar de esta otra manera

Zp =~ Xe o= Z¢ (21)
Np-(ng=Qa/®)  (hp+ QR/PY-he

comparando la ecuacién 21 con los puntos graficados en la fi--
gura 4, cncontramos que el término izquierdo de la ecuacifn --
21 representa la pendiente de una 1inea recta entre los puntos
siguientes: (xg , ha~Qa/®) §y (2 ,hg). El término del lado -

derecho de la misma ecuacién representa la pendiente de una 1f

nea recta que conecta los puntos (Zf shg) ¥y (Xys g+ Qg /D).
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Dada que las pendientes de esas dos lineas son iguales, una -
1inea recta que conecte los puntos ( %g,hg-Qa/8) ¥ ( %oy Yo
+@Q, /o) tiene que pasar por el punto (2g,hg). Esto quiere de-

cir que los tres puntos son colineales.

En la ecuacibn 20 se demostr6 que la cantidad de desti
lado es proporcional a la distancia horizontal E;_;‘, que la --
cantidad de los fondos es proporcional a la distancia horizon-
tal ;;_Z-.F . La consideracibén de los trifingu-rectos semejan--

tes que se forman por las lineas punteadas en la figura 5 y el

balance de materia total de la columna muestra .que.la cantidad:

de alimentacién es proporcional a 'la. distancia horizontalX Xy

La regla de la palanca.

En cualquier régiénrbifésica, tal’como L-V en la figu-

ra<4a

o x '

£ igurs. 4o
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La composicibn de todo el sistema puede variar entre -
los limites X3 € ¥y, dependiendo de las cantidades relativas -
de vapor y liquidos presentés. Si el punto "a" esté muy cerca
de la 1{nea lﬁquida, el sistema constur&'de una gran cantidad-
de lfiquido y una cantidad relativamente pequefia de vapor. Si
"a" esti cerca de la linea vapor, la cantidad de 1fquido pre--

sente es pequefia comparada con la cantidad de vapor.

Las cantidades presentes del liquido y vapor se calcu-
lan por medio de la regla de la palanca. Supongamos que la --
longitud del segmento de linea entre "a" y "1" en la figura an
terior sea al y que entre "a" y "v'' sea av; supongamos también
que "lﬂi® Y 0y (vapory Sea el nGmero de moles del componen-
te 1 en el liquido Yy en el vapor, respectivamente; sea n1="l(h0

Oy (yapory § Si.om 1iq ¥ ™ yap SON el nfimerc total de moles-

del 1iquide y vapor presente, y sir\=n“\~nv.entonces, a par--

4
tir de la figura anterior tenemos,

= ™o Nycued (22)
B N v

G el Sals) T
= n

(Y=g, = L2 _ 0y (23}

n{Nap) [
multiplicando (51) por n y (av) por n y restando:
. liq vap

- - n (24)
nhq G- Nyap (&) =-‘7‘L n Ng ¥ “ya‘,\‘(“mm\'\'“'@gn
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‘ Y\“qﬁ&\\ Y

Mg T =1 (Y

Y
¥net

Yo'

Ln

v,
(31 Xn
nat .

Pigura & .

(25) -
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esto se denomina regla de la palanca; el punto "a'" viene a ser
el punto de apoyo de la palanca; el nGmero de moles del 1iqui-
do por la longitud (ET) desde "a'" hasta la linea liquida es --
igual al nlGmero presente de moles de vapor por la longitud, --
(Z;), desde "a" hasta la 1fnea de vapor. La razén del nfmero-
de moles del liquido al nfimero de moles del ifquide al nfmero-
de moles de vapor viene dada por la relacién de longitudes de-
los segmentos de las lineas que unen "a' con "w" y "1". 'As{,

si "a" est4 muy cerca de “w", (av) es muy pequefia y Nyiq serl-

mucho menor que n,a el sistema constarf principalmente de --

Pi
vapor. Anflogamente, si "a" est4 muy cerca de la "1", “vap -
<f1‘\“‘ y predominari fundamentalmente la fase lfquida,

Si se considera el plato tefrico que se presenta cn -
la figura 5, as{ como la forma que opera y que se describe so-

bre el diagrama de entalpfia-composicién de la figura 6.

Yool

ntatria

«ourosicion

figura 6
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La alimentacién del vapor al plato V es un vapor -

n+i’
sturado cen composicién y sl * La alimentacién del liquido-

desde el plato anterior es L.y con composicién de Rg-y *

El flujo total hacia el plate se representa por el pun

to P, el cual cae sobre una linea recta que conecta a xn:I con

yn+1.

Baséndeme en la regla de la palanca inversa, el punto-
P se localiza de tal modo que la distancia Yh+1F €s proporcio-
‘nal ‘a2 la cantidad de Ln-l y la distancia Xn-lp es proporcional

a'la cantidad de Vn+\.

L“.\ - \JI\Q-\ P
Vo LTV (28)

Ya que ¢l vapor y el liquido que salen del plato se en
cuentran en equilibrio uno con el otro, se situarin en una 1%-
nea de equlibrio. Ademés, la suma del vapor y del liquido que
abandonan el plato tiene que ser jgual al flujo total del pla-
to; por eso, la lfnea de enlace tiene que pasar por el punto -
P, que representa el punto de adicién del vapor Vn y del liqui
do L que salen del plato. La composicién de esas corrientes-

n

se encuentra por la interseccibén de 1a 1f{nea de unién con las-

curvas de entalpfa-composicién.
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Los balances de materia alrededoi‘.dél plato.n s‘e"p\vx_e_;-_

de expresar asf.

Vn-n B \'v; =V\'\" Loy b : ¢29.), s

y también
Var $oa = Latn = e = Lan ¥ » (30)

el balance de entalpfa alrededor del plato puede expresarse -

como

Van Hnﬂ-\'h\‘h:V\’\“n—\-n-\\“r\—l (31)

donde H es la entalpfa del vapor y h ¢s la entalpia del l{qui-
do, esas ecuaciones muestran que la diferencia en los flujos -
de corriente, ambos sobre una base de materia y de entalpfa, -
es la misma arriba y abajo del plato., Esto significa que la -

corriente que se debe adicionar a V para generar Ln Yy la -

n+1l

corriente que se debe adicionar a Vn para generar L son las

n-1
mismas, Lo anterior se muestra en la figura 6 con el punto B
que representa el punto de diferencia arriba y abajo del plato
El concepto de un punto de diferencia comfin se puede ampliar a
la seccibn de una columna que contenga cualquier nlmero de pla
tos te;‘ricos mientras no se tenga que adicionar ni retirar una

alimentacién cxterna de la columna,
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Para construir el diagrama de'entalpia-concéntracién -

(1Yamado Ponchon 'y SaVarit) ‘con cl £1n de determxnar el nﬁme-

ro de 'platos tebricos que se req: eren para efectuar “una. sepa- T

dc entalpfa- concentracldn para la mezcla que ‘se’ vaya a separu
En muchos casos, la curva de equ111br10 se grﬁflca en 1a ‘misma"
hoja de papel en la que se grdfica el diagraﬁa de cntéipia—co&

tracibn, como cuestién de conveniencia.

2.- Determinese el fraccionamiento de la columna y cal
culese las composiciones de los productos del destilado y del-
fondo., Localf{cense esas dos composiciones en el diagrama de -
entalp{a-concentracibén, como se muestra en la figura 7. Tam--

bién localizar la composicibn de n11mentac16n ¥l la entalpfa.

b Qe
° %
=
]
"
O *o
)
a 33
L )
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3.- Establézcase la relacibén de reflujo para la separa
cién y localfcese el punto de diferencia de la seccién de rec-
tificacién, By . El punto by tendri una coordenada de en--
talpia de hD + QR/D. Considerando una considerando una colum-
na con condensador total, el punto de diferencia, Mg , 5S¢ lo-
calizar@ a una distancia QC/D arriba del punto del producto --
destilado saturado xy. La construccién de la figura 7 muestra
que el punto Y, Tepresenta el punto de adicién de xp ¥y bg.
La linea F‘l es una ecuacibén de balance de materia/balance-

de calor alrededor de la columna,

4,- Exprésese un balance de calor y de materia alrede-
dor de la columna y localficese el punto de diferencia de la --
seccibn de agotamiento Aa . Dicho punto tendré una coordena-
da de composicién que se representa por xg, el producto del --
fondo. Ya se mostr6 que una linea recta que pasa desde Aa y
por la alimentacién, localiza bs. Se traza una linea recta -
desde Agq vy por xp ¥ se extiende hasta su interseccién con la
coordenada de composicibn xp. La interseccién de Xy con la 11
nea Xgbgq localiza el punto de diferencia de la seccibn de -~

agotamiento Ag como se muestra en la figura 7.

5,- Escalénense los platos hacia abajo en forma gréfi-
ca para la seccién de rectificacién de la columna. Lg composi
ciébn y entalpia de y, se determinaron por los balances alrede-

dor del condensador. La composicibn ‘xl, la cual representa el

34



1fquido que sale del plato superior se determina por la curva-
de equilibrio dado que se encuentra en equilibrio con Y1 el -
vapor que sale del plato, Lo anterior se indica mediante }a -
linen punteada en la figura ®. Después, se determina la compo
sicién y2 POT un balance de calor y de materia entre X; Yy b-R;
dicha composicibn caer4 en la linea de vapor saturado. Esta -
se localiza trazando una linea desde x, hasta A ,. Este proce

dimjento se continua hasta alcanzar el plato de alimentacibn.

6.- Escalbnense hacia abajo los platos tedricos para -
la seccién de agotamiento. En la seccibén de agotamiento la --
primera etapa es la de equilibrio para determinar la composi--
cibn del vapor que deja al rehervidor. Entonces se rcaliza un
balance de materia y de ca{or para determinar x, para el liqui
do que sale del primer plato en la seccién de agotamiento. Es
ta se determina mediante la linea de balance de materia y de -
calor que conecta yp ¥ bg ., La composici6n del vapor en equi
librio con %X hasta intersectar a la curva de vapor saturado,-
Esta se representa por Y- El procedimiento se repite hasta -

alcanzar al plato de alimentacién.

La relacién de reflujo se puede encontrar en un diagra
ma de entalpin-composici@n haciendo un balance de energfa alre

dedor del condensador. El balance de energfa es el siguiente:

Vi =Lohg /D\\v‘r Qe (32)
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o bien:

(33)

Sustituyendo Vl = Ly + D en 1la ecuaciﬁn (33) v rearre-'
glando, se obtiene: '

Lo _ (hp Qe /7©) - W,
- =

_ baw,
W, —%hy

W, hy

(34)

donde BAq VW, ¥ Y, \ny son las longitudes de las l1{neas entre -
los puntos Bg 3F,yhy, respectivamente.

La relacibén de reflujo
interno arriba de la primera etapa es:

Lo Cho +Qc /D - g,
Vi

(\'\D*’Qc/‘))"\'\n

AWy
B hg 9

La telacibn de reflujo interno entre cualquiera de dos

etapas en la seccién de rectificacién puede expresarse como:

Lo (hy* Qe /D)W -
V\'\+\

Al““&l
(\'\D A QQ/D) - \"n

Do Wn (36)

La relacién de reflujo internmo en la seccibn de agota-
miento de la columna es:

Lm-l

\‘\m— L\’\B—QR/B)
Ven

Vo = (g -Qa/®) Gn
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Para el plato del fondo N 1la relacién de reflujo inter

no llega a ser:

EN _ He—~ (he-Qa/B)  Hgldg

—\-/B hp' L‘\B"Q&/ B) “N bs (38)

Los balances alrededor de toda la columna proporcionan
las relaciones entre los productos del destilado y del fondo -
en términos de las composiciones y de las entalpfas sobre el -
diagrama de entalpfa-composicién. E1l balance de energfa total

alrededor de la columna es:

F‘\'\F * Qg = Dhp+ OHg s Qc (39)

Introduciendo el balance de materia total F=D+E se ob-

tiene:
D _ he~(hg=Qas/ B) =z A&
BT (wp+Qc /D) —he z¢ B

(40)
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CAPITULO 3
Seleccidn del empague




Se hizo upa evaluacién de los anillos Raschig contra -
silletas tefricas tipo intalox amabas de porcelana y que puede
resumir en las propiedades y usos mAs sobresalientes de cada -
tipo de empaques, solo se evaluan dos tipos de empaques pues -
para los fines de el Laboratorio de Ingenierfa Qufmica son su-

ficientes y su costo es el menor de todos los empaques disponi

bles a nivel comercial,

a) ANILLOS RASCHIG DE CERAMICA.

Fabricados en porcelana resistente al ataque quimico,
debido a su forma presentan gran resistencia mecénica, exelen-
te para manejar 4cidos; no se recomienda su uso con alcalis --

fuertes.

Son altamente recomendados en torres donde se desea --
una gran superficie de contacto, a la vez mucho espacio libre.
Debido a la baja cafda de presibén que originan, son el elemen-
to mis econbmico para la tranferencia de masa, Ya que tanto -

su costo de adquisicién como de mantenimiento son reducidos.

Es el empaque tradicionalmente utilizado en las torres
que requieran de gran capacidad, bajas cafdas de presibn y --
gran eficiencia. E1 didmetro es igual a la altura del anillo-

y eso es lo que define su tamafio nominal,
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b) SILLETAS TORICAS TIPO INTALOX DE CERAMICA.

Son fabricadas en porcelana de gran resistencia mecéni
ca, libre de partfculas metdlicas, inerte y resistente al ‘ata-
que quimico. Las silletas Intalox son recomendadas en la manu
factura de fcidos sulféricos, para la eliminacién de bibéxido -
de carbono en las plantas de obtencibén de amonfaco e hidrégeno
para la absorcifn de hipocloritos en la industria del papel --
as{ como de la pulpa, también se utilizan en la eliminacién de

humos nocivos en diversas industrias,

Si son utilizadas en proceso de destilacién permiten -
una baja pérdida de presién manteniendo una distribucién uni--
forme de liquido, 1o que permite una alta transferencia de ma-

sa.

Los fabricantes recomiendan el tamafio del empaque en -

funcibén del difmetro de la torre como sigue:

Difmetro de la torre(cm) Tamaflo del empaque(plg)
0 a 35 0al
35 a 120 1 a2
120 6 mayor 2a3

Estos materiales cumplen con las siguientes normas:
C 515-70-ASTM (norma fundamental) edicién 1976.

lo remite a las siguientes normas:
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Caracteristicas

Tsmafo N:‘;‘;g':." Peso Aprox.| AreadeContacto Y% Esp. Faclor
Nominsl | porpiccu. |PorPle Cu.) PorPle Ciblco Libre Empague
wmm( 1| 1350 18.0Kg. Sam 74 180
38men (1%7) 380 19.5Kg, 34m 73 95
Stmm { 27) 185 18.8 KQ', 2.6m?! 74 -
76mm{ 37) 48 18.0Kg. 1.8m? 78 as
Empague Normal: En cajas da 1 piecubico (Y CU FT Carton)

En costales do 2 pies cubices (2 CU FT Plestic BAG).
Caracteristicas .
Tamafio Ng;':,‘:;‘:" Pesc Aprox.|AreadeContacto] %Esp. Factor
Nomina} ParPie Cu. | POfPi¢ Cu.) por Ple Cublco Ubrs Empaque

19mm ( 3/4} 6,500 20Kg. 9.4am? 77 145
25mm { 14) 2,360 20Kg. 7.25m? 77 8 |
aomm (1%7) 710 19 Kg. 5.48 m* 80 52
s1mm (27 260 18Kg. 3.34 m 78 40
78mm{ 39 53 v 17 Kg. 2.80m* a0 22

Empaque Normal: En cajas de 1 Ple cubico {1 CU FT Carton

)
n costales de 2 Ples cutiicos {2 CU FT Plastic BAG)
1 m?=35.3 Pias cabicas.
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ASTM-D-116 Porosidad, porcelana eléctrica.
ASTM-C-67-73 Muestreo
ASTM-C-279-54 Resistencia al 4cido sulflrico.
ASTM-C-§73-56 Absorcién

Densidad aparente

Porosidad aparente.

Se anexan caracteristicas enseguida.

c) COLUMNAS DE RELLENO FRENTE A COLUMNAS DE PLATOS.

Las torres de platos y las de relleno pucden ser utili
zadas para muchas operaciones de contacto en contra-corriente-
de manera indistinta, Para poder tener criterio de ecleccién -
éntre ellas considero importante recordar algunas diferencias-
cualitativas, que fueron resumidas por Peters y Timmerhaus --

(1968):

A) Las eficiencias para torres de relleno deben basar-
se en ensayos experimentales con cada tipo de relleno. La efi
cacia tiene como variables méds significativas: el tipo y tama
fio de relleno, los caudales de los flufdos, las propiedades de
los flufdos, el difmetro de la columna, la presién de opera---
cién y en general el grado de dispersién del 1fquido sobre la-

superficie disponible del relleno.

B) Debido a las dificultades de dispersifn del lfquide

en las torres de relleno, €l disefio de las teorres de platos --
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proporciona mis confianza y requiere un factor de Seguridad me.

nor cuando la razén de la velocidad mésica del Iiduidofa;ia:--

velocidad misica del gas es baja.

C) Si la operacién implica el uso de 1iqu1dos con con-

tenido de s6lidos dispersos, se preflere el uso ‘de una torre -

de platos pues los platos son féc11mente acce51b1es para su -~

olumnas empaca -

das.

D) Si se! requlerc un; enfr1am1cnto entre etapas para --

eliminar calores de:reacc1 n.o de soluc16n se prefleren las to
rres de platos, pues los serpent1nes de refrigeracién pueden -
instalarse sobre los platos o la lfnea de suministro del 1l{qui
do de plato a plato pasarse a través de un refrigerante exter-

no,

E) E1 peso total de una torre de platos seca es normal
mente menor que el de una torre de relleno diseflada para el --
mismo comportamiento. Sin embargo, si se tienc en cuenta a la
retencién de lfquido durante la operacién, los dos tipos de to

rres tienen aproximadamente el mismo peso.

F)}) Cuando en la operacién se presentan grandes cambios
de temperatura como en la destilacién, son preferidas con fre-

cuencia las torres de platos, pues la expansién o contraccifn-
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térmica de los componentes del equipo podrfa romper el relleno.

G) Torres de relleno dispuesto al azar rara vez se di-
sefia con difmetros mayores que 1.22m (4pies}, y. los didmetros-
de las torres de platos comerciales rara vez son menores que -

0.61 m.

H) Las torres de relleno son m4s baratas y mis féciles
de comnstruir que las torres de platos cuando han de manejarse-

flufdos altamente corrosivos.

I) Cuando los 1fquidos tienen una gran tendencia a la-
formacién de espumas se prefiere normalmente a las columnas de

relleno.

J) La cantidad de retencién de liquido es considerable

mente menor en las columnas de relleno.

K) La pérdida de presién a través de las torres de re-
llenc puede ser menor que la phrdida de presién a través de 4-
las torres de platos disefiadas para la misma operacibén. Esta
ventaja, junto con el hecho de que el relleno sirve para dismi
nuir la posibilidad de colapso de la pared de la torre, hace -
las torres de relleno particularmente deseables para las opera

ciones & vacio.
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CAPITULO 4
Operacion de
torres empacadas




El disefio de torres empacadas implica ‘consideraciones:’

de dos problemas principales:

a) Los que se derivan de las cperaciones mecénicas im-

plicadas como cafda de presibn, capacidades-de flhjo,jep

b) Las propiedades que afectan la efectividad de las -

operaciones que sirven para proporcionar el contacto de los --
liquidos y los gases involucrados en el proceso para el cual -

sea disefiado la torre y permiten tener los datos de capacidad.

Por lo-que :respecta a las consideraciones sefialadas en
(a) 1los fgctores'dé:intérés primordial son:

(1) Caida de presién (2) Lfquido retenido (3) capaci--
dad devflujo. Estos factores serdn influenciados por los méto
dos ‘de distribucién del liquido en la parte superior del empa-
que, asi como por el diseiio de las pieczas par; soportarle en -

el interior de la torre.

Los factores de capacidad, por otro lado, son influen-
ciados por la redistribucién interna y la "canalizacién que --
pueda ocurrir dentro de la masa total del empaque. Sobre este
Gltimo aspecto existe muy poc informacién, por lo que este as-

pecto siempre se ve influenciado por ello,

Uso de Empaques.
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‘La parte pr1nc1pa1 d ‘una

orre empacada‘es desde lue-

go el empaque.'

En-.un’p iﬁc'p desperdlclos ba

pero poco a poco se-
tarlales suf1c1entemen-

“‘en los.cuales se fuer-

ron buscando las-mejores .cardc e,i;t1cas‘para.hejorar los pro-

cesos.

a) RETENCION

La “retencifn" de liquido entre él empaque es un fac--
tor importante en el disefio de las torres. Generalmente se ex
presan como volumen de liquido retenido sobre el volumen total
de latorre (m/m;). El lfmite superior para ecsta retencifn es-

ta dado por el valor del empaque.

Cuando se llega (o muy cerca de este punto) al punto-

de inundacién la condicibn de retenci6n méxima es cas{ alcanzs

da y por lo tanto el liquido llena la mayor parte del 'espaciec

libre".,

Durante la operacién de una torre es deseable tener el
valor de la “retencién” lo més bajo posible por las siguientes

TAzones:
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a)-Una alta’retencibn significa un gran a

so- que “debe ‘cargar 1a torre.

b} El tiempo para que pase el liquido a

b) CARGA E INUNBDACION.

El punto de 'carga'" de un empaque ha sido definido co
mo el punto en la curva de cafda de presibén vs masa velocidad-
(en coordenadas logaritmicas) en el que la pendiente excede-
el valor de 2.0. En 1a préctica no se trata de un punto sino-
de una ™zona de carga' que puede apreciarse por un ligero au-
mento de retencién de lfquido en el empaque, las cafdas de pre
sién son aun comparativamente bajas y el empaque bastante bien
"mojado'', dando coeficientes de capacidad suficientemente al--

tos.

Para la mayor parte de las torres irrigadas ;as;;aidas‘

de presidn estfén entre 4,0 y 8.0 cm. de néﬁé‘

al tura de empaque.

Las torres disefiadas para obera zona de-carga"

cadaimetro-de -
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permitirdn una sobrecapacidad impdréante llegada 1a" necesidad-

de utilizarla.

El "punto de inundacién" es el punto superior donde --
saltan los valores de cafda de presibn de la curva de cafida de
presién vs masa-velocidad, y desde el punto de vista visual --
ocurre algo semejante al anterior y se trata de una zona aun--

que menos amplia.

Los valores de cafdas de presién en general pasan a -
ser de 16 a 25 cm. de columna de agua, por metro de altura de-
empaque, Se ve pues que permanece mis constante para una gran

cantidad de sistemas liquido-gas.

La operacién de torres en este punto no es conveniente

por lo siguiente:

a) Bs diffcil controlar la estabilidad de operacién.

b) Las cafdas de presién son demasiado altas para ser-
précticas.

c) Puede haber "arrastres" considerables del lfquido -

por cl gas,

No obstante lo anterior, hay algunos empaques cuya ca-
pacidad aumenta rfpidamente cuando se aproxima a la condicién-
de "inundacién" en principio de causa de un mejor "mojado" de-

su superficie,
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c) DISTRIBUCION DE LA TORRE.

No hay datos publicados que permitan una valoraciﬁn,,-"‘

precisa de la importancia de la distribucién del 1liquido en'el

empaque pero pueden ayudar las siguientes observaciones:

a) La distribucibn es mejor con empaque '"al azar' .que-

con empaques distribuidos ordenadamente.

b) La uniformidad de 1la distribucién aumenta con el au
mento de las relaciones de velocidad de flujo de liquido. Es-
to es especialmente en torres de alta relacién de Didmetro de-

la torre/Diémetro equivalente del empaque.

¢) En torres con relacién Difmetro de la torre/Difme--
tro equivalente del empaque menor de 7 habrd tendencia del 1i-

quido a fluir hacia las paredes.

d) Conforme aumenta el tamafio del empaque la fraccién-
de su 4rca mejorada decrece, probablemente por tendencia a la-

canalizacién del flujo.
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CAPITULD 5 »
Factores de rendimiento




a) CAIDA DE PRESION.

En condiciones en las cudles ia presibn del gas sea -
"libre" como cuando el gas tiene presién natural, o presién --
por causa de origen qufmico y otra causa cual quiera,.la caida

de presién méxima permisible consistente con condiciones: esta-

bles de flujo para un empaque dado, es lo que més conViéné uti

lizar.

Debido & que las pérdidas de pre516n son func16n de: 1a‘

velocidad de los gases, que a su vez esti determlnada por. el =

difmetro de la torre, es de esta manera o £orma que pueden ca- .

lentarse siguiendo dos "reglas de oro'.

1.- Donde la caida de presién no sea factor jmportante

la inundacibn es lo que limita el difmetro de- la torre.

2.- Donde la cafda de presibn sea un factor de ‘mayor .-
consideracibn, los diémetros de la torre se proporcionan para-
una cafda de presibén Sptima, con la cual los fenbmenos de .- --

transferencia quedan fijados.

Todos los empaques muestran un "efecto de entrada" que
se manifiesta en una cafda de presién alta en los primeres cen
timetros del empaque. La diferencia entre esta caida y en la-
normal a través de la masa total del empaque, es cn gencral pe

quefia, pero llegar a ser importante cuando hay altos rangos de
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flUJO de liqu1do espec1almene cuan e'éagfta?ia'dpericiﬁn -~

.al punto de 1nundac16

antidad del érea de las camas de empaque que- se -~

etermlnada por las caracteristlcas de dispersién

utlllza estﬁ

del flugo (en partlcular del’ liqu1do) en la masa del empaque.

No es fécil lograr una perfecta distribucibn al "azar"

de .una -superficie plana en una cama formada por formas regula-

res de empaque y siempre existirin desviaciones en la uniformi

dad de la dispersién radial y en el tiempo de residencia axial
los que aparecerin en forma de coeficientes de transferencia -

bajos.

Los anillos rashig que estén sometidos a efectos de --

orientacién selectiva en las paredes de la columna y en los so

portes, tienden a dar '"'canalizaciones" preferentes en las pare

des tanto para el 1fquido como para el gas. Las bajas eficien
cias de transferencia resultantes combinadas con la relativa-~
mente alta cafda de presién y la capacidad de flujo limitada -
de este tipo de empaque hacen que frecuentemente se recurra al

uso de silletas.

El problema de canalizacién puede ser parcialmente alji
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viado por redistribucién periédica del l{quide a 1o largo de -

la altura de la torre, procedimiento que se vuelve esencial en’

el caso de empacues acomodados ordenadamente.
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CAPITULOD 6
Descripcion del equipo




Columna.

El equipo constituido por uﬂa columna 4évdcéfo iﬁoxidg
ble de cuatro pulgadas de difimetro nominal t_ipb AISi :';‘04 y.con
una longitud de cuatro metros divididaren cuéfro séﬁciones le-
iguales de 1 m. de largo con rejilla superior de distribucién-
del flujo y otra rejilla inferior de soporte del empaque (por-
tanto, se puede separar cada tramo empacado sin riesgo de que-

se vacie la columna).

Rehervidor.

Es un cilindro vertical de cuatro pulgadas de difmetro
nomial y 0.6m. de longitud hecho en acero inoxidable AISI 304-
con capacidad de cinco litros y serpentina de acero inoxidable
de 3/8 de pulgada de difmetro nominal por 80 cm, de largo, dan
do una superficie de transferencia de 2,39 cmz; cuenta con vil
vula de presibébn de vapor de 0 a 4 Kg/cm2 con manometro de 0 a-
150 psig. instalado en la linea de vapor y una vAlvula de glo

bo para el control de flujo de vapor.

Condensador,

Es un cambiador de calor de acero inoxidable AISI 304-
con un difimetro nominal de 10 pulgadas y una longitud de 2.85m
con 15 tubos de una pulgada de difimetro nominal y dos metros =
de longitud proporcionando una superficie de transferencia de-

2

calor de 2.39 m“, es un intercambiador uno-uno (un paso por --
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. los tubos y un paso por la coraza).

Como una descripciﬁn del equipo en general puedo decir
que la columna empacada cuenta con bridas en cada metro de lon
gitud. En los extremos de la columna se encuentran también --
dos reducciones de acero inoxidable AISI 304 del mismo espesor
y su objeto principal es de disminuir el difmetro de la colum-
na para que en la parte inferior se pueda conectar '"el cuello-

de ganso' y éste a su vez al tanque de fondo.

Seccibn de Reflujo,

La cachucha de reflujo de acero inoxidable AISI 304 es
un dispositivo (ver dimensiones en el dibujo} que permite di-
vidir el flujo del condensado en reflujo y destilado controlan

dose con la vilvula del destilado,

Todos los tramos y reducciones de la columna se encuen
tran unidos con bridas y con el fin de impedir fugas entre --
brida y brida se utiliza juntas de un material 1lamado GARLOCK

900.
La alimentacibn estf instalada en la parte central de-
la columna proporcionando una seccién de rectificacién y otra-

de agotamiento,

El interior de la columna cuenta con 200 anillos ras--
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chig en cada -tramo.

: ~'a) Seccibn fondos: “Termbm
‘de 0 a 150'c., manbémetro de 0 a 1s

., rior.de 1/4 de pulgada NPT.

b) Seccibn Destilada: ..

la de 0 a 150'C., manémetfoé'd

rior’de 174 de pulgada N

escala de'0 a 1 kg/sz con conexibn horiiéntalgdp;' djdé pﬁlgé

da. NPT.

Al observar el diagrama de tuberia e instrumentacién -
"A" la manera en que esti instaldda la columna de destilacibn-
tipo empacada podemos notar que cuenta c¢on las siguientes par-
tes: tanque de alimentacién con su- vnlvulé. de fondos y la
lineas de tuberia que lo conecta con la columna de destilacién

en la parte central de la misma, la columna empacada cuenta con
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sus mandémetros. uno en el domo y otro en el fond termémetro -

lumna pueda trabajar a pres;én atmosférlca./‘ﬁn 1a secc16n de-

reflujo se encuentra la salida del destilado Y seréyconduc1d9-'

a un tanque o recipicnte del destilado.

En la parte inferior de la columna se encuentra el re-
hervidor y estd conectado a un "cuello de ganso" con el fin de
mantener un vollmen de lfquido en el rehervidor y éste a su --
vez a un tanque donde llegarin los fondos de la columna. El1 -
rehervidor se alimenta de una l{nea de vapor que es el medio -

de calentamiento al serpentin que se encuentra en su interior.

En el diagrama de tuberia e instrumentacibn "B" se pue
den observar los cambios que tendrfa la columna de destilacién
y su flexibilidad de operacién pues se podrfatener control de-
la alimentacién, destilado y fondos ya que cada 1l{nca tendrfa-
su respectivo indicador de flujo, cada tanque serfa de tipo ce
rrado y con vilvulas de venteo, de purga y con la tuberia que-
lo conectaria al resto del equipc, esto brindari mayor seguri-

dad en el manejo de sustancias volétiles, se agregaria un cam-
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Disgrama da Instrumentacidn y Tubaria
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biador dé calor - en’ la linea de chtlladO para obtenerlj'

peratura ambiente y no. a; c351 1a temper

por ende en cada camb;ador de calor s

1a entrada y salida de cada’ corrlente para observar la transfe
rencia de calor, se colocaria otro camb1ador de calor ‘en’.la’--
linea que va del fondo del reherv1dor al tanque de fondos y --
también el "cuello de ganso' tendrfa la flexibilidad de variar
el nivel del 1iquido en el rehervidor. La alimentacibn a 1la -
columna podrfa hacerse en cualquiera de sus cuatro tramos y --
por lo tanto podria trabajar como columna de rectificacién, co
lumna de agotamiento o columna con las dos secciones antes di-
chas, se podria colocar una 1lfnea de aire en la v&lvula de ven

teo de la columna que tiene el condensador y trabajarin o pre-

si6n positiva o negativa con respecto a la presibn atmosférica. -

El equipo que fué instalado dentro del laboratorio de-

Ingenierfa Quimica estd constituido por:

1) Una columna de acero inoxidable;

de difimetro nominal tipo AISI 304 y cuat

2) Tl rehervidor de acero 1n0x1dable AISI 304 ﬁon capa

cidad d€ cinco litros.

3) El condensador de¢ acero inoxidable AISI 304 de diez

pulgadas de difmetro nominal.
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reducciones -~
también de acero ihoxidébiéttiﬁd{AISif$043dg1 $i5m07ésp§§or,y_
su objeto principal es de disminuir ei‘diémeﬁfa de la’ columna-
para que en la parte inferior se pueda conectar al cuello de -
ganso y este a su vez al tanque de fondos, la reduccién de la-
parte superior contiene 1la cachucha de reflujo hecha también -
del mismo material y tiene una vélvula con la que se controle-
la relacibn de reflujo de manera efectiva; cada tramo consta -
de un anille de soporte del empaque y una malla de distribu---
cién. Todos los tramos y reducciones de la columna se encuen-
tran unidos con bridas con el fin de impedir ugas se utiliza

entre brida juntas de material llamado Garlock 900.

El rehervidor contiene un serpentf{n que utiliza como -
medio de calentamiento vapor, el cual es alimentado por una --
vAlvula reguladora de presibén y un mandmetro que se puede con-
trolar el flujo de vapor mediante una vélvula colocada entre -

el manbmetro y la vhAlvula reguladora de presibn,

El condensador en su interior consta de quince tubos -
de una pulgada de difmetro nominal y dos metros de longitud, -
es un intercambiador de un solo paso y el vapor del destilado-

circulara por la parte envolvente del condensador.
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La alimentacién se haré en el segundo tramo-de la co--
lumna proporcionando una seccién de rectificacibn y otra de --

agotamiento.

El interior de la columna cuenta con un manémetro en -
el domo y otro en el fondo asfi como termémetros en el dofto y -
en el fondo, un medidor de nivel en el rehervidor hecho de tu-
bo de vidrio de un octavo de pulgada como diémetro nominal y -
llaves con empaques de teflén y el condensador ticne un termb-

metro a la salidad del mismo,

Como puede apreciarse en el diagrama de flujo y en el-
diagrama de instrumentacibn y tuberfa A, la torre de destila--
cibn no estd totalmente equipada, por tal motivo se realizb --
una cotizacién para acondicionarla totalmente. Aproximadamen-
te se necesitan actualmente 18 millones con los cuales no cuen
ta nuestra Facultad. Pero el diagrama de instrumentacién y tu

beria B nos muestra como quedarfa instalado dicho equipo.

80.






! 72

I {
F t30 :
| Se—— i

13.4
L |

1 .

i 7.8 i
i
| 0s i i

¥ ' |
REOUCCION OE OIAMEIRD DL DOMD l UNIDADES imm
MATRRIALL $3,A1SE 304

a2



N
1

180
g
—L oy
= ]
B i

-

L

CACHUCHA DU ALALIO l

UNID ABESIm

MATERIAL; 83, A13F 304

63



Fad

Ia

. " (
b 1 J
,IL 147 ]

BLIDA OBl CONDENSADOR

UNIDADES mm

MATZRIALS $3,A185 204

84



[ L H — 1 1 4
- ,;.t et vmon  ——t————

e

——

UMIDADES T mrn

CODO BE UNION  COMWMNS AanotnsAnOR

MATERIAL 56 AISH 304

86






172.8

REHERVIDOR Y REDUCCION DEL DIAMETRO DE FONDO

UN(DADES. mm

MATERIAL: SS AIS| 304

87




‘s ;
—s o
1001 ’
;5:1 ©
{254 T
s 1 254
o
s IH
qas0 0 V
.
° o
(=]
= o
T ed
CONDENSAbOR U NIDADES amm
MhTERIAL'- S5 A1M 304 jJ
8




TRAMO DE LA COLUMNA EMPACADA

UNIDADES S

mm

MATERIAL. S5 AISI 04

ag|




CAPITULO 7
Operacion de /la columna




a) SELECCION DE LA MEZCLAZ. - . ¢

La mezcla con la que deberéAt;ubv riel eqﬁipp:HeBé

blemente deberd ser 1nerte, no téxlco i 1nflam4b1e

Es dificil encontrar un grupo de sustancias capaces de

tener todas las propiedades antes mencionadas, creo que éééyég B
donos en las normas de seguridad e higiene del’ Laboratorio-de- -

pueden trabajar las siguientes mezclas:

1) Agua-acetona,

2) Agua-alcohol etilico,

3) Agua-alcohol disopropfilico.
4) Agua-benceno,

5) Agua-4cido acético.

Se hizo una investigacién en la Facultad de Qufimica -
acerca de cuales sclventes de los antes mencionados se usan e¢n
mayor escala y que pudiéramos tener disfonibilidad de ellos pa
Ta poder purificar en la columna de destilacibn que nos ocupa-
en el presente trabajo y se llegd a la conclusibén de operar el
equipo con la mezcla de agua-alcohol isopropfilico y las propie

dades de la mezcla mencionada son las siguientes:
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Alcohol Isoﬁrbpilico.ﬁ

Liqu1do 1ncoloro, ‘olor dg11d1b1e. punto de cbulligibn

82, 4‘C. peao cspcci[1 o 0 7863 (ZO/ZO‘C). indlcc dc refracc16n

1. 3756 (20 L) Culox;cépé@ific

.

0 65 cal/g.. punto de fusién-

inflamabl

Peligros;: eligrbSo

eflujb total si se cic--

add enla  1inca'de destila

de rc[lujo 1n1cxandose el derr

3 301”itiidb al interior de -

la columna.

Con estas condiciones”dé’operacibn se pueden trabajar-

'tcmpcr1tura‘crit ca ’35‘C prL516n cr1C1ca 53 ntm.,,pre-

mn,




agua al

rar que

nente.

~lumna.

da.

condensador.

2)
la

3)
2

S

-

6)

Esperar aproximadamente quiﬁce:minbtq

columna ha entrado a ref;u" ots ‘régimen perma-

Tomar las composiciones. de

Medir el gasto del résidpd

Tomar la temperatura en el -domo

Determinar la cafda de presién en




CAPITULO 8
Corridas experimentales




Corridas- Experimentales.

Se tenfa la inquietud de conocer qué comportamiento -
presentaban las substancias qu-_se postulaban como posibles a-

utilizar a diferentes presiones’'como funéién de la temperatura

pura'poder determinar Y éomparar' la temperatura de ébullici6n- .

de las substanc:.as reporta as-en’ 1a 11teratura con 1a~

" Presibn at

A <mosférica.

Cﬁérﬁavutﬁ, Mor. .. 643 mm Hg.
Tehuacén, Puc. $93.2 ™
585 "

México,-D,F.

La altura sobre el nivel del mar es la que reporta -~
la literatura y es a la presién de una atmbésfera (760 mm Hg),
teniendo éstos cuatro puntos se compard a lo obtenido por la -

ecuacibén de Antoine,

®
bog fi=h- (41)

tempera--
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“ NOTA: Las unidades de la Presifn en las siguientes tablas. son

mm Hg.

TEMPERATURA DE EBULLICION EXPERIMENTAL

Sustancia = p,= 760 p,=643 p4=593.2 . p,=585
acetona 56.5 51.3 49,0 . <. 4.7
Agua 100.0 9.4 7 g3z ez.6
Acido Actico  118:1 112.0 109.4 © © . 109.0
Benceno 80.1 74.8 72,3 674
n-Isopropanol 82.5 . 78.4 76.4 . 76.0

DATOS DE LAS CONSTANTES DE ANTOINE

Sustancia A B Cc
Acetona 16.6513 2940.46 -35.93
Agua 18,3036 3816.44 -46,13
Acido Acético 16,8080 3403.57 -56.34
Benceno 15,9008 2788.51 -~52.36

n-Isopropanol 18,6929 3640.20 -53.54



DE "ANTOINE

EBULLICION:

TEMPERATURA  DE’

. Sustancia
Acetona'
‘Agua
Acido’ Acétlco
Benceno

_n-Isopropanol

La manera de obtenc16n de los datos de la temperntUra- B

- de ebullicién en las diferentes cuidades fué asi: Se midieron

100 ml, de cada sustancia en un matraz y se puso a hervir a bo
ca abierta calentandose con una manta eléctrica, se midié la -
‘temperatura en el momento en que aparecié la primera burbuja -
de vapor, y es as{ que se determiné sucesivamente el punto de-
ebullicibn d¢ las demds sustancias en cada una de las ciudades
antes mencionadas, el hervir las sustancias a boca abierta me-
asegura que la presién de vapor en el momento de la ebullicién
sea igual a la presién atmosférica del lugar geogréfico donde-

se realiz6 el experimentao,

La construccién del diagréma de equilibrio 1f{quido va-
por se sustenta en las siguientes bases tefricas: La presién-
de vapor encima de una mezcla liquida hohogénea en funcién de-

su composicién puede presentarse mediante tres tipos diferen--

78



tes de curvas.

a) Soluciones Ideales,

Las soluciones que obedecen la ley de Raoult se denomi
nan soluciones ideales, De ésta Ley se deduce que la presibn-
de vapor arriba de la solucién es una funcibén lineal de 1a com

posicibn:
Po= P xn (42)

o (43)
Po= Tg o '
Lalpresién total es igual a la suma de las presiones -

parciales de acuerdo a la ley de Dalton

P= ?n *?B (44)

Las soluciones obedecen la Ley de Raoult si las fuer--
zas de interaccién entre las particulas de las dos sustancias-
(A-B) son iguales a las fuerzas que actfian entre las partfcu--
las de cada sustancia (A-A y B-B), ademis el mezclado de los -
componentes no es acompafiadc ni por entrada ni por salida de- -
energfa térmica, también no existe cambio en el volfimen de mez

clado.
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b} Desvxac1ones P051t1vas de 1a Ley de Raoult

Estas desviaciones pueden expllcarse por el hecho de -
que las -fuerzas de interaccidn entre las moléculas de las dos-
su5tancias (A-B) son menores que en;re las moléculas de la mis
ma sustancia (A-A y B B). Las desviaciones positivas se expli
can también por la disociacifn de las moléculas asociadas de -
uno o ambos componentes puros al mezclarlos. Esto proboca un-
aumento de 1la volatilidad de los componentes. La formacién de
soluciones de tal tipo, como regla, sc acompafia del aumento de
volumen y de absorcién térmica lo que hace disminuir la ental-

pfa de evaporacibn, es decir, facilita la evaporizacién,

c) Desviacién Negativa de la Ley de Raoult.

Estas desviaciones son determinadas por mayores fuer--
zas de atraccién entre las moléculas de distintes tipos (la in
teraccién A-B ¢s mayor que A-A 6 B-B)., Estas se observan en -
soluciones en donde se presenta solvatacién, la formacién de -
este tipo de soluciones como regla, es acompafiado de una dismi
nucién del volumen y de una liberacién térmica, en consecuen--
cia, 1la entalpia de evaporacién del componentec disuelto resul-
ta mayor que la del puro. Esto dificulta la cvaporacibn y ha-

ce .bajar la presién de vapor,
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" ANALISIS TERMODINAMICO =

Para,éi‘¢q9i11brio,dé.unafséluéién binaria. tenemos la

condicibn: T

A= A B S I
fara cualquier solucién reai: .
/u."=/,.‘."+ RT dndi o ! —'(4537;::”

en dondf/ut es el potencial quimico de i como gas 1deal a la i

presién de una atmbsfera y a la temperatura T,

Por definicibn podemos escribir:

4 7 :
/(’Li =/—‘£a'\' RY An (l‘..:/‘;"i‘ RY A ’—5 e (47)

de la def1n1c16n de actividad y coef1c1ente5 de act1v1dad

o= =% x s

en dondeﬂ%s la fugacidad de i como liquido pufo; éﬁ4e1 equi1iF
brio ‘1os términos de fugacidad son: : S

LA

e
o también
oL .
\Al_'c,; A= ¢l’-‘;? ’ "(_50)

Si suponemos una presién baja sobre el sistema (alrededor de -

ESTA TESIS 1 p
SR BE LA i



la: presmén atmosféru:n), vla ecuaC16n ‘anterior se puede escri--

bir en.-la forma sxgu1ente que equlllbrlo

o - 075; S
donde P. N ?.,_ fuero
1as condiciones de.l

atmosférica ac{ui”e

demos calcular a 1as ‘constantes de la ecua

pues tencmos dos ccuaciones con dos 1nc§gn1t’.ns.
“ Ax: :
bog¥ o 707 i
.y :
Ew + % (s3)

loe ¥, BxX
° = (s4)
TR

resolviendo el sistema de ccuaciones obtengo:

A =log &\ log¥ 1}

g 5, ™ (55)
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‘°§, ™%

B=log &Lt‘ﬁﬁ. L H

y sustituyendo mis valores encontrados-:de

de Van Laar obtengo la grédfica de coe

. mm H§.>

NETODE WOCERIMENTRAL -

Se monté un aparato como se muestra

‘en la siguiente: -
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figura: (31

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

REFRIGERANTE

Se colocé una wvolumen definido de alcohol en el matraz de -
bola (99.8 'de pureza). ‘ R ‘

S¢ calenté hasta alcanzar una temperatura ¢

2licibn,

Se tomd una muestra delﬁépd
indice de refraccién eﬂzélvrefra
Posteriormente se'pfocediéié‘a_
el mol determinada, 108, 20% ...
to azeotrépico. g :
Al alcanzar el equilibrio para ca&afﬁdmp
una muestra del vapor del lfquido y de
determiné su temperatura de ebulliciSn
Se determiné su indice de refracci6nf(
co los i.r, para el lfquido y el vépdr
Se construyc una grifica indice‘de'¥

cién.

Posteriormente con estos datos’ se-hi

teriores,
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Presién Atmosférica: 585 mm Hg.
La mezcla n-isopropancl-agua forma
siguiente composicién:. fraccibn-mo

es 0.62 y 1a fraccién mol del agua

del agua 92.6 'C

Temperatura de Ebullicién del azthropd es71.9 'C.

Se recibib el equipo de destilacibn que tenfa las si--
guientes piezas: condensador junto con una columna cmpacada -
formada por cuatro tramos y un rehervidor asf{ como un solo tan
que, todo este equipo estf hecho de acero inoxidabie AISI 304.
Y por principio de cuentas se procedif a instalar la columna,-
pero surgfa la interrogante: (dbénde instalar este equipo sin-
que afecte a los demis equipos y se pueda operar com comodidad
seguridad y eficiencia?. Se optd por colocarla y soportarla -
en las columnas que cargan las ecscaleras que comunican con el-
techo del laboratorio, pues cumple con los requisitos antes «-.
cuestionados, habfa que considerar con cuidado la altufa del -
equipo pues poniendolo al nivel del piso no cabria instalarsé-—

aparte de la columna y utilizar una bomba eléctricarpara.ent-w-

viar el reflujo.

En la instalacifn de este equipo se tuvieron que maqui

nar los tres soportes para la columna que son tubos de fierro-




de dos pulgadas de dlémetro nominal’ y espesor de 1/4 de pulga-

da con cinturén - de fijacibn hecho de solera deil/z pulgada de

ancho y 1/4 pulgada de espesor, se proced16 a levantar la co

lumna luego de haber soldado los soportes ‘de’ la mzsma avla

para. ‘indicador de n1ve1 que. k
5/8 pulgada’ con rosca 1nfer10r de 1/2 pulgada todo este mate-
rial se deéseaba fuera obtcnldo por ‘donacibn’ de . diversos indus-

triales egresados de la Facultad de Quimica’de la U.N/A.M.

Al conseguirse solo un tramo de placa y tubo de 1 y 2
pulgadas de difimetro nominal se decidié maquinar las base de -
la seccibén de reflujo y las dos juntas que lleva ei codo de --
unién del condensador con la secciﬁn de reflujo, esta placa --

resultd ser un problema pucs al iniciar su maquinacién se empe
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z6 por cortar con el soplete y oxiacgﬁilen

le hizo mella al material, se probéféqn difer

cuando fué autorizado resultd qué su' equipo esﬁéba,fuera‘de o-

peracién por mantenimiento programad corréctivo. ‘Se volvib

a iniciar el trémite de maquinacién.de laspiezas en el Insti-

tuto de Fisica de la U.N.AM. “con resultados positivos, las.-
tres piezas fucron cortadas,'desvastadas, carcadas y perfora--
das, tengo que aclarar que se ‘cortarédn las piezas anteriores -

con cortadora de plasma y paﬂfégrafb.

Al tener yo la placa de fierro se procedié a dibujar -

las "juntas locas" con las que se sujetarfa el condensador a -

la seccién de reflujo y 8sta al como de la columna, as{ como -~

también la reduccién del didmetro inferior de la columna al --
"cuello de ganso'", después dec procedié a su corte y manufactu-
ra teniendo especial cuidado en la perforacién y tamafio del --
difmetro donde atraviesan las tornillos que sujetarfn cada ---

unibn,

Se decidié que la seccibén de reflujo estaria colocada-
en el interior de la reduccién del difmetro de 1la. columna ubi-
cada en el domo de la torre pues tiene dos salidas -donde se -

puede conectar un termbmentro bimetflico y una tuber{a para la
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1fnea de destilado entonces se cort§ la tuberia del difmetro-
de 2 pulgadas y se le hicieron los orificios que muestra el -
dibujo 'cachucha de reflujo"™ pfgina 83, as{ como el gorro pa
ra tener control del ifquido que se refluja al interior de la
columna, por Gltimo se cortd el tubo de 1 pulgada de difmetro
nominal y se le hizo un codo para soldarlo asf a la_cachﬁcha-
de reflujo y garantizar que €ste derrama directamente cn el -
centro del frea transversal de la columna empacada, esta sec-
cién de reflujo tuve que soldarse con precisibn a la reduc---
cién del difimetro de l1a columna pues el control del reflujo -
se basa en el derrame por orificio ubicado unos dos centime--

tros arriba de la salida del destilado,

La fabricacibén del codo de reflujo se realizé tomando
en cuenta la altura de la columna y la longitud del condensa-
dor pues debian de caber en el sitio elegido y que dar un &4n-
gulo suficiente para que derrame el condensador por gravedad-
y que fuera accesible la instalacién del condensador. Ya ins
talado el condensador se procedié a conectarle la lfnea de --
agua con su instrumentacién quc el diagrama A sefiala y tam--
bién a poner tapones a todos los orificios para salida de ---

muestra que tiene la columna y el condensador,

Teniendo ya fijada la columna empacada en sus sopor--
tes se buscb6 previamente que empaque ponerle en su interior,-

se desarrolla este tema en el capitulo de seleccibn del empa-
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que; pero liay que explicar que si bien se recomienda el uso -
de silletas t6ricas preferentemente que los anillos Raschig -
su costo es muy diferente uno del otro y como no tengo memo- -
ria de disefio se opt6 por los anillos de cerémica tipo Ras---
chig de 1 pulgada de difmetro nominal pues son los que me fue
ron més accesibles por su precio y el fabricante me pudo ven-
der como mfnimo 4 £13 de empaque que me fué muy costoso su --
precio y que en realidad se gastd 0.69 £t en total, donando-

el resto del empaque al laboratorio de Ingenierfia Quimica.

Al cargar cada tramo de empaque se vi6 que el tercer- -

tramo contando de abajo hacia arriba no tenia su rejilla de -
distribucibn y se buscd un material que fuera inerte a las --
sustancias orgénicas o cualquier solvente y que no sea de ace
ro inoxidable pues ya no se podia conseguir por donacién y su
precio es elevado si se decidieri a comprarlo pues solo se --
venden hojas completas, fué as{ que se decidié fabricarla con
el material llamado nylamid que es un polimero con propiedad-~
similares al teflén, por lo tanto es inerte y soporta muy ---
bien las temperaturas elevadas., Se procedi6é a maquinar la re
jilla en el taller del laboratorio de Ingenierfa Quimica, es-
ahf donde se realizatbn todas las operaciones de maquinacibn-
antes dichas excepto las piezas maquinadas en el Instituto de

Fisica,

Se procedié a realizar pruebas de presién hidrostédti-
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ca a una presién de 4.0 Kq/ewt (abs).
ron 3

Al condensador se le hizé la prueba por el interior -
de la coraza envolvente y después por el interior de los tu--
bos, encontrandose unicamente fugas ligeras en las bridas del
condensador, no en el espejo ni en los tubos del condensédor-
por cualquiera de sus lados, se procedié a reparar esta fuga-
y se volvié a probar para resultar ya sin fugas en todo el --

equipo.,

En la prueba hidrostitica de la seccién de reflujo se
encontré que tenfa fugas en la soldadura del codo de unibn, -
esta fuga era debido a microporos, se volviﬁ a desmontar y se
le dié una capa mis de soldadura, reinstalando y probandose -

nuevamente.

Se encontré otra fuga en la brida de unién del segun-
do y tercer tramo de la columna empacada, se apretaron unifor
memente los tornillos y qued§ resuelto este problema; después
se buscéd conseguir llaves de acero inoxidable para el indica-
dor de nivel, se consiguieron unicamente unas llaves de bron-
ce y se les adapté a sus asientos teflén para que no tengan -
fugas con lo caliente de las soluciones en el rehervidor y el
bronce nos facilita que casi no se ataca quimicamente frente-
a solventes orgfnicos. Después se instalé la 1fnea de alimen

tacién en la parte central de la columna junto con un tanque-
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de alimentacibn y su vélvula'de'contrdl;'

Se perforé la linea de Qapot para poder hacer una s a
lida y se instalé la linea de tuberia que alimentari al ser--
pentfn de calentamiento ubicado en el interior del rehervidor
a esta lfnea se le conecté la instrumentacién que muestra el-

diagrama A.

Debido a la falta de recursos econbmicos se instalb -
un control en el fondo del rehervidor que me permita mantener
un volumen definido en éste iltimo y que no sea tan caro, se-
acondicioné un '"cuello de ganso' hecho de tubo de pléstico y-

con eso me es suficiente para controlar el nivel del fondo,

Debido a la escases de equipo para trabajar més como~-
do y de una forma més didfctica, coticé el equipo necesario -
para que la columna trabaje segura y se tenga control de to--
das las 1ineas, este material se ilustra en el diagrama B y -
anexo la lista de material necesario asi como los lugares don
de se cotizb al mejor precio; se espera que las autoridades -
dc esta facultad tomen cartas en el asunto pues he presentado
la lista de material y su cotizacibén a la direccibn de la fa-

cultad y a 1a direccibn del laboratorio de Ingenierfa Quimica.
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LISTA DE MATERIAL REQUERIDO PARA LA INSTALACIONZDE -

LA COLUMNA EMPACADA DE SS304.

Termémetros bimet4licos.
Especificaciones:
0* - 150°'C
g = 3"
Marca SUREX
Longitud: 2°1/2'", 4",
Ingenieria y Control de Instrumentos Industriales,
1. Yolanda Fuentes,
Tel: 3-96-52-33
08 77
02 24
Precio: $ 49,869.00 + IVA c/u.

Manbmetro
Especificaciones:
Escala: 0 a 1 Kg/cmZ
Carftula: 4"

Entrada inferior 1/4"
Marca WIKA

Modelo 111100

Ingenier{a y Control dec Instrumentos Industriales.”

I. Yolanda Fuentes,

precio: § 92,800.00(- 10%)
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2Kg

Vacuomanbmetro
Especificaciones:
Doble escala: 0 a 1 Kg/cmZ
0 a 76cm Hg
Entrada inferior 1/4"
po= 4"
Marca WIKA
Modelo 111100
Ingenierfa y Control de Instrumentos Industriales.
I. Yolanda Fuentes.

Precio: $ 92,800.00 + IVA

Soldadura UTP 6820 LC Tipo 308 L. 1/8 " ¢
precio: $51,850.00 + IVA/kg -
UTP Industria Mexicana

Sra, Abad

Tel: 5 27 79 62,

Cambiadores de calor
Especificaciones:

# = 4" nominal

L = 3ft

A =0.28m
Coraza y cuatro tubos en U. (2 pasos)

Material; tubo de cobre, Coraza: acero al carbbn

Modelo: ICISAT - 10061

Productos Satefia
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..Especificaciones:

‘Modelo IS - 05

precio: $19,361.00

1. Faﬁstinq:Baifaf
Tel: 6 57 00 63 -
e L
- $°252,000.00 + IVA.

Rejilla tipo Irvin

2.5 X.2m"
Espesof }/16"
Separaci§n>l"~ - - -
Estfindar
Srita. Ma. Carmen Rincbn
Tel: 5 16 04 11 al 13
precio: $1 010 960.00
-}% p. ef,
-31% (50% anticipo, 50% entrega)

Tiempo de entrega 2 semanas

Tornillos de 1 1/2 "' x 1/4" con cabeza héxégbnal con i

tuerca y rondana de presibn.

Casa del Tornillo.

Mariano Escobedo No. 61 tel, 3998155/5572,96 i
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Hoja de empaque Garlock 900 de 3/32" (1;5 x 1.5@)1
Casa Brunsen E
Tel: 7 09 40 40
37 19
Precio: $264,108.00 + IVA

vdlvulas de venteo de 1/2" NPT
Aranzabal Instrumentacién S.A. de C.V,.
Tel: 5 67 86 76
87 87 11
Srita. Marcela P,
Precio: 331,350.00 + IVA
Vélvula macho de 1/2' NPTE
Precio: $22,420.00 + IVA
Vélvula tipo bola de 1/2" con teflén
precio: $68,467.00 + IVA .
Indicadores de nivel para tubo de vidrio,dé 5/8" ‘con
rosca de 1/2" V B
Precio: $94,000.00 + IVA

Vélvulas para fondo de 1/2' para tubing'ﬂe,aéerbf:‘

xidable tipos AISI 304
Precio: $121,613,00 c/u + IVA

Tipo globo de 1/2" para pres16n de trabnjo m5'
xima de 200 1b/1n y Tm 150'C
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. Rotametros ) o
Escala’0 a 3 LPM y1escala en por ciento

. Tmax: 96'C : —Pmax R

Modelo: 5210301206“»

con anlllos 0 son de B1ton

@ ='3/8" Long. = 5"

prec1o: $1,043, 160 00 +: IVA c/u
Carter Wallace e
Ing. BArragnn Aléjandfa
Te.: 5 33 24 26: '

L27

Rntametro

Escala 0a 14 004 LPM max;

con guias ‘para; flotadur

long. tubo: 5",

g = 1/2"

conexiones vertical NPT en bronce con retenedores de
éainavs b anilios de obuna N para agua a T S0'c y
Ppax: 3k

Modelo: 510801108

max

Precio: $1,055,020.00 + IVA c/u
Carter Wallace

Ing. Barragan Aleiandro

Inversién total: $11,603,746.10
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OPERACION DE LA COLUMNA DE DESTILACION. "
Se oper6 el equipo de la siguiente ‘manera:

Después de haber séleccionado la mezcla a utilizarb -
se prepararon 10 litros de solucién con 8 litros de agua y 2-
litros de n-isopropanol, se agregd al tanque de alimentacién,
fijandose un volumen definido que permaneceré constante duran
te la operacidén, el tanque de alimentacién tiene capacidad de

4 litros y se decidi§ ocupar 3 litros de su volumne para te--

ner la columna en operacién y poder cuidar que no tuviera cam:

bios bruscos o que se llegari a derramar la solucibn. Y en -
el fondo de la columna se fijé un volumen en el rehervidor, -

éste tiene capacidad de 5 litrus peroc se decidié fijar un vo-

lumen de 4 litros pues esta cantidad cubre el serpentinfde cn

lentamiento y se puede mirar el nivel en el tubo de vidrio, -
de tal manera que la al;mentacién'es constante y es igual a -
la suma de las corrientes de destilado vy £fondos, incluyendo -

el reflujo.

Al calentarsé fédé Ia columna se decidié trabajar a -
diferentes relaciones de reflujo manteniendo siempre constan-
te el nivel de alimentacién y el nivel del fondo de la colum-
na, al realizar las corridas experimentales se observd que cl
condensador no se calenté mfs allf de 1/3 de su longitud de -
la envolvente, esto me dice que el condensador es capaz de --

condensar' ( sunque sea redundante} sustancias més voldtiles
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que las empleadas en las corrldas expe J.mentales, e_stos datos

estén vaciados en la ho;a de resultados s1gu1entes.

Datos ‘obtenidos experimentalmente

< 'GASTO

4/s " CORRIENTE

IR A
REFLUJO Fondo C0J00047 T 907
0.018 * Destilado 0.00167 ~:71.5
REFLWO  Fordo 0.000125 907
0.0194 Destilado | 0,000617. 71,5 . .
REFLWO Fondo 0.0333 . 85.6-

0.005633 Destilado 0.0444 71.5

REFLWO Fondo 0.00495 90
0.01 Destilado 0.00495 71,5

fndice de refraccién de la alimentacién:, 1.3437 a T= 25'C.

,//s CORRIENTE INDICE OOMPOSLCION

REFRAC 7 mol
REFLUJO Fondo 1.3342 2.78
0.018 Destilado 1.369 62.19
REFLUJO Fondo 1.3342 2.78
0.0194 Destilado 1.36590 61.98
REFLWO Forndo 1.3398 3.3
0.00563 Destilado 1.369 62.0
REFLWO Fondo 1.334 5.2

0.01 Destilado 11,2688 61.5



WO s a0
T(X 807313 € OOinL YOO 1WIS

87

o
SE= I
b $
: N}
o
24
: :
: s
o ):
a LY
O
£
8 ﬂ
f
u .
5 o
]
it
i
b 0
52 b
. T
= |
938
: it}
i :
HHET T 4 2
,,»<
i ;
i
e :
;
:
o



INDICE REFRACCION w2 PESO 1SOPROPANOL

GRAFICA 2,

A

wnnven xnmg

Y resD 150TAQPANOL

)
80

a8



INDICE REFRACCION vy MOL 1SOPROPANCL

GRARCA 5 |

40

KALY



GRAFICA 4 .

FRACCION MOL Y;

Ne

FRACCION MOL Xy

Pntm 2

585 mmiig

100.



GRAFICA 5 .
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ANALISIS DE RESULTADOS




1gua1 a 1a ‘obtenida dc forma cxpcr;mcntal ¢

de ‘Termodinémica Quimica.

rango que va de 61.5% mol a 62.19% mol dc compos c16n £

De la experimentacibén comparo los resultadoa as{i:
62% mel equivale a 100% ef1c1entc.f ;
61.5% mol es 99.19% efxclente en el 1£m1te ln[LTLOP -

por lo tanto, la eficiencia de la. COIUmna csté comprcnd1da cn

un 99.19% al 100%

Esta eficiencia es dec manera global y solo estfi funda
mentada con el criterio de los puntos de cbullicifni no en --
las memorias de disciio quc debieron hacerse antes de constru-
ir.el equipo, por eso puede decirse que sf se tealiza 1la ope-
racién unitaria 1llamada destilacién en la columna empacada -~
que se instald, que es didfctica su operacién y es as{ que se

cumple finalmente con el objetive de este trabajo.
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DATOS -OBTENIDOS EXPERIMENTALMENTE:

1/s  CORRIENTE GASTO TEMP.
A/s °C

REFLWO Fondo 0.0004 90
0.018 Destilado 0.00167 71.5

REFLWO Fondo 0,000125 90
0.0194 Destilado 0.000617 71.5

REFLWO Fondo 0.0333 85.6
0.005633 Destilado 0.0444 71.5
REFLWO Fondo 0.00495 90

0.01  Destilado  0.00495 71.5
indice de refraccién de la alimentaci6n: 1.3437 a T= 25'C,

///s CORRIENTE INDICE COMPOSICION

REFRAC 7 mol
REFLUWO Fondo 1.3342 2.78
0.018 Destilado 1.369 62,19
REFLUWO Fondo 1.3342 2.78
0.0194 Destilado 1.3690 61,98
REFLUJO Fondo 1,3398 3.3
0.00563 Destilado 1.369 62.0
REFLUJO . Fondo 1.334 5.2

0.01 Destilade 11,2688 61.5



CONCLUSIONES




Al realizar las’ corridas. experime

obtener varias conclusiones:que'so

Se puede trabajar:con el equipo-enioperacibén contfnua

6 por lotes.

Al hablar del equipo en conjunto y de los resultados-
obtenidos se puede decir que este equipo es 99.19%-eficiente-
en la destilacién de azeétropos a temperaturas comprendidas -
en un intervalo de 70'C a 75'C pues las purezas obtenidas son
del 61,5% mol 6 més dependiendo de las sustancias; en mezclas
binarias sin azeftropos la eficiencia es mayor 6 igual pues -

un azebtopo se comporta como una sustancia pura.

El tamafio del condensador es muy grande, teniendo en-
cuenta el tamafio de la columna y al trabajar con n-isopropa--
nol se determiné que no se calenté més alld de la tercera par
te de su capacidad de volumen con respecto a la entrada del -
vapor en la coraza del condensador y me permite afirmar que -
se pueden destilar sustancias muy volftiles con plena seguri-
dad y buena eficiencia pues ésta columna de destilacién no --
utiliza en su funcionamiento ninglin equipo de corriente eléc-

trica,

Debido a la esbeltez de la columna, ésta se calienta
y llega a reflujo total constante en las condiciones de opec--

racién que mencioné en el capitulo de corridas experimentales

tales se pudieron - -
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en un tiempo aproximado-de 10 minutos, esto. depende:d
sustancias a destilar, la carga térmica.que se apli

hervidor y también que no haya corrieﬁtes de aire

rian la columna de destilacién.

Se pueden destilar también sustanbias'qhe'estén com--
prendido su fndice de acidez en el intervalo de 2 a 9 estos -
1imites los impone el acero inoxidable y el empaque de cerémi

ca respectivamente,

Para favorecerle a la Facultad de Quﬁmica en sus divi
ciones de Posgrado y de Estudios Profesionales la ventaja eco
némica de recuperar solventes que ya de por sf son caros y se
envﬁan a rectificar para que éstos cumplan los requerimientos
de por ejemplo la Divisién de Estudios de Posgrado; se reali-
26 una cotizacibn del equipo necesario con el cual quedarfa -
perfectamente acondicionada la torre de destilacibn y se de--
terminé que se necesitan unos $18,000,000.00 de pesos aproxi
madamente, los cuales se pueden obtener del ahorro que ten---
drfa la Facultad de Quimica al destilar nuevamente las sustan
cias utilizadas en los laboratories, ya est&n informadas las-
autoridades de el laboratorio de Ingenierfa Quimica as{ como-
la Direccién de nuestra Facultad. Instrumentando también a -
la vez un plan de recuperacién de solventes en el que se soli
cite a los alumnos el depositar en lugares y recipientes pre-

viamente seflalados e identificados las mezclas de sustancias-
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que ya desecharon, disminuyendo de esta forma el nfimero de -
componentes de las mezclas a separar y también contribuye a -
disminuir la contaminacién de los efluentes de la U.N.AM. y

de nuestra ciudad.
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