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P,tm presion atmosférica, Pa.

Q flujo volumétrico, m?/s.

R constante de los gases ideales, Pa m*/mol K.
S longitud del lado de corrugacion, m.

T temperatura, K.

t tiempo, s.

tm tiempo medio de residencia, s.

U velocidad superficial, m*/m?s.

Uper velocidad efectiva del liquido, m/s.

|74 volumen, n’.

X fraccion masa en la fase liquida.

X fraccion mol en la fase liquida.

Y fraccion masa en la fase vapor.

y fraccion mol en la fase vapor.

Z altura total del lecho empacado, m.

z longitud axial adimensional.

Subindices

0 inicial.

1 etanol.

2 agua.

B fondos.

c columna.

CA  canales abiertos.

D destilado.

d dindmico.

ER  elemento reactivo.

ES  elemento de separacion.

e estatico.

ef efectivo.

numero de etapas tedricas de separacion por metro empacado, m™.
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G gas.

i componente de la mezcla.
L liquido.
m mezcla.

OG  global de la fase gaseosa.

p particula/catalizador.
pi punto de inundacion.
SC  sacos cataliticos.

T total.

V vapor.

Simbolos griegos

a angulo de inclinacion de las 1aminas antes del corrugado, °.
angulo de contacto entre el liquido y el s6lido, °.
caida de presion del lecho mojado, Pa.
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caida de presion del lecho seco, Pa.

fraccion de espacios vacios.

caida de presion adimensional.

viscosidad dindmica, kg/cm s.

tiempo adimensional.

angulo de inclinacion de las lineas de corrugacion de las 1aminas,
conductividad del liquido, uS/cm.

pendiente entre la linea de equilibrio y la linea de operacion.
constante pi, 3.14159265359.

densidad, kg/m’.

tension superficial, N/m.

varianza, s°.

tiempo espacial nominal o tiempo promedio de residencia, s.
relacion de retencion de liquido.

fraccion volumeétrica del catalizador.
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angulo de inclinacion del EEC, °.
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RESUMEN

En la presente tesis se muestran los resultados del estudio de la hidraulica y la
eficiencia de separacion de un metro lineal de Empaque Estructurado Catalitico (EEC) tipo
Katapak®-SP 11, mismo que construy6 la autora de ésta tesis con ayuda de su asesor y de
su compafiero de proyecto, con base en la metodologia descrita en el Capitulo 3.1. Las
experimentaciones se llevaron a cabo en la Columna de Destilacion Reactiva (CDR) escala
laboratorio instalada en la Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan (FESC) en el interior
del Laboratorio Experimental Multidisciplinario (LEM) Nave 1000 de la carrera de
Ingenieria Quimica.

Se llevd a cabo un conjunto de cinco metodologias experimentales con el fin de
caracterizar el EEC construido: 1) volumen de retencion estatica del liquido; 2) volumen de
retencion dinamica del liquido; 3) caidas de presion; 4) distribucion de tiempos de
residencia; y 5) eficiencia de separacion del empaque a partir de un sistema etanol-agua.
Los resultados experimentales y la correlacion de éstos con modelos semi-empiricos
mostraron que la CDR opera eficientemente empleando flujos de gas con factor fg entre
1.35 y 1.8 y flujos de liquido entre 8.0 y 10.0 L/h, ademas de que la presion de vapor
6ptima para la destilacion del sistema etanol-agua empleado es de 0.85 kgi/cm?.

En general, los resultados experimentales obtenidos muestran que los modelos semi-
emiricos reportados por Brunazzi y col. (2006, 2007 y 2008) para caracterizacion
hidraulica, y por Gualito y col. (1997) y Hoffmann y col. (2004) para la eficiencia del
empaque, son capaces de aproximar satisfactoriamente el comportamiento de la CDR
empleando EEC tipo Katapak®-SP 11. Ademas, se observo que el funcionamiento de los
empaques construidos son equivalentes a los comercializados por SULZER®.
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INTRODUCCION

En la actualidad, la industria quimica se encuentra bajo multiples presiones
derivadas de una mayor competencia global, ademas de estrictas regulaciones ambientales
y de seguridad industrial. Debido a ello surge una revolucionaria corriente denominada
Intensificaciéon de Procesos (IP), a través de la cual han surgido nuevas tecnologias de
procesos altamente eficientes para cambiar de manera espectacular el tamafio y los costos
de las plantas quimicas. Ejemplo de una magnifica integracion de procesos convencionales
se encuentra la Destilacion Reactiva (DR), proceso de separacion-reaccion en el cual los
reactivos son transformados a productos con separacion simultdnea de productos y
recirculacion de reactivos sin reaccionar en el interior de una sola columna.

Las operaciones de reaccion y separacion, normalmente ocurren en unidades de
operacion independientes. La reaccion normalmente ocurre en un reactor (intermitente o
continuo, homogéneo o heterogéneo) y la separacion de la mezcla al final de la reaccidn, se
realiza en equipos de contacto de una sola etapa o de multi-etapas (por ejemplo, una
columna de destilacién). La DR es un tipo de operacion que engloba los dos aspectos
previamente mencionados, convirtiéndose en una tecnologia compacta y atractiva a nivel
industrial, ya que ademds es considerada “tecnologia limpia”, pues genera un menor
impacto ambiental en comparacion con los procesos convencionales. La DR se utiliza en
aquellas reacciones en las que la conversion de productos de interés esta limitada por el
equilibrio quimico, tales como esterificacion, alquilacion, reacciones de hidrélisis de
ésteres, entre otras, debido a que la reconcentracion de reactivos y el retiro constante de los
productos permite que se alcance una conversion superior a la del equilibrio quimico,
semejante a lo que ocurre en un reactor con recirculacion, solo que en este caso se acopla la
reaccion y la separacion en un solo equipo. Ademas, es preciso mencionar que con la DR es
posible la separacion de mezclas azeotrOpicas cuyos componentes tienen puntos de
ebullicion cercanos.

Con base en lo expuesto anteriormente, surge el interés de implementar una
Columna de Destilacion Reactiva (CDR) escala laboratorio en el Laboratorio Experimental
Multidisciplinario (LEM) Nave 1000 de la carrera de Ingenieria Quimica de la Facultad de
Estudios Superiores Cuautitlan (FESC), UNAM, con la finalidad de que los futuros
estudiantes tengan conocimiento de los equipos mds actuales que se estan implementando
en las industrias quimicas y petroquimicas a nivel mundial. El objetivo de la presente tesis
fue la construcciéon de un metro lineal de Empaque Estructurado Catalitico (EEC) tipo
Katapak®-SP 11, asi como su caracterizaciéon hidraulica y la determinacion de su eficiencia
de separacion en una CDR escala laboratorio.

La estructura de la tesis se divide de la siguiente manera: En el Capitulo 1 se
presentan los antecedentes del tema, donde se detallan los avances del conocimiento sobre
el proceso de intensificacion de la DR, resaltando las ventajas de ésta con respecto a la
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destilaciéon convencional; ademas, se definen los conceptos basicos de las variables
hidraulicas y de transferencia de masa, con el fin de que al lector se le facilite entender el
estudio realizado. En el Capitulo 2 se desglosan los objetivos que se siguieron en el
transcurso de la realizacion de éste trabajo. En el Capitulo 3 se describen las metodologias
y estrategias experimentales empleadas para alcanzar los objetivos planteados, tales como:
la construccion del EEC tipo Katapak®-SP 11, la habilitacién de la CDR con los EEC, la
determinacion de las caidas de presion (empaque seco e irrigado), los volimenes de
retencion de liquido estatico, dinamico y total, la distribucion de tiempos de residencia y la
eficiencia de separacion del empaque utilizando una mezcla modelo de etanol-agua. En el
Capitulo 4 se reportan y analizan los resultados generados en los experimentos. En el
Capitulo 5 se presentan las conclusiones obtenidas de la presente investigacion.
Posteriormente se presenta un apartado de Anexos, en los cuales se plasma la memoria de
calculo empleada para obtener cada uno de los parametros mencionados en el Capitulo 4.
Seguido de ello, se muestra un Apéndice donde el lector puede consultar rapidamente las
técnicas matematicas, graficos y esquemas reportados que se emplearon en la realizacion de
éste trabajo. Finalmente se reporta la bibliografia consultada.
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CAPIiTULO 1. ANTECEDENTES

El objetivo de este capitulo es mostrar el grado de avance del conocimiento actual sobre los
procesos de separacion-reaccion, especificamente sobre la destilacion reactiva aplicada a
procesos limitados por el equilibrio quimico. La siguiente revision de antecedentes se
centra en aspectos de destilacion convencional (DC) y destilacién reactiva (DR), la
clasificacion de los empaques utilizados en destilacion y las variables hidraulicas y de
transferencia de masa que afectan la eficiencia de separacion en una columna de DR.

1.1 Destilacion convencional

La destilacion es la operacion unitaria mas difundida y utilizada en la industria
quimica para la separacién de componentes con diferentes volatilidades' de una mezcla
liquida al aplicar energia calorifica.

En la destilacion, una fase vapor se pone en contacto con una fase liquida,
transfiriéndose masa del liquido al vapor y del vapor al liquido. Por lo general, el liquido y
el vapor contienen los mismos componentes aunque en distintas proporciones. El liquido se
encuentra a su temperatura de burbuja, mientras que el vapor, en equilibrio con la fase
liquida, esta a su temperatura de rocio. En forma simultanea, se transfiere masa desde el
liquido por evaporacion y desde el vapor por condensacion. El efecto neto es un incremento
en la concentracion de los componentes mas volatiles en la fase vapor y de los menos
volatiles en el liquido. Debido a que la destilacion implica evaporacion y condensacion de
la mezcla, es una operacidon que necesita grandes cantidades de energia (Foust, 2006).

La destilacion convencional es aquella que se lleva a cabo en una columna con una
corriente de alimentacion (ziF) y dos productos: destilado (D) y residuo o fondo (B). Si la
alimentacion se introduce en un punto situado a lo largo de la columna, la columna se
divide en una seccion superior, denominada seccion de rectificacion, y otra inferior, que
recibe el nombre de seccion de agotamiento (ver Figura I). La separacion general que se
logra entre el producto y el residuo depende primordialmente de las volatilidades relativas
de los componentes, de la altura de la columna (los metros de empaque o el nimero de
platos de contacto), de la relacion de la corriente de reflujo con respecto a la corriente de
destilado (R/D) y de la eficiencia de separacion los empaques o platos utilizados como
medio de separacion entre las fases liquida y vapor.

! Parametro que indica la relacion entre las composiciones de la fase liquida y de la fase vapor. La volatilidad
se define como la relacion entre la presion parcial de vapor de un componente y su fraccion molar en la fase
liquida.
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Figura 1. Columna de fraccionamiento continuo con secciones de rectificacion y agotamiento
(McCabe, 1991).

Considerando un proceso ideal (etapas en equilibrio) en una columna convencional,
el enriquecimiento del vapor se produce en cada etapa, ya que el vapor que proviene de una
etapa inferior estd menos concentrado en el componente mas volatil que el vapor en
equilibrio con el liquido en la etapa superior, de manera que el vapor que pasa a través de la
etapa superior se volvera mas rico en el componente mas volatil a expensas del liquido del
reflujo’. El reflujo entonces serd empobrecido del componente mas volatil a medida que va
descendiendo por la columna. Es por ello que la seccidon por debajo de la alimentacion se
llama de agotamiento.

El residuo que sale por el fondo de la columna contiene el o los componentes menos
voléatiles, debido a que, a menos que se haya formado un azeo6tropo, poca cantidad de éste
sale en la corriente del destilado.

Los problemas que pueden presentarse si se rebasan las condiciones operativas de la
columna, al tener una velocidad excesiva de vapor o un elevado flujo de liquido, son el
arrastre de liquido o el fendmeno de inundacion de la columna. Una velocidad muy grande

2 Sin reflujo no hay rectificacion en dicha seccion de la columna y la concentracion del producto de cabeza no
es mayor que la del vapor que asciende del plato de alimentacion.



de vapor tiende a arrastrar liquido sin ser capaz de absorber lo suficiente del componente
mas volatil, ya que el vapor se encuentra saturado. Un flujo extremo de liquido puede
inundar la torre e impedir el contacto 6ptimo entre las fases.

En la practica, la destilacion puede llevarse a cabo segiin dos métodos principales.
El primer método se basa en la produccion de vapor mediante la ebulliciéon de la mezcla
liquida que se desea separar y condensacion de los vapores sin permitir que el liquido
retorne al hervidor, es decir, sin reflujo. El segundo método se basa en el retorno de una
parte o todo el condensado a la columna, en unas condiciones tales que el liquido que
retorna se pone en intimo contacto con los vapores que ascienden hacia el condensador, es
decir, con reflujo parcial o total. Cualquiera de los dos métodos puede realizarse de forma
continua o por lotes (McCabe, 1991).

1.2 Destilacion reactiva.

La DR es una operacion hibrida que combina dos de las tareas clave en ingenieria
quimica: reaccidon y separacion. Las primeras patentes de éste proceso aparecieron en la
década de 1920, (Backhaus, 1921a,b,c) siendo aplicaciones de esterificacion con sus
versiones de transesterificacion e hidrolisis. Sin embargo, fue hasta la década de 1980
cuando la DR tuvo importante atencion como un proceso alternativo para la produccion de
acetato de metilo (Agreda & Partin, 1984) que podria utilizarse en lugar de destilacion
convencional y reaccién quimica en secuencia (Malone & Doherty, 2000).

El ejemplo més comun en libros de texto que explica la gran importancia de la
aplicacion de la DR es el proceso empleado por Eastman Chemicals para producir acetato
de metilo, que en un principio utilizaba un proceso complejo convencional con 11 unidades
conectadas entre si. Posteriormente se aplicd el proceso de DR integrando las secciones
reactiva y no reactiva en una unidad, tal como indica la Figura 2, obteniendo mayores
beneficios.

El objetivo de integracion de los procesos de separacion y de reaccidon es
beneficiarse de la interaccion entre ambos para alcanzar mayores conversiones. Sin
embargo, se debe tener cuidado con la eleccion y disefio del equipo, ya que estan
determinados principalmente por la velocidad de reaccion y la volatilidad relativa del
sistema. Para el caso de reacciones rapidas el tiempo de residencia debe ser corto, mientras
que para reacciones lentas los tiempos de residencia necesarios son mucho mas largos. Esto
afecta la eleccion del dispositivo de contacto gas (vapor) — liquido interno de la columna
(Behrens, 2006).

La mayoria de las reacciones se catalizan de forma homogénea o heterogénea. En
reacciones catalizadas de forma homogénea es posible obtener un incremento en la
velocidad de reaccion, y por ende de conversion, al cambiar la concentracion del
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catalizador. Por otro lado, la velocidad de reaccidon en reacciones catalizadas de forma
heterogénea estd limitada por el intervalo de concentracion que se puede alcanzar con el
tipo de empaque utilizado, ya que la concentracion del catalizador depende de la manera en
que las particulas de éste tienen que ser inmovilizadas en la zona reactiva de la columna.

La ventaja de usar un catalizador heterogéneo es que se evita el proceso adicional de
separacion del catalizador, el cual es necesario en el caso de utilizar un catalizador
homogéneo (tal como puede observarse en la Figura 2) de manera que los costos de
inversion y produccion se reducen considerablemente.

Figura 2. Representacion esquematica del proceso convencional de la sintesis de acetato de metilo
(izquierda)® y de la integracion de los subprocesos en una unidad de destilacion reactiva (derecha)
(Almeida Rivera, 2005).

Para implementar el proceso de DR es necesario tener ciertos conocimientos previos
a su disefo. En la Figura 3 se explica de forma general la necesidad de estudiar la cinética
de la reaccion que se desea llevar a cabo en el interior de la columna, el equilibrio y
comportamiento de fases, asi como estudios hidraulicos del empaque que se pretende
utilizar para obtener un modelo de disefio no al equilibrio de acuerdo a la reaccién y con
ello poder dimensionar columnas de destilaciéon a escala industrial. Por otro lado, es
necesario seguir una serie de pasos para llevar a cabo el disefio de un proceso de DR, tal
como se indica a continuacion: 1) estudio de factibilidad; 2) disefio preliminar; 3) seleccion

3 Leyenda: RO1: reactor; SO1: divisor; S02: destilacion extractiva; S03: recuperacion de disolventes; S04:
recuperacion de MeOH; S05: extractor; SO6: columna azeotropica; S07, S09: columnas de destilacion flash;
S08: columna de color; VO1: decantador.



de los elementos de la columna y dimensionamiento de equipos; y 4) disefio detallado,
control y dindmica de procesos.

Figura 3. Marco de disefio para un proceso de destilacion catalitica.

El estudio de factibilidad se puede llevar a cabo utilizando mapas de curvas
residuales* para representar las composiciones de producto que pueden ser obtenidas. En la
fase del disefio preliminar se determina el numero de etapas o las alturas de las diferentes
secciones de la columna, los flujos de alimentacion y su ubicacion a lo largo de la columna,
asi como algunas optimizaciones de los parametros de operacion como la carga del
rehervidor, la relacion de reflujo, las retenciones de liquido y la carga del catalizador. Los
modelos en estado de equilibrio son muy adecuados para hacer este primer disefio. La
seleccion de los empaques internos de la columna tiene una influencia importante en la
conversion de reaccion y en la selectividad, es por ello que los modelos fuera del estado de
equilibrio deberian tener éstos efectos debidamente en cuenta. Para una descripcion precisa
de la dindmica del proceso, los modelos de no equilibrio son esenciales.

1.2.1 Ventajas y desventajas.

La DR es un proceso integrado de gran interés industrial debido a los atractivos
beneficios que ofrece. Actualmente, ésta tecnologia permite sobrepasar la barrera limitante
impuesta por el equilibrio quimico y mejorar la selectividad del producto, en caso de
reacciones multiples, al evitar la formacion de productos no deseados o secundarios

4 Una curva de residuo se encuentra en funcion del equilibrio liquido-vapor y representa la evolucion con el
tiempo de la composicion del residuo en una destilacion simple (Granados & Diaz, 2012).



(Sundmacher & Kienle, 2003). Ademas, es posible obtener altas conversiones de reaccion
gracias al desplazamiento del equilibrio del sistema hacia los productos y la inmediata
remocion de uno de éstos. Entre otras ventajas existe la posibilidad de separar mezclas de
liquidos cuyos puntos de ebullicion se encuentren muy cercanos entre si, utilizar el calor de
reacciones exotérmicas in-situ para la destilacion, disminuir el costo de inversion y de
operacion del proceso debido a la simplificacion de equipos, reducir la cantidad de espacio
y consumo de energia, reducir problemas relacionados con puntos calientes y descontrol
térmico, asi como evitar el uso de solventes auxiliares y complicadas rutas de separacion
necesarias por la aparicion de mezclas azeotropicas en el sistema.

Desafortunadamente, la limitacion més grande de la destilacion reactiva es la
estrecha ventana factible de operacion que limita la exitosa aplicacion industrial. El
desarrollo de nuevos catalizadores y empaques estructurados cataliticos deberia ampliar la
superposicion en el dominio temperatura-presion viable de reaccion y destilacion. Otras
limitaciones se refieren a los requisitos de tiempo de residencia y escalamiento (Behrens,
2006). Para poder validar la eficiencia de la aplicacion de la DR experimentalmente es
necesario llevar a cabo estudios experimentales en columnas de maximo 0.1m de didmetro
(plantas escala laboratorio) debido a que es muy costoso realizar pruebas en plantas piloto
de mayor tamafo, ya que es una gran cantidad de experimentos que deben realizarse. Esto
significa que el escalamiento y disefio de una unidad industrial dependen de modelos
predictivos disponibles. Obtener modelos de proceso suficientemente precisos que sean
capaces de describir los fendémenos complejos e interrelacionados que se producen es una
tarea dificil, debido a la gran cantidad de fenomenos fisicos y quimicos que interaccionan
entre si. He aqui un gran desafio para el ingeniero quimico.

1.2.2 Aplicaciones.

En las ultimas décadas ha existido un incremento considerable de
experimentaciones dedicadas al estudio de aplicaciones de DR, ejemplo de ello es su
aplicacion en la sintesis de metil terbutil éter (MTBE) y etil terbutil éter (ETBE), los cuales
se usan como aditivo en gasolina sin plomo para mejorar sus propiedades. Utilizando el
mencionado proceso de intensificacion se obtiene una mayor conversion del reactante,
mejora en la eficiencia energética y disminucion en el costo capital (Sneesby, Tade” , Datta,
& Smith, 1997). Se ha propuesto una lista de sustancias candidatos potenciales para los
cuales es atractivo aplicar la DR desde una perspectiva industrial (Stankiewicz, 2003):
descomposicion de éteres para obtener olefinas de alta pureza; dimerizacion (por ejemplo,
la dimerizacion de isobutano a isooctano para producir MTBE ( Kamath, Qi, Sundmacher,
Aghalayam, & Mahajani, 2006)); alquilacion de compuestos aromaticos y alifaticos (por
ejemplo, obtencion de etilbenceno a partir de etileno y benceno y obtencion de cumeno a
partir de propileno y benceno); hidroisomerizaciones; hidrélisis; deshidratacion de éteres y



alcoholes; deshidrogenaciones oxidativas; carbonilaciones (por ejemplo, obtencion de n-
butanol a partir de propileno y gas de sintesis) y reacciones quimicas C; (por ejemplo,
obtencion de metilal a partir de formaldehido y metanol). Actualmente se encuentra una
gran variedad de estudios referentes a reacciones de esterificacion aplicando DR, ya que en
¢éstas generalmente se forman mezclas organico-acuosas no ideales que tienden a formar
azeotropos. Ejemplos de éstos estudios son: la obtencion de acido acético con cinco
diferentes alcoholes desde C; hasta Cs (Tang, y otros, 2005); la produccion de acetato de n-
butilo a partir de n-butanol y acido acético (Steinigeweg & Gmehling, 2002); el proceso de
obtencion de citrato de trietilo a partir de acido citrico y etanol (Kolah, Asthana, Vu, Lira,
& Miller, 2008); el proceso continuo de obtencion de lactato de etilo a partir de acido
lactico y etanol (Asthana, Kolah, Vu, Lira, & Miller, 2005); la obtencion de propionato de n
- propilo usando 4cido propidnico y alcohol n — propilico (Cruz Diaz, y otros, 2012); entre
otros mas. Un estudio atin maés reciente involucra la reaccion de transesterificacion de

acetato de metilo con isobutanol combinando columnas de DR y extractiva (Jie, y otros,
2016).

1.3 Clasificacion de empaques.

Con el fin de llevar a cabo la separacion eficiente de liquidos con diferentes
volatilidades dentro de columnas de destilacion, se utilizan dispositivos de separacion que
pueden ser platos, trozos de solidos, anillos Rashing, los anillos Lessing, las monturas Berl,
los anillos Pall, las monturas Intalox, etc., o empaques estructurados.

1.3.1 Empaques aleatorios.

Entre los empaques mas antiguos se encuentran los empaques de ceramica esféricos,
anillos Rashing y sillas Berl, afios mas tarde éstos fueron sustituidos por los anillos de
metal y de plastico Pall®, los anillos de metal Bialecki® y las monturas de ceramica
Intalox®, los cuales proporcionan una mayor superficie de transferencia de masa, mayor
capacidad de flujo y menor caida de presion. Con el fin de permitir un mayor paso de flujo
a través del empaque se desarrollaron disefios tipo rejilla, entre los que se encuentran sillas
de metal Intalox IMTP®; anillos de metal, plastico y ceramica Cascade Mini-Rings®;
empaques metalicos Levapak®; anillos de metal, plastico y ceramica Hiflow®™; empaques de
metal Tri-packs®; y anillos de plastico Nor-PAC®, que exhiben menor caida de presion y
una tasa mayor de transferencia de masa. La mayoria de los empaques o rellenos al azar
estan disponibles en didmetros nominales que van desde 1 a 3.5 pulgadas. Dentro de la
“cuarta generacion” de empaques aleatorios se encuentran los anillos VSP®, Fleximax® y
super anillos Raschig®, los cuales cuentan con una geometria ondulada que promueve un

> Mezcla de mondxido o dioxido de carbono e hidrogeno.



mojado mas uniforme en la superficie. El resultado es una baja caida de presion y la
eficiencia de transferencia de masa no decrece al incrementar el didmetro de la columna, lo

cual permite una mayor longitud empacada antes de que sea necesario colocar un
redistribuidor de liquido (Seader, Henley, & Roper, 2011).

Figura 4. Empaques de relleno para columnas empacadas (Seader, Henley, & Roper, 2011).

Tabla 1. Caracteristicas y usos generales de los empaques aleatorios de acuerdo al material.

Material de empaque de

Caracteristicas Uso
relleno
. ) Fluidos no corrosivos. El acero
Resistentes, ligeros, buena .
Metal .- inoxidable es recomendable
humectabilidad, alto costo. . .
para fluidos corrosivos.
L. Humectabilidad superior, Ambientes corrosivos y
Cerdamica . . .
mediana resistencia. elevadas temperaturas.
.. Baratos, resistencia suficiente, Fluidos corrosivos y no
Plastico . ) . .
( , te poli leno) humectabilidad baja para flujos = corrosivos a temperaturas no
comunmente polipropileno .. .
posprop de liquido bajos. mayores a 125°C.



1.3.2 Empaques estructurados (EE).

La idea de beneficiar el flujo del liquido y del gas a través del lecho empacado con
base en su geometria conllevod a crear la nueva generacion de Empaques Estructurados (EE)
con el fin de obtener caidas de presion bajas sin sacrificar la eficiencia o capacidad de la
columna. Los hermanos Sulzer fueron los primeros en fabricar éste tipo de empaques en
Suiza, cuyo desarrollo resultd exitoso, por lo que fueron comercializados por una gran
cantidad de compaiias (Fair & Bravo, 1990). La alta eficiencia que ofrecen los EEC
corresponde a una baja relacion de reflujo a utilizar, lo cual conduce a una reduccion de la
cantidad de energia empleada para una separacion deseada. La gran desventaja fue el alto
costo por unidad de volumen, razon por la que su uso en industrias quimicas y de petréleo
fue adoptado lentamente.

Un bosquejo general de la geometria tipica de los EE se muestra en la Figura 5. Las
laminas corrugadas metélicas o mallas metélicas (dependiendo del tipo de empaque) son
acomodadas de forma adyacente de manera que el liquido pueda escurrir sobre su
superficie en toda la seccion transversal y el flujo de gas pueda ascender a través de los
canales formados. La geometria caracteristica de los EE disminuye la caida de presion con
respecto a los empaques anteriores a ellos, ademas de que su area especifica permite que se
lleve a cabo un contacto mucho mads eficiente entre las fases liquido-gas, y por ende,
favorece la separacion de los componentes volatiles del sistema. En la Tabla 2 se muentran
las caracteristicas principales de distintos EE.

Figura 5. Propiedades geométricas tipicas de los EE. Didmetro equivalente, Dgg; radio hidraulico,
Ry; longitud del lado corrugado, S.
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Tabla 2. Caracteristicas de diferentes EE (Rocha, Bravo, & Fair, 1996).

. ® Gempak® | Gempak® | Intalox® © | Mellapak® | Mellapak® | Mellapak® | Sulzer®
Flexipac®-2 2A 2AT a7 | Mellapak 250Y 350Y 500Y BX
(mtzl/s:n_,,) 233 233 233 213 229 250 350 500 492
€ 0.95 0.95 0.95 0.95 0.95 0.95 0.93 0.91 0.90

Nota: Todos los EE tienen un angulo de 45° con respecto a la horizontal excepto Sulzer BX, el cual tiene un
angulo de 60°. Donde: fraccion de espacios vacios, €; darea superficial especifica, dse.

En la Tabla 3 se resume informacion acerca de las ventajas, material de fabricacion
y procesos de aplicacion de los EE mencionados en la Tabla 2.

EE

Tabla 3. Material y especificaciones para diferentes EE.

Ventajas

Material

Aplicaciones

Flexipac®

Gempak®

Intalox®

Mellapak®

Sulzer BX®

Proporcionan menor caida de
presion por etapa tedrica 'y
mayor capacidad comparada
con bandejas/platos y
empaques aleatorios
convencionales.

Debido a sus grandes tamafios
de prensado de corrugacion,
proporciona una eficiencia
superior en comparacion con
otros EE de superficie similar,
manteniendo al mismo tiempo
una excelente capacidad y
caracteristicas de caida de
presion.

Su estructura hecha a partir de
malla metalica en lugar de
laminas proporciona menor

caida de presion y mayor
eficiencia en comparacion
con EE anteriores.

Permite separaciones dificiles
de componentes en quimicos
finos.

Desde acero inoxidable
tradicional hasta
aleaciones, acero duplex

moderno y materiales
exoticos como el titanio y
el zirconio

Acero al carbon (no
recomendable), aleaciones
de acero inoxidable,
aluminio, titanio,
aleaciones de niquel,
aleaciones de cobre,
zirconio.

Disponible en una amplia
gama de tipos de acero
inoxidable, aleaciones y
termoplasticos.

Amplia gama de tipos de
acero inoxidable y
aleaciones.

Destilacion de hidrocarburos
que funcionan bajo
condiciones moderadas de
vacio y a presion atmosférica.

Sistemas con altas cargas de
liquido, sistemas de alta
presion, procesos
atmosféricos, aplicaciones en
vacio y aplicaciones en
sistemas acuosos.

Adecuado para una amplia
gama de aplicaciones desde
cargas liquidas bajas a muy
altas, desde vacio hasta
presion moderada para
destilacion y a alta presion
para sistemas de absorcion y
desorcion.
En vacio de 1 mbar a presion
atmosférica. Para obtencion
de: mondmeros de plasticos,
acidos grasos, alcoholes
grasos, ésteres de acidos
grasos, mono, di, tri y tetra-
etilenglicoles, productos
farmacéuticos, fragancias y
separaciones de isomeros
mixtos.

Nota: Informacion obtenida de los sitios web de Koch-Glitsch y Sulzer para los EE mencionados en ésta

tabla.
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1.3.3 Empaques estructurados cataliticos (EEC).

Con el fin de obtener un proceso de DR, MULTIPAK® comenzé a desarrollar una
nueva tecnologia de empaques para éste tipo de columnas (Hoffmann, Noeres, & Gorak,
2004), los cuales se componen de dos elementos principales: elemento de separacion
(laminas corrugadas de malla/lamina metalica) y elemento de reaccion (bolsas cataliticas de
malla metalica llenas de particulas de catalizador de 1-3mm de didmetro para evitar las
limitaciones de transporte intra-particula) ensamblados en secuencia. Dichos empaques se
conocen como Empaques Estructurados Cataliticos (EEC). La geometria de los EEC
permite operar altas cargas de gas y liquido en la columna debido a los espacios abiertos en
forma de canales (donde accede el flujo de gas) y las bolsas cataliticas (que permiten el
flujo descendente del liquido) sin obtener caidas de presion elevadas. El disefio modular de
los EEC permite variar el tamano relativo de las zonas de separacion y reaccion al colocar
una mayor cantidad de hojas corrugadas entre ellas. La transferencia de masa entre las fases
gas-liquido y su mezcla se garantiza por la geometria de las bolsas del catalizador y los
numerosos puntos de contacto que proporcionan las hojas de malla/ldmina metalica. El
elemento reactivo del empaque puede contener diferentes tipos de catalizador de acuerdo a
la reaccion que desea llevarse a cabo.

De forma general, el disefio de EEC debe cumplir los siguientes requisitos 1) amplio
rango de carga de gas y liquido en la columna; ii) flujo uniforme de liquido a través de la
zona catalitica; iii) evitar la aparicion de zonas estancadas; iv) abrasion limitada del
catalizador; v) carga variable del catalizador; vi) facil intercambio/reemplazo del
catalizador.

En la Tabla 4 se muestran las caracteristicas geométricas principales para diferentes EEC
presentes en el mercado.

Tabla 4. Datos geométricos caracteristicos de algunos EEC.

MULTIPAK®-I1? | MULTIPAK®-II2 KATAPAK®-S? KATAPAK®-SP 1149 | KATAPAK®-SP 124
dc, mm 50 100 50 100 220 50 100 100
0se, m¥m’ | 300 | 370 | 270 300 122.3 199 210-219 282-283
v 0.200 | 0.246 | 0327 | 0398 - - 0.418 0.297
P 0.714 | 0.647 | 0.589 | 0.515 0.37 0.810 0.743 0.80-0.82
YG) 60 60 45 45 45 45 45 45
S (mm) 7.5 7.5 5.6 5.6 5.0 - - -
£s 072 | 072 | 072 | 0.72 - 0.70 0.70 0.70
£rR 0.310 | 0.370 | 0300 | 0.300 - 0.399 0.399 0.399
dp(mm) | 085 | 070 085 | 085 1.00 1.00 1.00 1.00

“ (Hoffmann, Noeres, & Gorak, 2004), ® (Baten, Ellenberger, & Krishna, 2001); ¢ (Brunazzi & Viva, 2006), ¢
(Viva, y otros, 2011). Donde: didmetro de la columna, d.; area superficial especifica, ay., fraccion volumétrica
del catalizador, y; fraccion vacia, €; angulo de inclinacién con respecto a la horizontal, ¢; longitud del lado de
corrugacio, S; fraccion de espacios vacios del elemento de separacion, €es; fraccion de espacios vacios del
elemento reactivo, err; didmetro de particula, dp.
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1.4 Variables hidraulicas de una columna de
destilacion.

Con el fin de conocer la ventana de operacién de una columna de DR, es necesario
obtener los pardmetros hidraulicos que se utilizan en la determinacion la eficiencia de
separacion y en el disefio de la columna. Las variables hidraulicas de interés son: la caida
de presion, el volumen de retencion de liquido (hold up), el coeficiente de dispersion axial
del liquido, la fraccion vacia de la columna y el factor de carga fc.

1.4.1 Fraccion vacia.

La fraccion de espacios vacios es una variable muy importante para la evaluacion de
las caidas de presion, los volumenes de retencion de liquido y la eficiencia de separacion
del tipo de empaque que se pretende utilizar como elemento de separacion dentro de una
CD. Los empaques que poseen una alta fracciéon de espacios vacios proporcionan mayor
area superficial especifica, lo cual favorece el contacto entre las fases liquido y gas y
promueve una eficiente transferencia de masa. Ademas, el hecho de que los empaques
tengan grandes fracciones vacias significa que las caidas de presion son pequefas y dan
oportunidad de manejar altas capacidades de liquido en la CD. Una baja caida de presion
reduce el volumen de liquido retenido a lo largo de la columna, de manera que el punto de
inundacion (el cual limita la capacidad de la columna) se ve desplazado hacia un valor mas
alto de factor-f; del gas.

1.4.2 Caida de presion.

La caida de presion se puede definir como la fuerza motriz requerida para hacer
pasar un fluido a través de una seccién empacada. En el area de empaque se manejan dos
términos: caida de presion seca y caida de presion irrigada. La caida de presion seca se
obtiene al hacer pasar solamente la fase gaseosa a través del lecho empacado. Esta es
funcion del gasto del gas y de los factores geométricos del empaque y muestra una
tendencia lineal con respecto al gasto del gas. La caida de presion irrigada depende de la
interaccion tanto de la fase gaseosa como de la fase liquida con la superficie del empaque,
provocando una caida de presion adicional dependiente de la fraccion de liquido retenido
debido a fendmenos de transferencia de momento, tales como la ondulacion de la interface
y arrastre de gotas. Debido a ello presenta una tendencia lineal con respecto al gasto del gas
hasta un determinado punto, después del cual adopta un comportamiento exponencial
gracias al aumento repentino de la caida de presion y de la fraccion de liquido retenido,
estableciendo asi una condicion de inundacion. El punto de inundacion indica el
establecimiento de los limites de operacion, permite estimar la capacidad del empaque de
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acuerdo a sus dimensiones y delimitar la region en que se pueden variar los flujos del
proceso.

Los dos enfoques mas comunes para modelar la hidraulica en columnas empacadas
incluyen el modelo de particulas y el modelo de canal. En el modelo de particulas se
supone que el gas fluye alrededor de una particula de relleno, la cual posee una dimension
caracteristica, el diametro caracteristico por ejemplo, que aumenta con la presencia de
liquido provocando una disminucion en la fraccion de espacios vacios del lecho empacado.
Por otro lado, el modelo de canal es mas popular, ya que visualiza el empaque como un
gran numero de pequefios canales paralelos a través de los cuales el gas fluye de forma
ascendentemente; mientras que el flujo de liquido fluye en contracorriente por las paredes
de los canales, reduciendo asi el area de la seccion transversal disponible para el flujo del
gas.

Para los EEC se asume que el liquido fluye a la misma velocidad superficial a través
de los sacos cataliticos que por los canales abiertos de las laminas corrugadas (U, sc =
UL ca), tal como se muestra en la Figura 6 (Hoffmann, Noeres, & Gorak, 2004). Por lo
tanto, so6lo se consideran modelos que describen la hidraulica del EEC a través de los
canales abiertos. Para la mayoria de éstos modelos reportados, la caida de presion del lecho
irrigado se determina calculando primeramente la pérdida de presion del gas a través del
lecho seco y después corrigiendo éste valor al tomar en cuenta la presencia del liquido
(Buchanan, 1969). El enfoque anteriormente mencionado también hace posible el calculo
del punto de inundacion dadas ciertas cargas especificas de liquido.

El punto de inundacién es un parametro importante de disefio ya que establece la
maxima capacidad hidraulica a la cual la columna empacada puede operar. Con base en la
evidencia experimental (Fair & Bravo, 1990), cerca o en el punto de inundacion se
observan tres caracteristicas de operacion: un incremento considerable de la caida de
presion al incrementar sutilmente la carga de gas (condicion de inundacion); una rapida
disminucion de eficiencia de transferencia de masa con un incremento relativamente
pequefio de la carga de gas (limitacion de transferencia de masa); y la falta general de
estabilidad de la columna.

Para hacer uso del modelo de Buchanan (1969) y calcular las condiciones de
inundacion, algunos autores sugirieron el uso de un valor “razonable” de la caida de presion
en el punto de inundacion (1025Pa/m). Sin embargo, Brunazzi (2008) demostré que dicho
valor puede no proporcionar la velocidad superficial de gas correcta en el punto de
inundacidn, razén por la cual propuso un procedimiento de correccion para el calculo en
éste punto a partir de la ecuacion de Buchanan (1969), para obtener las velocidades
maximas de gas, y el modelo de canal propuesto por Hoffmann (2004), para calcular la
caida de presion en seco.
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Figura 6. Modelo hidraulico propuesto por Hoffmann, Noeres, & Gorak (2004).

1.4.3 Volumen de retencion de liquido.

El liquido alimentado en la columna idealmente se distribuye a lo largo de ésta en
forma de peliculas y gotas ocupando una determinada fraccion de volumen. Esta fraccion
de volumen se conoce como la fraccion total de liquido retenido por los empaques internos
de la columna y se define como la suma de la fraccion de retencion estatica y la fraccion de
retencion dindmica del liquido. El primero corresponde el liquido atrapado en zonas
muertas localizadas en los intersticios y protuberancias del empaque, por lo que éste posee
largos periodos de permanencia y representa una fraccion mindscula con respecto al total;
mientras que el segundo se constituye por el liquido en movimiento que permanece
temporalmente en la columna cuando ésta se encuentra el operacion.

En la ingenieria de reaccion, el volumen de retencion de liquido se considera a
menudo como la saturacion liquida del lecho reactivo, es decir, el volumen de liquido
contenido en un volumen unitario vacio de éste. En un lecho de particulas porosas
(catalizador), la saturacion total es la suma de las contribuciones interna y externa. La
primera corresponde al liquido contenido en el interior del volumen de poro de las
particulas porosas; mientras que la segunda se refiere al liquido que se mantiene en los
espacios vacios de las cavidades rellenas de catalizador, la cual se compone de una
saturacion estatica y otra dindmica u operativa.

El tamafio de malla de los sacos cataliticos del EEC asegura el acceso del liquido,
previene la salida de las particulas del catalizador y practicamente inhibe el flujo de gas en
su interior. De manera que el volumen de retencion y velocidad superficial del liquido
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dentro de los sacos cataliticos influye directamente en el rendimiento de reaccion del
empaque. Por ende, el volumen de retencion y la velocidad superficial del liquido a través
de las laminas corrugadas se vuelven las principales responsables de las interacciones con
el gas y llevar a cabo la separacion de fases. Por lo tanto, el volumen de retencién de
liquido es un parametro importante para determinar la caida de presion, capacidad y
eficiencia de la CDR.

1.4.4 Distribucion de tiempos de residencia.

El uso de la Distribucion de Tiempos de Residencia (DTR) se centra en la
caracterizacion del mezclado y del flujo dentro del reactor para poder comparar su conducta
con los modelos tedricos ideales correspondientes. Las dos principales aplicaciones de la
DTR para caracterizar reactores no ideales (tales como los sacos cataliticos que conforman
parte del EEC empleado en la experimentacion que se analizara en la presente tesis) son:

e Diagndstico de problemas de reactores en operacion, como la deteccion de
corto-circuitos.
e Prediccion de conversion de la reaccion.

Entre las caracteristicas que deben estudiarse para modelar una CDR se encuentra la
DTR, ademas de los estudios de caidas de presion, retencion de liquido y eficiencia de
transferencia de masa, ya que influye tanto en la transferencia de masa como en la reaccion
quimica. La curva de DTR proporciona informacion acerca del tiempo medio de residencia
del liquido en la mezcla de reaccion dentro del EEC, es decir, del tiempo de reaccion.
Ademas, permite determinar la carga de liquido, los diferentes regimenes de flujo y el
volumen de retencion total de liquido.

Asi como para el volumen de retencion de liquido y la caida de presion, el régimen
de flujo influye significativamente en el comportamiento del tiempo de residencia dentro
del EEC tipo Katapak®-SP 11.

El anélisis de los datos de las DTR’s permite identificar la variacion del régimen de
flujo a través del lecho reactivo, desde el mojado parcial del EEC hasta la condicion
deseada del Punto de Carga, caracterizado por la irrigacion completa de los empaques. La
Figura 7 muestra un bosquejo de la seccion vertical de un saco catalitico del EEC tipo
Katapak®-SP 11 con tres diferentes regimenes de flujo: A) debajo del punto de carga, B) en
el punto de carga, y C) sobre el punto de carga.
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Figura 7. Bosquejo de la seccién vertical de un saco catalitico del EEC tipo Katapak®-SP 11 con
tres diferentes regimenes de flujo.

Cuando el flujo de liquido esta por debajo del punto de carga, las particulas del
catalizador estan generalmente mojadas debido a su pequefo tamafo. Sin embargo, el
espacio entre las particulas de catalizador no est4 totalmente saturado con liquido. El efecto
capilar extrae el liquido de los sacos cataliticos rellenos de catalizador hacia su superficie.
Una vez que el liquido esta dentro del empaque, éste continia su camino descendente hasta
salir del fondo del empaque. Debido a las cargas relativamente pequefias de liquido, las
zonas estancadas con altos tiempos de residencia pueden presentarse en la estructura del
EEC. Las zonas estancadas pueden desencadenar reacciones secundarias. Con el
incremento de la carga de liquido, la velocidad del flujo de liquido y el grosor de la capa
liquida alrededor de las particulas del catalizador aumentan, mejorando el fenomeno de
transferencia de masa. Ademas, con el incremento de la velocidad del liquido también
incrementa el volumen de retencion dinamica de éste, trayendo consigo la disminucion de
la concentracion del catalizador definida como la relacion entre la masa del catalizador y la
masa de liquido en la zona reactiva. En el punto de carga, se alcanza la condicion en la que
las particulas del catalizador se encuentran completamente mojadas, de manera que el lecho
catalitico esta totalmente inundado. La tension superficial entre el liquido y la malla
metalica previene la salida lateral del liquido. Desde el punto de vista de la tecnologia de
reaccion, la condicidon favorable para la operacion de la CDR empleando EEC es cerca del
punto de carga. Para cargas de liquido por arriba del punto de carga, el saco catalitico esta
completamente saturado de liquido y el exceso fluye fuera de éste como bypass sobre las
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laminas corrugadas, produciendo una mala distribucion. El caudal a través del saco
catalitico es el mismo que resulta en el régimen de flujo B.

De acuerdo a lo anterior, la forma de la curva de DTR y la distribucion del liquido
estan estrictamente relacionadas a la geometria del empaque.

La forma adimensional de la DTR en funcion del tiempo adimensional permite
comparar el comportamiento para diferentes cargas de liquido empleadas en la CDR. Para
cargas de liquido por debajo del punto de carga, la DTR suele ser relativamente estrecha
pero muestra una cola pronunciada en los tiempos de residencia mas largos. Este coleo es el
resultado de la presencia de zonas estancadas, las cuales se observan al emplear cargas muy
pequetias de liquido en régimen de flujo A, ya que los sacos cataliticos no estan
completamente llenos de liquido. El tiempo de residencia mas corto corresponde al del
liquido que fluye sobre las laminas corrugadas y fuera de los sacos cataliticos, lo cual
implica la anticipacion de la curva de DTR y del tiempo medio de residencia. Para cargas
de liquido cerca del punto de carga, la DTR es también estrecha y la cola casi desaparece,
ya que los sacos cataliticos ahora estdn completamente llenos de liquido. Para cargas de
liquido por arriba del punto de carga Moritz & Hasse (1999) demostraron que, para el EEC
Katapak®-S, la DTR resulté muy amplia y asimétrica con el coleo en el lado mas corto del
tiempo de residencia, debido a que el exceso de liquido fluye como un bypass y forma
canalizaciones de liquido.

El analisis de las DTR’s permite también determinar los coeficientes de dispersion
axial del empaque. Este fendémeno se identifica por medio de la dispersion longitudinal
(Dux) para distinguirlo de la difusion molecular. Existen dos modelos diferentes: 1) el
modelo de dispersion axial (ADM, por sus siglas en inglés) y ii) el modelo de intercambio y
dispersion (PDEM, por sus siglas en inglés). El modelo ADM asume la difusién como un
proceso impuesto por un flujo de piston ideal, de manera que es ampliamente utilizado en el
modelamiento y disefio de reactores quimicos convencionales, especialmente para aquellos
que son heterogéneos. Sin embargo, recientes estudios han aplicado €ste concepto para
simular reactores multifase, tal como las CDR (Gorak, Jaroszynski, & Kotodziej, 2006).
Con el fin de tomar en cuenta ciertos fenomenos hidraulicos que ocurren en un reactor no
ideal, tales como como el estancamiento, canalizacion y bypass, el modelo PDEM
considera dos zonas: a) una zona de flujo de fluido dindmico con dispersion axial y b) una
zona estancada que intercambia masa del trazador con la zona dindmica. De esta forma, con
el modelo PDEM es posible simular mejor el coleo de las curvas de DTR.

En la Tabla 5 se muestran las ecuaciones que representan la concentracion
adimensional del trazador en los modelos ADM y PDEM, asi como las condiciones a la
frontera considerando un sistema cerrado-cerrado y las condiciones iniciales.
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Tabla 5. Ecuaciones que representan a los modelos ADM y PDEM para describir la
dispersion axial del flujo a través del lecho reactivo.

Modelo ADM Modelo PDEM
Zona dinamica:
dcg 1 9%c; Odcy
90 "Ny, 022 0z

.z - N (Cd - Ce)
g.oncen.t rac;o(;l | ac 1 0%c oc Zona estancada:
adimensional de — = - _ =
trazador. 00 Np,0z> 0z 9c, _ N(ea—ce)
00 1—-¢
Donde:
po T
hpa+hpe
,=0 Para ambas zonas:
o . - + zZ = 0,
Condiciones a la =1+ iac(o ,@); 1 9c(0*,9)
frontera para un Np, 0z c= TR
sistema cerrado- z=1, 1 Pe z
do. - z=1,
cerrado M _o dc(1-.0)
0z ——— =0
0z
Condiciones iniciales. 0=0; ¢(z0)=0 Para ambas zonas:

0 =0; c(z,0)=0
Donde: concentracion adimensional del trazador, ¢; longitud axial adimensional, z; nimero de Peclet, Np,;
numero de unidades de transferencia de masa, N ; volumen de retencion de liquido, h;; tiempo adimensional,

0; relacion de volumen de retencion de liquido, ¢. Subindices: dindmico, d; y estatico, e.

1.4.5 Factor de carga de gas (factor-fg).

La carga de gas en una CD se puede aumentar hasta un punto en el cual el gas
arrastra el liquido en forma de gotas hacia el domo de la columna, es decir, hasta que se
presenta el fendémeno de arrastre de liquido e inundacién en la columna. De manera que es
necesario conocer la carga maxima de gas a la cual puede operarse la CD antes de llegar a
las condiciones indeseables antes mencionadas. Para la determinacion de la maxima
velocidad de gas permisible en la CD empleando cierto tipo de empaque, se introduce el
factor de carga de gas o factor-f;. Este factor debe determinarse experimentalmente y puede
encontrarse en las hojas técnicas de los empaques. De esta forma, es posible determinar la
eficiencia de separacion del empaque al conocer la capacidad maxima de gas a la cual se
puede operar la columna y la informaciéon que proporciona el fabricante del empaque.

En la literatura es posible encontrar estudios que demuestran que el factor-fG no
influye en el comportamiento del tiempo de residencia, al menos que ésta se encuentre
cerca del punto de inundacion del empaque (Moritz & Hasse, 1999), por lo tanto, no se
considera en estudios de DTR.
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1.5 Transferencia de masa en una columna de
destilacion.

Las caracteristicas de transferencia de masa dentro de una Columna de Destilacion
Reactiva (CDR) tienen una influencia significativa en el comportamiento del proceso. El
estudio experimental de la tasa de transferencia de masa del gas al liquido y del liquido al
catalizador, los cuales influyen en la tasa de reaccidon, permiten establecer la eficiencia de
separacion del empaque (Cruz Diaz M. , 2012). La rapidez con la cual un componente se
transfiere de una fase a otra depende de un coeficiente llamado de transferencia de masa, o
de rapidez, y del grado de desviacion del sistema del equilibrio. Para caracterizar las tasas
de transferencia de masa de las diferentes fases, se emplean el estudio de los coeficientes
individuales de transferencia de masa, en los cuales intervienen concentraciones
interfasicas, generalmente imposibles de determinar. Los coeficientes de transferencia de
masa se caracterizan por medio del modelo de la doble pelicula o el modelo de penetracion,
siendo el primero el que se emplea con mayor frecuencia. El modelo de la doble pelicula
(ver Figura 8) utiliza dos suposiciones principales: 1) la transferencia de masa entre la fase
liquida y la fase gaseosa esta controlada por la rapidez de difusion a través de las fases que
se encuentran en ambos lados de la interfase; 2) no hay resistencia alguna a la transferencia
de masa a través de la interfase. Con el fin de implementar el uso del modelo de etapas en
condiciones fuera del equilibrio para el disefio de columnas de destilacion reactiva con EE,
es necesario tener disponible los coeficientes de transferencia de masa (los cuales se
determinan a partir de experimentos de destilacion a reflujo total) y sus dependencias con
las cargas de columna para calcular un coeficiente global de transferencia de masa
(Hoffmann, Noeres, & Gorak, 2004), el cual se refiere a concentraciones ponderales y no
interfaciales.

INTERFASE
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¥
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Figura 8. Teoria de la doble pelicula en transferencia de masa.

El comportamiento de la transferencia de masa del empaque a condiciones de
destilacion, por lo general se expresa como la altura de etapa equivalente a un plato tedrico
(HETP). Este valor, junto a un factor de seguridad o de eficiencia, en conjunto con el
nimero de etapas al equilibrio por metro (NTSM), se utiliza para determinar la altura de
empaque necesario para alcanzar la separacion deseada. De esta manera, la eficiencia de
separacion se caracteriza por el nimero de etapas tedricas del sistema.
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CAPIiTULO 2. OBJETIVOS

El objetivo de éste capitulo es exponer al lector la meta establecida para la presente tesis,
esperando que esta ultima sea la base de futuros trabajos de investigacion en lo referente a
destilacion reactiva.

2.1 Objetivo general.

Llevar a cabo la construccion y caracterizacion hidraulica del empaque estructurado
catalitico tipo Katapak®-SP 11 en la columna de destilacion reactiva escala laboratorio
instalada en la Nave 1000 de Ingenieria Quimica de la FES Cuautitlan, Campo 1.

2.2 Objetivos especificos.

e Construir un metro lineal (8 empaques, EEC) tipo Katapak®-SP 11 con
dimensiones de 11.5cm de altura y de Scm de didmetro nominal para la columna de
destilacion de 1.5m de altura y de 5.28cm de didmetro interno.

e Habilitar la columna de destilacion reactiva de la Nave 1000 de Ingenieria Quimica
con los EEC.

e Realizar estudios de hidraulica del EEC Katapak®-SP 11 para definir el punto de
operacion de la columna.

e Determinar la eficiencia de separacion del EEC tipo Katapak®-SP 11 a partir de los
estudios de transferencia de masa.
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CAPIiTULO 3. MATERIALES Y METODOLOGIA

En el presente capitulo, se mostrara al lector tanto los materiales como la metodologia
empleada en la construccion de los EEC tipo Katapak®-SP 11 de la CDR escala laboratorio
instalada en la Nave 1000 de la FES Cuautitlan. Asi mismo, se detallara cada una de las
metodologias ejecutadas con el fin de obtener la caracterizacion hidraulica del empaque y
su eficiencia de separacion.

3.1 Construccion del EEC tipo Katapak®-SP 11.

Las partes que conforman los empaques estructurados cataliticos tipo Katapak®-SP
11 son los siguientes:

- Laminas perforadas, texturizadas y corrugadas basadas en estudios previos
realizados para la construccion de EE (Pérez Rivera, 2014).

- Sacos de malla de acero inoxidable rellenos de esferas de vidrio de 1mm de
diametro para emular el catalizador.

- Cinturones de malla de acero inoxidable colocados en la parte superior e inferior del
empaque como sujetadores.

En la siguiente Tabla 6 se presentan las caracteristicas de cada material utilizado para la
construccion de los EEC. En Tabla 7 se describen los equipos € instrumentos necesarios
para la construccion de los EEC.

Tabla 6. Caracteristicas del material empleado para la construccion de los empaques
estructurados cataliticos Katapak®-SP 11.

Elemento del empaque
estructurado catalitico Material
Katapak®-SP 11

Caracteristicas del material de
construccion

Acero inoxidable 316, espesor

Lai 11
aina en roflo marea - 4 . 4 002in (0.0508mm), dureza

Laminas corrugadas Premszgxlzfiid® de Rockwell C40-45 y fuerza tensil
de 185,000psi (12588.50atm)
Sacos cataliticos y cinturones Malla de acero Malla de .35X35 hilos por
del empague inoxidable 304 pulgada, calibre 30, alambre de
0.254mm, abertura de 0.46mm.
Relleno del saco catalitico Perlas de vidrio Imm de didmetro.
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Tabla 7. Equipos e instrumentos utilizados para la construccion de los EEC Katapak®-SP 11.

Equipo/instrumento Uso

Tijeras de aviacion Corte de la laina y malla de acero inoxidable.
Punzén Texturizado de las laminas.

Perforadora Perforacion de las laminas.

Pinzas electricista de 4” Corrugacion de las laminas.

Dar forma a la malla de acero inoxidable para
construccion de los sacos cataliticos del empaque.
Tornillo de banco Ejercer fuerza para moldear los sacos cataliticos.

Moldes para sacos cataliticos

3.1.1 Construccion de las laminas corrugadas.

En la Figura 9 se presenta una secuencia de bloques que describe las actividades
que se realizaron para obtener una lamina de separacion perforada, texturizada y corrugada.

Delimitar las lineas de corte del paralelogramo sobre la laina Precision Brand
6x50pulg y marcar las lineas de corrugacion (ver Figura 10y Figura 11).

Recortar los paralelogramos con las tijeras de aviacion.

Marcar puntos con distancia de 1.27cm y sobre un angulo de 125.26°.
Realizar perforaciones sobre las marcas con la maquinaria construida para
éste fin. (Ver Figura 12)

Dibujar marcas 2mm de distancia entre si con respecto a la horizontal y
texturizar sobre ellas con una punta de acero de Imm. Se texturizaron ambas
caras de los paralelogramos alternando la concavidad del texturizado (ver
Figura 13).

Doblar con un angulo de 90° las laminas siguiendo las lineas de corrugacion y
alternando la direccion del doblez, con el fin de obtener un angulo de
inclinacion de 45° con respecto a la horizontal. El instrumento que se utilizo
para dicho fin fue una pinza electricista con punta plana de 4”. (ver Figura 14
y Figura 15)

Figura 9. Secuencia de actividades para obtener una lamina de separacion corrugada.
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Figura 10. Especificaciones de corte para las laminas del EEC Katapak®-SP 11.

Figura 11. Distancia entre las
diagonales para el corrugado
(Pérez Rivera, 2014).

Figura 12. Perforacion de la lamina para el EEC
Katapak®-SP 11 (Pérez Rivera, 2014).

a) Perforadora disefiada especialmente para
obtener un diametro de perforacion de 4mm en
laminas de acero inoxidable; b) Dimensiones del
perforado de la Iamina de acero inoxidable.
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Figura 13. Texturizado de la lamina de acero inoxidable (Pérez Rivera, 2014).

Figura 14. Angulos de la lamina: a) antes de corrugar; y b) después de corrugar.

Acotacion: cm.

Figura 15. Lamina perforada, texturizada y corrugada del EEC Katapak®-SP 11.
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3.1.2 Construccion de los sacos cataliticos.

En la Figura 16 se presenta una secuencia de bloques que describe las actividades
que se realizaron para obtener un saco catalitico de malla de alambre.

Delimitar las lineas de corte sobre la malla de acero inoxidable. Para el saco de
menor tamafio (saco tipo I) se traza un rectdngulo de 4.8x12.8cm (parte C) y uno
de 3.5x11.5cm (parte C’), mientras que para el saco de mayor tamaiio (saco tipo II)
se traza un rectangulo de 5.8x12.8cm (parte D) y otro de 4.5x11.5cm (parte D).

Recortar los moldes marcados.

Dar forma al saco catalitico con el molde de acero correspondiente al tipo de
saco (ver Figura 17), centrandolo al respectivo rectangulo de malla. Ejercer la
fuerza necesaria con el tornillo de banco inicamente para dar concavidad y

volumen al saco, con el cuidado de no dafiar sus alambres.

Armar el saco de malla uniendo las dos piezas que lo conforman C con C’ (saco
tipo ) y D con D’ (saco tipo II) (ver Figura 18a). Doblar las pestafias de C 6 D
(segun sea el caso) para abrazar y unir su correspondiente mitad C’ 6 D’
utilizando las pinzas de electricista de 4”.

Pesar 22g de perlas de vidrio de 1mm de diametro y colocarlas dentro del saco tipo L.
Pesar 35g de perlas de vidrio de 1mm de diametro y colocarlas dentro del saco tipo 1I.
Asegurarse de sellar el saco para evitar que se salga el relleno (ver Figura 18b).

Figura 16. Secuencia de actividades para obtener un saco catalitico de malla de alambre.

Saco tipo I : R Saco tipo 11

Figura 17. Moldes para formar los sacos cataliticos del EEC tipo Katapak®-SP 11.
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Figura 18. Sacos cataliticos que conforman una unidad de EEC tipo Katapak®-SP 11.

a) Parte C y C’ que conforman el saco catalitico tipo [; b) Sacos armados y rellenos del EEC.

3.1.3 Construccion de los cinturones sujetadores.

En la Figura 19 se presenta la secuencia de bloques que describe las actividades que
se realizaron para obtener los cinturones sujetadores del EEC.

Delimitar las lineas de corte sobre la malla de acero inoxidable de acuerdo
las dimensiones especificadas en la Figura 20.

Recortar los moldes marcados y realizar los cortes necesarios para las

pestafias y ceja del cinturon.

Realizar los dobleces de las pestafias del cinturén y verificar que la ceja del
mismo entre facilmente para cerrar el cinturéon como indica la Figura 21.

Figura 19. Secuencia de actividades para obtener los cinturones sujetadores del EEC.

Figura 20. Especificaciones de corte de los cinturones del EEC tipo Katapak®-SP 11.
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Figura 21. Cierre del cinturon soporte del empaque.

3.1.4 Ensamble del EEC tipo Katapak®-SP 11.

El EEC tipo Katapak®-SP se conforma de partes de separacion (Iaminas corrugadas)
y de reaccion (sacos cataliticos), colocadas de forma intercalada (una lamina corrugada
seguida de un saco catalitico y, asi sucesivamente) para luego soportar la estructura con los
cinturones de malla metélica, tal como se muestra la Figura 22.

o 4——0 O\ Lamina corrugada
Lamina corrugada ¢ B’

B

Cinturon soporte g O
superior

Saco catalitico
Tipo II

Saco catalitico Saco catalitico

Tipo I
C; > Cintur6n soporte
inferior
Lamina corrugada Lamina corrugada

A \O O/ A’
Figura 22. Ensamble de los elementos construidos para obtener el EEC tipo Katapak®-SP 11.
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3.2 Caracteristicas geométricas del EEC tipo

Katapak®-SP 11.

3.2.1 Determinacion de la fraccion vacia del
EEC.

La fraccion de espacios vacios (€) por unidad de empaque se obtuvo a partir de la
relacion entre el volumen de espacios vacios y el volumen total del cilindro que ocupa una
unidad de empaque. El volumen total se determin6 a partir de la ecuacion dada para el
volumen de un cilindro, considerando la altura y diametro del empaque. El volumen de
espacios vacios se obtuvo por el método de desplazamiento de volumen, el cual consistio
en introducir en un volumen de agua contenida en una probeta de 1 L, seis EEC tipo
Katapak®-SP 11 y determinar el volumen de agua desplazado.

3.2.2 Determinacion del drea superficial
especifica y de la fraccion volumétrica del
catalizador del EEC.

El area superficial especifica por unidad de volumen (as,.) y la fraccion volumétrica
del catalizador (y) se estimaron a partir de la caracterizaciéon geométrica del empaque, la
cual se describe en el APENDICE Parte I.

3.3 Volumen de retencion de liquido estatico.

Para obtener el liquido estatico retenido en los EEC se siguid la siguiente
metodologia. Se pesdé un elemento de empaque totalmente seco, después se sumergiod
completamente en un vaso de precipitado de 1 L con agua y se sacudié durante unos
segundos para remover las burbujas de aire atrapadas. Posteriormente, se retir6é el empaque
del vaso de precipitado y se sostuvo sobre ¢l durante 30 segundos con el fin de drenar el
agua libre del empaque. Posteriormente, el empaque se pesd a los Smin, 40min y 2h hasta
obtener un peso constante. La diferencia absoluta entre el peso del empaque seco y después
de transcurrido cierto tiempo de drenado proporciona la cantidad de agua retenida en el
empaque. La experimentacion se llevd a cabo para 6 elementos de EEC tipo Katapak®-SP
11 construidos. Posteriormente, se determind el volumen de retencidn estatico a través de la
relacion del volumen de agua retenida con respecto al volumen de un empaque cilindrico.

Los procedimientos para determinar los volimenes de retencion de liquido dindmico
y total se describiran en las siguientes secciones de este capitulo.
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3.4 Montaje de los EEC tipo Katapak®-SP 11 en la
CDR escala laboratorio.

Las caracteristicas que tiene la CDR escala laboratorio instalada en la Nave 1000 de
la Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan-Campo 1, la cual se utilizo para caracterizar
el tipo de EEC en estudio, son las siguientes: didmetro nominal de Scm y longitud efectiva
de Im; posee un hervidor de conveccidon natural con capacidad de 2L y un condensador
total de serpentin con chaqueta de enfriamiento. El sistema de adquisicion de datos y
control de variables para registrar en linea la temperatura y flujos masicos de reflujo,
destilado, producto de fondo y alimentacion, consiste de: (a) 6 termopares tipo J, (b) cinco
bombas de diafragma (Prominent), (c) 4 balanzas tipo escalte (Radwag), (d) una tarjeta
National Instruments (N16343) y (e) el software LabView 11.0 version académica.

Para insertar los 8 elementos de EEC al interior de la CDR se siguieron los
siguientes pasos: 1) se desmont6 tanto el condensador total como los modulos que
conforman el cuerpo de la columna; 2) se colocaron 3 unidades de empaque en el modulo
inferior de la columna, 1 unidad de empaque en cada uno de los mddulos centrales, los
cuales poseen recolectores de liquido, y 3 unidades de empaque en el modulo superior; 3)
se unieron los moédulos de la columna y el condensador total utilizando silicon rojo para
alta temperatura; y 4) después de haber dejado secar el silicon, se corrobord que no hubiese
fugas a lo largo de la columna.

Figura 23. Columna de destilacion reactiva empleada en los experimentos.
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Los EEC se fijaron y rotaron en un angulo de 90° respecto al elemento adyacente,
tal como indica la Figura 24. Al acomodar de esta manera el empaque se favorece el
cambio de direccion de los flujos, provocando un mayor mezclado de las fases fluidas.

Figura 24. Vista lateral del lecho empacado en el interior de la CDR.

3.5 Caidas de presion y volumen de retencion de

liquido dinamico.

3.5.1 Caidas de Presion.

Dos tipos de caida de presion se determinaron: a) empaque seco y b) empaque
irrigado. La configuracion de la columna se muestra en la Figura 25.

Figura 25. Diagrama de flujo de proceso de la CD para determinar la caida de presion.
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La caida de presion del empaque seco se determiné a partir de la alimentacién de aire,
a condiciones atmosféricas, por la parte inferior de la columna de destilacién. Se utilizaron
diferentes flujos de aire (2.99, 4.00, 5.70, 7.00, 8.00, 8.90, 10.10 y 10.90 L/min). Para cada
flujo de aire (una vez estabilizado después de 15 minutos de operacion), se midi6 la presion
interna de la columna en dos puntos: inferior (P1) y superior (P2) al lecho empacado. Las
presiones se midieron con un mandmetro diferencial tipo U lleno de agua.

La caida de presion del empaque irrigado se determind a partir de un sistema aire-
agua en contraflujo a condiciones atmosféricas. El aire comprimido se alimento por la parte
inferior de la columna y se monitoreo mediante un controlador de flujo de dispersion
térmica, mientras que el agua se alimentd por la parte superior utilizando una bomba
peristaltica y se distribuyo sobre el lecho empacado. Se establecieron diferentes flujos de
agua a partir del porcentaje de capacidad de la bomba (20%, 40%, 60% y 80%), una vez
que se estabilizo el flujo interno de la columna (después de 20 minutos), se determind el
flujo volumétrico del liquido a partir de la relacion del volumen de agua recolectado en un
tiempo definido de recoleccion; para cada flujo de liquido se determiné la caida de presion
variando el flujo de aire (2.99, 4.00, 5.70, 7.00, 8.00, 8.90, 10.10 y 10.90 L/min), las
presiones, P; y P2, se determinaron utilizando un mandmetro diferencial tipo U lleno de
agua.

3.5.2 Determinacion del volumen de retencion de
liguido dinamico.

Una vez que se determinaron las caidas de presion a empaque irrigado, se procedié a
determinar el 4z, 4. El volumen de retencion de liquido dindmico, para cada flujo de aire
establecido, se determiné a partir del método de drenado por 40min. El método de drenado
consistio en: 1) cerrar las valvulas V-1, V-2 y V-3, simultaneamente (ver Figura 235); 2)

drenar, durante 40 min, el agua que permanecio en el interior de la columna; y 3) medir el
volumen de agua drenada en una probeta de 100mL.

3.6 Distribucion de tiempos de residencia.

Los experimentos se llevaron a cabo utilizando un sistema Aire-Agua a presion
atmosférica y a una temperatura de 25°C. El diagrama de proceso se presenta en la Figura
26. El gas se alimento por la parte inferior de la CD, mientras que el liquido por la parte
superior desde el tanque TK-01. Se utilizé una carga de gas de 9.7 L/min (fc = 0.70). El
distribuidor de liquido (1) asegurd la irrigacion del mismo a lo largo de la seccion
transversal de la columna. Se emplearon las mismas cargas de liquido de la
experimentacion de caidas de presion (ver capitulo 3.5.1): 0.6960, 1.9072, 2.3840 y 3.9734
m’/m*h. Una vez que el flujo de liquido se estabilizo, el trazador, solucién acuosa de
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cloruro de potasio 1M, se inyectd utilizando una jeringa (2mL con un tiempo de inyeccion
menor a 1 segundo) justo antes del distribuidor del liquido. Se instalé un conductimetro
(previamente calibrado con una solucion de calibracion CE 1413uS/cm) en la corriente
efluente del liquido de la CD. Se adapté una videocdmara que enfocd la pantalla del
conductimetro con el fin de grabar los datos de la concentracion del trazador. La grabacion
se comenz6 30s antes de la inyeccion del trazador. El recolector (4) permitid obtener la
mezcla del liquido que fluyo a través de la CD, la cual fluydo hasta de celda de
conductividad donde se coloco el electrodo, obteniendo asi la lectura de la concentracion
promedio del trazador. El efluente de la CD se recolectd en el tanque TK-02. Se empleo el
reproductor de video MPC-HC para registrar los datos de la conductividad del trazador
cada 10s en una hoja de Excel®. Solo se consideraron los resultados cuya diferencia entre el
momento cero calculado a partir de la curva de DTR, el cual representa la masa del
trazador, concord6 con la masa inyectada del trazador.

1-Distribuidor de liquido; 2, 3 y 4-Recolectores de liquido.

Figura 26. Diagrama de flujo de proceso de la CD para DTR.
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3.7 Eficiencia de separacion del EEC tipo
Katapak®-SP-11.

Para determinar la eficiencia de separacion del EEC tipo Katapak®-SP 11, se
determin6 la altura equivalente de plato tedrico (HETP, por sus siglas en inglés) y el
numero de etapas tedricas por metro (NTSM, por sus siglas en inglés), a través de
experimentos de destilacion a reflujo total y presion atmosférica. Se utilizd el sistema
etanol-agua (40-60% p/p) y la altura empacada (EEC tipo Katapak®-SP 11) de la CDR fue
de 0.92m. En la Figura 27 se muestra el diagrama de flujo del proceso empleado.

Figura 27. Diagrama de flujo del proceso de destilacion a reflujo total. Flujo volumétrico (F),
composicion (Q), presion (P), temperatura (T), peso (W), vdalvula de paso (V), valvula check (VC),
intercambiador de calor (IC), bomba peristaltica (BX), tanque de balanceo (TK).
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La Figura 28 muestra el diagrama de bloques que indica la secuencia de pasos que
se siguieron para alcanzar un el estado estable de la CDR a reflujo total, el cual se
desarroll6 como se explica mas adelante.

Figura 28. Procedimiento experimental llevado a cabo para la destilacion de la mezcla etanol-agua.

Se conect6 la CDR a tierra fisica y se hicieron las conexiones necesarias a corriente
eléctrica: del termostato (IC-03), para evitar descompensacion de temperatura de reflujo; de
la bomba (BX-01), para permitir el transporte del destilado del tanque de balanceo (TK-01)
al calentador de reflujo (IC-03); de la computadora, para visualizar y guardar el registro de
resultados utilizando el software LabView 11.0 version académica; del arduino, para hacer
funcionar el sistema de control; y del compensador de temperatura, para que el termistor
enviara la sefial correcta al sistema de control. Posteriormente, se especificaron las
condiciones de control deseadas al software LabView 11.0 version académica, tales como
la conexion de puertos, la cantidad de masa en el tanque de balanceo y el tipo de control
(automatico o manual). Seguido de ello, se realiz6 la carga de la mezcla etanol-agua (40%
en peso de etanol) al rehervidor (IC-01) y se habilitaron los servicios necesarios al
condensador (IC-02) y al rehervidor (agua helada y vapor, respectivamente). Después de
haber purgado la linea de vapor, se mantuvo una carga de vapor constante durante la
experimentacion (0.19, 0.45, 0.64, 0.85 y 1.06 kgi/cm?) y se esperé a que el sistema
estuviese en estado estacionario (20-30min). Una vez alcanzada la estabilizacion de la
CDR, se tomaron muestras de liquido y vapor a lo largo de la misma, ademas de las
muestras de fondos y destilado. Se midio el flujo de destilado cambiando el tipo de control
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de la bomba de forma automatica a manual y vertiendo el destilado directamente a una
probeta de 100mL durante un minuto. Transcurrido dicho tiempo, se conectd de nuevo la
manguera del destilado al tanque TK-01 y se regreso6 a la condicion de control automatico.
La pendiente que resulta al graficar los datos de la masa del TK-01 en funcién del tiempo
corresponde al flujo de destilado. Para finalizar la experimentacion, se cerr6 la valvula de
servicio de vapor, se pauso el programa del software LabView 11.0 version académica y se
esperd a que la columna se enfriara para cerrar la valvula de servicio de agua helada y
desconectar los equipos de la corriente eléctrica. Las muestras obtenidas de las
experimentaciones se analizaron por medio de refractometria.

Una vez que se obtuvieron las composiciones de etanol y agua en la corriente del
fondo, del domo y a largo de la columna, se procedié a calcular los valores de HETP y
NTSM con el procedimiento establecido en el APENDICE Parte VI.
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y ANALISIS DE
RESULTADOS
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y ANALISIS DE
RESULTADOS

El objetivo del presente capitulo es presentar al lector los resultados obtenidos después del
debido tratamiento de los datos experimentales, con el fin de presentar las caracteristicas y
la interpretacion del comportamiento hidraulico y de eficiencia del EEC tipo Katapak®-SP
11 en la CDR. Asi mismo, se compararan los resultados obtenidos con datos reportados en
la literatura para el EEC Katapak®-SP 11, con el fin de demostrar si el funcionamiento de
los empaques construidos son equivalentes a los comercializados por SULZER®.

4.1. Caracteristicas geométricas del EEC tipo
Katapak®-SP 11.

En la Tabla 8 se muestran los pardmetros de caracterizacion geométrica del EEC tipo
Katapak®-SP 11 obtenidos de acuerdo a las metodologias descritas en el Capitulo 3.2.

Tabla 8. Parametros de caracterizacion geométrica del EEC tipo Katapak®-SP 11

Altura del empaque, h(m) 0.1150
Diametro del empaque, d.(m) 0.0528
Area superficial especifica, a,. (m*m3) 211.6715

Fraccion volumétrica del catalizador, y 0.1854
Fraccion vacia, 0.8028

Angulo de inclinacién, ® (°) 45
Longitud de corrugacion, S (m) 0.0060
Fraccion vacia de las laminas corrugadas, €.c 0.9600
Fraccion vacia de los sacos cataliticos, &sc 0.3880
Volumen de retencion de liquido estatico, m*/m? 0.0629

Diametro de particula, d, (mm) 1

N° Laminas (A) 2

N° Laminas (B) 2

NP° Sacos cataliticos (Tipo I) 2

NP° Sacos cataliticos (Tipo II) 1

De acuerdo a los estudios realizados por Brunazzi & Viva (2006), el EEC
Katapak®-SP 11 con didmetro nominal de 50mm, altura de 100mm, 3 ldminas corrugadas y
2 sacos cataliticos, tiene un 4rea superficial especifica de 199m*m’ y una fraccién de
espacios vacios de 0.81. Por otro lado, Viva y col. (2011) reportaron que para un empaque
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Katapak®-SP 11 de 100mm de didmetro y 200mm de altura, la fraccion volumétrica del
catalizador es igual a 0.418 y la fraccion vacia de los sacos cataliticos es igual a 0.399. En
cuanto a la fraccion vacia de las laminas corrugadas, se consideré un valor similar al
reportado (¢ = 0.96) para el empaque metalico Mellapak® 250Y (Stichlmair, Bravo, &
Fair, 1989), ya que las laminas que forman parte del empaque construido con caracteristicas
similares al Katapak®-SP 11 son equivalentes a las del Mellapak® 250Y.

Comparando los datos reportados por Brunazzi & Viva (2006) con respecto a los
resultados obtenidos del empaque construido en ésta tesis, se tiene una diferencia del 6.37%
entre la dreas especificas superficiales y una diferencia del 0.89% entre las fracciones de
espacios vacios. Estas diferencias muy probablemente se deben a los arreglos geométricos
entre ambos empaques; el empaque aqui construido posee una lamina corrugada y un saco
catalitico extra, ademds de que posee una altura ligeramente mayor con respecto al
empaque comercializado por Sulzer®, lo cual beneficia el aumento de la superficie efectiva
y una ligera disminucién de la fraccion de espacios vacios. Por otro lado, comparando los
resultados obtenidos con respecto a los valores reportado por Viva y col., (2011), se
encontrd que la fraccion vacia de los sacos cataliticos (esc) presenta una diferencia de un
2.76% y un 55.65% con respecto a la fraccion volumétrica del catalizador (y), esta
diferencia marcada para el parametro y, se debe a que la construccion del empaque en esta
tesis introduce tres sacos cataliticos, mientras que el empaque comercial de SULZER® so6lo
utiliza dos sacos cataliticos permitiendo una mayor fraccion de espacio con respecto al
volumen de empaque. Por otro lado, la fraccion vacia de los sacos cataliticos depende mas
bien del tamafio de particula o catalizador que éstos contienen. En ambos casos se
utilizaron particulas de 1mm de didmetro, por lo que el error obtenido result6é pequefio.

Como conclusion general, las caracteristicas geométricas obtenidas para el EEC que
se construy0d en ¢€ste proyecto de tesis resultaron ser muy similares a las del empaque
Katapak®-SP 11 comercializado por Sulzer® de manera que se espera que su
caracterizacion hidraulica y su eficiencia de transferencia de masa pueda correlacionarse de
forma eficiente con los modelos reportados para dicho empaque comercial.

4.2. Volumen de retencion de liquido estatico.

En la Tabla 9 se muestran los resultados obtenidos de las masas mojadas y masas
secas de los EEC analizados para obtener la retencion estatica de liquido. Con base en las
diferencias entre dichas masas se calculd la cantidad de liquido que permanece en el
empaque. En la Figura 29 se muestra la retencion estatica de liquido promedio obtenida a
partir de los 6 diferentes empaques tipo Katapak®-SP 11 en funcién del tiempo de drenado.
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Tabla 9. Resultados de masas mojadas y masas secas de los EEC analizados para obtener la
retencion estatica de liquido.

Masa mojada (kg)
# EEC Masa seca (kg) t (Smin) t(40min) t(120min)

1 0.1545 0.1786 0.1774 0.175
2 0.1524 0.1735 0.1712 0.1691
3 0.146 0.1675 0.1661 0.164
4 0.1687 0.1848 0.1836 0.182
5 0.1665 0.1847 0.1829 0.1791
6 0.1748 0.1915 0.1902 0.1885

El valor experimental de la retencion estatica de liquido después de dos horas de
escurrimiento fue de 6.04%, el cual es muy similar al valor determinado por Brunazzi &
Viva (2007) de 6.29%, utilizando la ecuacién propuesta por Behrens (2006). La minima
diferencia puede explicarse por la consideracion de algunas incertidumbres inevitables de
las caracteristicas geométricas del empaque. Ademads, una pequefia contribucion en el
volumen de retencion de liquido estatico puede ser también dada por canales que forman
gracias a la presencia de las laminas corrugadas en el EEC, las cuales no se consideran en
el modelo de Behrens.
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Figura 29. Volumen de retencion estatico de liquido en el EEC tipo Katapak®-SP 11 en funcion del
tiempo.
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4.3. Volumen de retencion de liquido dinamico Yy
total.

La retencion de liquido dindmico, hy, 4, a partir del método de drenado, se determin6
en un tiempo de escurrimiento de aproximadamente 40min (tres veces el tiempo de
residencia), en la Figura 30 se muestran los resultados experimentales (puntos). Los datos
experimentales se correlacionaron con el modelo semi-empirico propuesto por Brunazzi &
Viva (2006), quienes demostraron que el valor del h;, 4 alcanza un valor constante después
1h de drenado.

Ecuacion 1

h,q = 0.0194 Np, ,*?%*

En la Figura 30 se observa la prediccion del modelo (linea recta). Debido a que el
tiempo experimental de drenado fue menor a 1h, se obtienen errores del 4-5% de acuerdo al
modelo, sin embargo se concluye que éste se ajustd correctamente a los datos
experimentales.
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Figura 30. Volumen de retencion dinamico de liquido experimental y tedrico en funcion
del Ng. (recuadros).
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Los volimenes de retencion de liquido total, dinamico y estatico experimentales se
observan en la Figura 31 en funcion del nimero de Reynolds. El volumen de retencion de
liquido estatico experimental tuvo un valor igual a 0.0629 (ver Tabla §). El volumen de
retencion de liquido dindmico se percibe menor que el estatico para flujos muy bajos de
liquido, ya que la mayor parte del liquido que prevalece en el EEC se encuentra dentro de
los sacos cataliticos.
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Figura 31. Retencion de liquido experimental.

4.4. Caidas de presion.

En la Figura 32 se muestran los datos experimentales (puntos) de la caida de presion
(AP/AZ) en pascales por metro de empaque (Pa/m) como funcion del factor de carga de
gas (factor-fg) para diferentes cargas de flujo de liquido, asi como las predicciones de los
modelos (lineas solidas) propuestos por Hoffmann, Noeres, & Goérak (2004) y Brunazzi &
Viva (2006) utilizados para empaque seco (s6lo flujo de gas) y empaque irrigado (flujos de
gas y liquido), respectivamente (ver Ecuacién 29 y Ecuacién 34 del APENDICE Parte IV).
Se puede notar que los modelos empleados para describir la (AP/AZ) del EEC tipo
Katapak®-SP 11 se ajustaron adecuadamente a los datos experimentales.
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Figura 32. Caidas de presiéon del EEC tipo Katapak®-SP 11. Datos experimentales (puntos),
resultados tedricos con base al modelo de Hoffmann, Noeres, & Gorak (2004) y al modelo de
Brunazzi & Viva (2006) (lineas continuas) a diferentes cargas especificas de liquido.

Durante la determinacion de la (AP/AZ) no fue posible observar mas de uno o dos
puntos experimentales para las cargas especificas de liquido empleadas, debido a que no se
tuvo la facilidad de manejar un rango mas amplio de cargas de gas, ya que el controlador de
fluyjo masico disponible so6lo maneja un rango de 0 a 10L/min; para futuras
experimentaciones en la CDR empleada en ésta tesis, se sugiere contar con una controlador
de flujo de aire con un intervalo de medicién de 0 a 100L/min. Por otro lado, aumentar el
flujo de liquido tampoco fue una opcidon debido a que las bombas peristalticas empleadas
tienen una capacidad méxima de bombeo de 5 m*/m? h. Ademés de las dificultades antes
mencionadas, el instrumento empleado para medir la presion en el punto inferior y superior
del lecho empacado consisti6 en un manometro diferencial de agua en forma de U, con el
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cual es complicado leer presiones menores a 1 mmH>O y conlleva a tener errores
experimentales al manejar cargas pequefias de liquido y gas. Es importante mencionar, que
hasta donde la autora tiene conocimiento, no existen reportes de estudios hidrdulicos en
columnas escala laboratorio, por lo mencionado anteriormente se recurridé a modelos
teoricos existentes en la literatura para comparar los valores experimentales, tal como se
observo en la Figura 32 los modelos utilizados se ajustan adecuadamente a los datos
experimentales, por consiguiente se puede establecer un punto de carga Optimo de
operacion de la columna.

4.5. Punto de carga optimo.

Para determinar el punto de inundacion del EEC se consider6 que la velocidad
superficial del liquido es la misma en los sacos cataliticos y en los canales abiertos de las
laminas corrugadas (U, sc = Upca), tal como se describio en la Figura 6 de la seccion de
antecedentes. Con base en esta suposicion, el procedimiento que se utilizé para calcular las
velocidades méaximas de gas y la caida de presion en seco en el punto de carga dptimo, fue
a través de la ecuacion de Buchanan (1969) y Hoffmann, Noeres, & Goérak (2004);
respectivamente.

En la Figura 33 se observa que, en el punto de inundacion, el valor de la caida de
presion (eje izquierdo — color azul) es menor a cargas especificas de liquido altas (eje
derecho — color rojo). La razén por la cual la caida de presion en condiciones de inundacion
es menor cuando existe un flujo mayor de liquido, se debe a que disminuyen
considerablemente las zonas estancadas en los canales abiertos del EEC, lo cual permite
que el flujo de gas ascienda més facilmente. Por otro lado, ésta grafica permite conocer el
flujo maximo de gas y liquido al cual es posible operar la columna antes de llegar a la
condicion indeseable de su inundacion.

Algunos autores propusieron (después de realizar algunos estudios) que en
condiciones de inundacion era apropiado definir una caida de presion de 1025 Pa/m. Este
valor ha sido considerado en muchos modelos tedricos para predecir las condiciones de
operacion de la CD en el punto de inundacion y, con ello, poder estimar el punto de carga
optimo. Sin embargo, Brunazzi, Macias Salinas, & Viva (2008) notaron que era un error
considerar éste valor al emplear altas cargas de liquido, de manera que se dieron a la tarea
de proponer una metodologia de correccion para estimar la verdadera caida de presion en la
inundacion. Dicha metodologia se consideré en la presente tesis. El la Figura 33 se
observan las lineas ajustadas (lineas continuas) a los datos experimentales (puntos) para la
caida de presion y cargas especificas de liquido en condiciones de inundacion. El ajuste de
los datos experimentales se realizo a partir de una extrapolacion hacia atras de los mismos.
Con base en las extrapolaciones, es posible observar que para cargas especificas de liquido
mayores a 10.7 m*/m?h se tendrian caidas de presién menores a 1025 Pa/m. De ésta manera
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se hace evidente la necesidad de emplear la correcciéon propuesta por Brunazzi, Macias
Salinas, & Viva.
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Figura 33. Caida de presion en el punto de inundacion. Datos experimentales (puntos) y
extrapolacion de datos experimentales (lineas continuas).

El punto de inundacion puede localizarse visualmente utilizando graficas similares a
la Figura 32, justo antes de un cambio de pendiente. Sin embargo, como es el caso que se
presenta en ésta tesis, la solucion grafica puede resultar poco visible porque no es evidente
el cambio de pendiente. Una forma de facilitar la visualizacion del punto de inundacion es a
partir de la construccion de una grafica de (AR, /AZ)(1 — Fhy¢4)® en funcion de la caida
de presion del lecho mojado, AP,,.

En la Figura 34 se observa que los puntos de inundacion para cada carga de liquido

es cuando se alcanza el valor maximo de (AP,,/AZ )(1 —-F hL,CA)S , ademas se observa que
los valores del punto de inundacidon disminuyen al aumentar el flujo volumétrico de liquido
y son mdas notables cuando la carga de liquido aumenta. Estos puntos maximos
corresponden a la caida de presion real en el punto de inundacion, de manera que la
diferencia entre los resultados obtenidos de forma analitica (a partir del modelo de
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Brunazzi, Macias Salinas, & Viva) y de forma grafica (de la Figura 34) se presentan en la
Tabla 10. Se observa que no existe un error mayor del 1.40%.
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Figura 34. Variacion de (AP,,/AZ)(1 — Fhy ¢c4)° en funcién de AP,,.

Tabla 10. Diferencia entre los resultados analiticos y gréaficos en el punto de inundacion.

L APw/AZ)y APwW/AZ )pir . .
(m*/m?h) fo.pi ( (Pa/m))p ( (Pa/m)) ' Diferencia
0.696 2.67 2135.39 2129.14 0.29%
1.907 2.23 1652.78 1672.90 1.20%
2.384 2.14 1561.15 1560.97 0.01%
3.973 1.93 1369.22 1350.37 1.40%

Normalmente, la velocidad superficial del gas en el punto de carga es
aproximadamente el 70% de la correspondiente al punto de inundacion. De manera que se
recomienda trabajar con un factor de gas con valor entre 1.35 y 1.8 (Pa’?).

Para analizar el comportamiento del flujo de liquido dentro de la columna y estimar
si los elementos de fluido a lo largo de la columna mojan adecuadamente las diferentes
partes del catalizador, se requiere estudiar la distribucion de tiempos de residencia de la
fase liquida, la cual se analizaré a continuacion.
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4.6. Distribucion de tiempos de residencia.

El estudio de la Distribucion de Tiempos de Residencia (DTR) se analiz6
considerando la influencia de la carga del liquido teniendo fija una carga de gas (valor
dentro del intervalo del punto de carga, f6=0.70). Los resultados experimentales para cuatro
cargas diferentes de liquido se presentan en la Figura 35. Se observa que al incrementar la
carga del liquido se obtienen curvas mas altas, angostas y simétricas (tendencia hacia flujo
pistén), indicando una mejora en el patrén de flujo del liquido. En las cargas de liquido de
0.696 y 1.907 m*m? h, las curvas de DTR presentan un marcado fendmeno de coleo,
indicando que los elementos de fluido no llenan completamente los sacos cataliticos y que
se quedan estancados entre los intersticios del lecho reactivo. Por consiguiente, la columna
se encuentra en una operacion debajo del punto de carga. Por otro lado, para las cargas de
liquido de 2.384 y 3.973 m*/m? h, las curvas de DTR son simétricas, indicando que los
elementos de fluido inundan adecuadamente los espacios vacios de las bolsas cataliticas y,
por ende, existe un completo mojado del catalizador. Asi mismo, el liquido que corre por
los canales de las hojas corrugadas mojan completamente los canales de separacion. Por
consiguiente, la columna se encuentra en una operacion en el punto de carga. En la presente
tesis no se observo el fenomeno de inundacion (arriba del punto de carga) en el intervalo de
cargas especificas de liquido utilizadas, pero muy probablemente la curva de DTR tendria
una forma asimétrica, con un maximo valor ubicado antes del valor central correspondiente
al punto de carga (Moritz y Hasse, 1999).
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Figura 35. Curvas de distribucion de tiempos de residencia, E(t).

49



La forma adimensional de las curvas de DTR en funcion del tiempo adimensional
permite evaluar, desde un punto de vista de ingenieria de reactores, si la columna se puede
aproximar como un reactor de flujo piston o cuantificar el grado de desviacion de la
idealidad. Los modelos matematicos que se utilizaron para describir el patron de flujo del
liquido dentro de la columna fueron: a) modelo de dispersion axial (ADM, por sus siglas en
inglés) y b) modelo de flujo piston con dispersion e intercambio de masa (PDEM, por sus
siglas en inglés). La Figura 36a-d muestra las curvas experimentales y las aproximaciones
con los modelos ADM y PDEM. El ajuste del modelo PDEM se aproxim6 mejor a las
DTR’s normalizadas en todos los casos. Por otro lado, los modelos ADM y PDEM
describen correctamente la DTR con un Ng. igual a 330 (L=3.9734m>*/m>h, Figura 36d),
donde las curvas de DTR son poco asimétricas, lo cual indica que la fase estancada y el
fenomeno de transferencia de masa no contribuye a la desviacion del trazador, de manera
que es solo la dispersion axial la que se encuentra presente; bajo ésta condicion el modelo
PDEM es equivalente al modelo ADM. Sin embargo, para Nz.<330 (L=0.6960, 1.9072 y
2.3840m>/m?h) el modelo PDEM se ajusta mejor que el ADM (Figura 36a-c), ya que las
DTR’s experimentales poseen un coleo significativo, lo cual representa el fendmeno de
zonas estancadas y la baja transferencia de masa del trazador entre la zona estancada y la
zona dindmica. En la Figura 36e se muestra el coeficiente de dispersion axial en funcion de
Nze. Se observa que al incrementar el Ng. se incrementa de forma proporcional el Day.

En la Tabla 11 se reporta un resumen de los valores de los parametros obtenidos al
ajustar la respuesta de los modelos a los datos experimentales. Los valores experimentales
del numero de Peclet, Np., son muy similares a los estimados a partir de la ecuacion
propuesta por Levenspiel, Ecuacién 59 del APENDICE Parte V (Rivera y col., 2010). Se
observa que Np, aumenta conforme lo hace el Np,, esto se debe a que el espesor del canal
de flujo es mas angosto conforme aumenta Np,, lo cual favorece la turbulencia del flujo y
evita cierto grado de dispersion, zonas estancadas y canalizaciones del liquido. Por otro
lado, los valores de ¢ se acercan a la unidad al aumentar el flujo de liquido, indicando la
eliminacion de la zona estancada a través del lecho reactivo. Por lo tanto, la eficiencia del
reactor es mayor mientras el valor de ¢ se acerque a la unidad. En cuanto al valor de N, se
observa también un incremento al aumentar el flujo del liquido; valores bajos de N indican
una transferencia de masa pobre del trazador, entre la zona estancada y la zona dinamica;
mientras que valores de N igual a cero indican que las fases estancada y dindmica no se
encuentran en intimo contacto o que flujo de liquido se desplaza a través de una sola zona,
siendo ésta, en la mayoria de los casos, la zona dinamica. De manera que a Ng-~330
(L=3.9734m*/m?h), las canalizaciones y zonas estancadas no muestran un efecto muy
importante, solo se presenta la dispersion axial del fluido, lo cual indica que el modelo
PDEM equivale al modelo ADM con n =0 y ¢=1. Por lo tanto, se sugiere que el flujo de
liquido 6ptimo para operar la CDR sea de 8.7L/h, lo cual equivale a una carga especifica de
liquido de 3.9734m*/m?h.
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Figura 36. Respuestas de las curvas normalizadas de la DTR: experimental, modelo ADM y
modelo PDEM. Carga especifica de liquido: a) 0.6960 m*/m’h, b) 1.9072 m’/m’h, 2.3840 m*/m’h y
3.9734m’°/m’h.

51



Tabla 11. Resumen de los valores de los pardmetros obtenidos a partir de los modelos

ADM y PDEM en la CDR.
(I?/IIZI) (m3/|Fn2h) Nre Npe, exp Npe, ADM Npe, PDEM @ N
1.524 0.6960 57.8755 9.8368 12.0 12.0 0.94 0.095
4.176 1.9072 | 158.5880 10.8182 10.5 10.3 0.952 0.087
5.220 2.3840 | 198.2350 14.5617 20.0 21.3 0.96 0.030
8.700 3.9734 330.3916 | 21.6673 21.0 21.0 0.99 0.010

4.6.1. Estimacion del volumen de retencion de

ligquido total.

Otra informacidon importante que se puede obtener con el estudio de la DTR, es la
estimacion del volumen de retencion de liquido total, 4, 7, a través del tiempo de residencia
promedio (t) multiplicado por el flujo volumétrico de liquido. En la Tabla 12 se hace la
comparacion de los valores determinados a partir de las DTR’s y con el método de drenado.

Tabla 12. Retencion total de liquido obtenida a partir de las curvas experimentales de DTR
y retencion total de liquido dada por la suma de la retencion estética y la retencion dinamica
de liquido obtenidas con el método de drenado.

Qu T hy, r orr hyr=h,e+h,q
Error
(L/h) (s) (m?*/m?®) (m*/m?)
1.524 551.6645 0.1159 0.1017 12%
4.176 275.2268 0.1585 0.1141 28%
5.220 203.6616 0.1466 0.1177 20%
8.700 126.0379 0.1512 0.1266 16%

Gorak, Jaroszynski, & Kotodziej (2006) estudiaron el comportamiento de la DTR
para el empaque Multipak y demostraron que la retencion de liquido total estimada a partir
de las DTR’s concuerda con el valor obtenido a través del método de drenado. Los valores
obtenidos en el presente estudio para el EEC tipo Katapak®-SP 11 confirma esta
conclusién. Se observd una concordancia aceptable (error<28%) entre la retencion de
liquido derivada de las curvas de DTR vy la retencion total de liquido dada por la suma de la
retencion estatica y retencion dindmica experimental, tal como indica la Tabla 12.
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4.7. Eficiencia de separacioén del EEC tipo
Katapak®-SP-11.

El estudio para determinar la eficiencia de separacion del EEC se realiz6 a través de
experimentos de destilacion intermitente a condiciones de reflujo total. Como mezcla de
separacion se utilizo etanol-agua (40% p/p), por lo tanto, todos los vapores desprendidos en
la parte superior de la columna fueron condensados y recirculados como fase liquida a la

misma (R/ D= 00), de modo que no se alimentd mezcla fresca o se retird producto de

destilado o fondos. Bajo esta condicion, la composicion del vapor que asciende de una
etapa de separacion es idéntica a la del liquido que desciende de la etapa inmediata
superior, lo cual supone que el nimero de etapas para una separacion dada se hace minimo
en estas condiciones.

En la Figura 37 se muestran los cambios de temperatura a lo largo de la columna
como funciéon del tiempo de experimentacion. Estos cambios de temperatura se
identificaron a través de colores y letras: rojo-vapor (V), anaranjado-rehervidor (R = 0 m),
amarillo-termopar 1 (T1 = 0.345 m), verde-termopar 2 (T2 = 0.460 m), morado-termopar 3
(T3 = 0.575 m), azul rey-condensado (C = 0.920 m) y azul cielo-domo (D), ordenados de
forma ascendente. Las cargas de suministro de vapor (kgs/cm?) en el serpentin del hervidor
fueron: a) 0.1933, b) 0.4533, ¢) 0.6413, d) 0.8503 y e) 1.0549.

En los experimentos a), d) y e) es posible distinguir tres zonas: desde el principio
hasta la linea punteada vertical (a), correspondiente al periodo de puesta en marcha; de la
linea (a) a la linea (b) corresponde al periodo de transicion hacia un estado estable de la
columna; y el periodo de la linea (b) a la linea (c) correspondiente a la operacion en estado
estable de la columna. Finalmente, después de la linea (c) se representa el paro operacional
de la CDR. En los experimentos b) y ¢) no se observa la etapa de arranque, sino una etapa
de transicion que va desde 0.0 a 2.3 y de 0.0 a 1.0 millares de segundos, respectivamente;
posteriormente una etapa de estado estable. Esto se debi6 a que los experimentos b) y c) se
realizaron de forma secuencial a partir del experimento a), es decir una vez que el
experimento a) alcanzo el estado estable de operacion, se tomaron muestras para determinar
la composicién, posteriormente se cambid el flujo de vapor a 0.4533 kg/cm? y asi
sucesivamente para el experimento c).

Al comparar los tiempos de operacion se puede observar que los experimentos b) y
¢) alcanzaron mas rapido el estado estacionario, Sin embargo, si se compara el experimento
a) con los experimentos d) y €), se observa que el estado estacionario se alcanzé mas rapido
al manejar una carga mayor de vapor.

Respecto a las temperaturas del domo (D) y condensados (C), se observa que en
todos los experimentos hay una minima diferencia, indicando que no existi6 condensacion
del vapor al entrar en contacto con la corriente de reflujo, la cual se precalenté de uno a dos
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Figura 37. Cambios de temperatura a lo largo de la columna como funcién del tiempo.
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grados por arriba de la temperatura del vapor; por consiguiente, los valores de temperatura

y composicidon en ese punto representan condiciones muy cercanas al equilibrio vapor-
liquido (EVL).

Por otro lado, en los experimentos a) y b) se observa que los valores de
temperaturas en estado estable se encuentran en un intervalo de 68°C (C) a 93°C (R), y
existié un aumento de las temperaturas de un termopar a otro conforme se incrementa la
altura (T1>T2>T3>D), informando que la mezcla de destilacion bajo estas condiciones se
alcanza a separar hasta el domo de la columna; mientras que en los experimentos c), d) y e)
los cambios de temperatura de un termopar a otro (T1, T2, T3 y D) es minima, indicando
que en las primeras etapas de la columna se alcanz6 la maxima separacion.

Durante las experimentaciones b) y c¢) en el periodo de transiciéon hacia un estado
estable, se observa una caida en los valores de las temperaturas T1, T2 y T3 y ligeramente
en R, esto se debid a que en el trascurso del experimento el vapor se enriquece del
componente mas volatil (etanol) disminuyendo se punto de ebullicion.

En el experimento ¢), durante la operacion en estado estable, la linea
correspondiente al rehervidor (R, color anaranjado), presentd un comportamiento
oscilatorio debido, posiblemente, al intenso burbujeo de la mezcla por la alta carga térmica
suministrada, de manera que la separacion del componente ligero se observa en las
primeras etapas de la columna. Por tultimo, en todos los experimentos la temperatura del
vapor (V) que entra al serpentin del hervidor se mantiene con perturbaciones debido a que
se dificult6 controlar el flujo de vapor con la valvula disponible.

En la Figura 38 se presentan los flujos masicos de condensado del domo de la
columna para las diferentes cargas térmicas de vapor empleadas. Es posible observar que a
medida que el suministro de calor se incrementa, la tasa masica de condensado aumenta, lo
que significa condensados mas ricos del componente ligero. Se obtuvo entonces un
aumento en la composicion de etanol a medida que se aument6 la carga de vapor hasta que
se alcanz6 la condicidon estable azeotropica (concentracion molar de etanol de 0.83 y
temperatura de 73°C).
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Figura 38. Flujo masico de destilado para las diferentes cargas de vapor empleadas.
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En la Figura 39 se reportan los perfiles de composicion de la mezcla etanol-agua en
estado estable de operacion para las diferentes cargas de vapor. Cabe recalcar que las
composiciones que se muestran corresponden a las obtenidas a partir del diagrama de
equilibrio liquido-vapor de etanol (ver ANEXO B), de acuerdo a la temperatura en
condicion de estado estable en los diferentes puntos a lo largo de la columna. Lo anterior
debido a que el refractometro que se tiene disponible en el laboratorio no estaba calibrado y
daba lecturas erroneas.

Se observa que a partir de una carga de vapor de 0.85 kg/cm? la composicion de la
mezcla alcanzo6 el valor azeodtropico en el domo de la columna, es decir, se alcanzo la
maxima separacion de componentes, por consiguiente, si se aumenta la carga de vapor en el
hervidor, solamente se obtendra un flujo mayor de condensado pero su composicion no
cambiara. De esta forma se llega a la conclusion de que, bajo las condiciones dadas, es
recomendable manejar una carga de vapor de 0.85 kg/cm? para el sistema etanol-agua

empleado.
1
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Figura 39. Perfiles de composicion en fase liquida para los experimentos con diferentes cargas de
vapor.

Debido a que la eficiencia de una columna de destilacion es inversamente
proporcional al valor numérico de HETP, una manera de evaluar esta eficiencia es mediante
una grafica HETP en funcion del factor del gas (factor-fg). En la Figura 40 se puede
observar la funcionalidad de la eficiencia a medida que la carga de gas aumenta. La linea
continua indica los valores tedricos HETP obtenidos a partir del modelo semi-empirico
propuesto por Hoffmann, Noeres, & Gorak (2004), mientras que los puntos indican los
valores HETP experimentales. Por otro lado, en la Figura 41 es posible observar la
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eficiencia caracteristica de la mayoria de los empaques estructurados, segun reporta Brito
Ponce (2004). En dicha figura es posible notar cuatro zonas: a la izquierda del punto “A” se
encuentra la region de la mala distribucion del liquido, ya que a bajas velocidades de la
fase liquida, la irrigacion del liquido sobre el lecho empacado es pobre, dando por
consecuencia una mala eficiencia de la CDR; la region “A-B” se conoce como Precarga 'y
es la ideal para el disefio y operacion, donde el empaque se encuentra casi humedecido en
su totalidad, se presenta un flujo turbulento en la pelicula del liquido, se exhibe una buena
transferencia de masa y, esencialmente, una eficiencia constante; cuando la velocidad del
gas aumenta, se pasa del punto “B” a la region de Carga (“B-C”), region en la que
inicialmente la eficiencia se incrementa debido a que el volumen de retencion del liquido
aumenta y se tiene presente mayor area efectiva, sin embargo, cuando el punto minimo de
HETP es alcanzado, la eficiencia exhibe un punto maximo, punto “E”, y después disminuye
drasticamente (zona “E-C”) debido al arrastre e inundacion de la columna; finalmente se
encuentra la region de [nundacion, caracterizada por la inestabilidad en la operacion, el
fendmeno de arrastre y una baja eficiencia de la columna.
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Figura 40. Valores HETP experimentales y calculados a partir del modelo semi-empirico de
Hoffmann (2004) a reflujo total del sistema etanol-agua a 585SmmHg.

Figura 41. Eficiencia caracteristica de a mayoria de los empaques estructurados.
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Comparando los resultados tedricos de HETP de la Figura 40 con la tendencia que
se muestra en la Figura 41, se observa que el régimen de flujo experimental, con el cual se
trabajo, se encuentra en la region de mala distribucién del liquido y en la region de
precarga. Por lo tanto, no se alcanz6 la condicion de punto de carga. Recordando los
resultados del obtenidos en el Capitulo 4.4, correspondiente a la experimentacion de Caidas
de Presion, los resultados obtenidos de HETP si corresponden a la condicién de precarga,
ya que el factor de gas (factor-fc) que se sugirio para el punto de carga de la CDR empelada
oscila entre 1.35-1.8.

En cuanto al ajuste de los datos experimentales con el modelo semi-empirico, se
observa en la Figura 42 un error maximo (76.86%) para la carga de vapor minima empleada
(0.1933kgg/cm?), lo cual pudo ser consecuencia de la mala distribucion del liquido a lo
largo de la seccion empacada aunado a errores experimentales. En cuanto a los datos
obtenidos para las otras cargas de vapor, se observo un ajuste aceptable con un error
aproximado del +25%.
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Figura 42. Comparacion de los valores HETP experimentales y tedricos.

La carga de vapor que propicié una mayor eficiencia de separacion en la CD fue de
0.6413kg/cm® con un valor HETP de 0.1315m y 7.60 etapas teéricas de separacion,
mientras que la carga de vapor menos eficiente fue de 1.0549kg/cm? con un valor HETP de
0.2150m y 4.65 etapas teoricas de separacion.

Con el fin de comparar los resultados experimentales con los reportados en la
literatura, se tomd como como referencia a Behrens (2006), quien realiz6 un estudio
hidraulico y de eficiencia de separacion para EE y EEC, entre los cuales se encontr6 el EEC
Katapak®-SP 11. Behrens emple6 un sistema agua-acido acético en una CD con didmetro
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igual a 98mm y obtuvo un valor HETP entre 0.22-0.50m para el EEC Katapak®-SP 11. La
eficiencia mas baja que obtuvo al manejar cargas pequenas de vapor fue un valor HETP de
0.5m. Comparando éste valor con el que se obtuvo experimentalmente al aplicar una carga
de vapor de 0.1933kg/cm?, cuyo valor HETP resulté 0.1543m, se observa un error del
69.14%, lo cual revela que el valor HETP tedrico calculado para dicha carga
(HETP=0.6336m) se adecua mejor al dato reportado con Behrens con un error del 26.72%.
Es decir, el modelo semi-empirico de Hoffmann se adecua correctamente a los resultados
experimentales.

Por otro lado, los valores experimentales de los coeficientes de transferencia de
masa de la fase vapor se correlacionaron a partir de los bien conocidos grupos
adimensionales de Reynolds, Schmidt y Sherwood, como se muestra a continuacion (ver
APENDICE Parte VI):

Ecuacion 2

Nsn = 0.002832 Nig g or - 02*** Ny 6 1/°

La Ecuacion 2 reprodujo todos los datos experimentales con una exactitud del
+30%, como indica la Figura 43.
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Figura 43. Coeficientes de transferencia de masa de la fase vapor.

Con base a la correlacion obtenida es posible determinar la eficiencia de separacion
de la mezcla etanol-agua para cualquier flujo de vapor, ya que es en ésta fase donde se tiene
la mayor resistencia a la transferencia de masa. El numero adimensional de Sherwood
correlaciona el coeficiente de transferencia de masa en la fase vapor, con el cual es posible
aproximarse a la altura de una unidad de transferencia de la fase vapor y, con ello, se
obtiene la eficiencia de separacion de la mezcla.
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CAPITULO 5. CONCLUSIONES

Se llevé a cabo la construccion y caracterizacion hidraulica del empaque
estructurado catalitico tipo Katapak®-SP 11 en la columna de destilacion reactiva escala
laboratorio instalada en la Nave 1000 de Ingenieria Quimica de la FES Cuautitlan, Campo
1. Los datos experimentales obtenidos para el EEC tipo Katapak®-SP 11 se correlacionaron
satisfactoriamente a partir de los modelos semi-empiricos reportados por Brunazzi y col.
(2006, 2007 y 2008) para caracterizacion hidraulica, y por Gualito y col. (1997) y
Hoffmann y col. (2004) para la eficiencia del empaque. Se observo que el funcionamiento
de los empaques construidos son equivalentes a los comercializados por SULZER®.

Con base al estudio experimental y correlacion de los resultados experimentales con
los modelos semi-empiricos, se seleccionaron los intervalos de operacion: flujos de gas con
un factor fg entre 1.35 y 1.8 y un flujo de liquido entre 8.0 y 10.0 L/h.

En cuanto a la eficiencia de separaciéon de la mezcla etanol-agua empleada, se
obtuvo que el flujo de vapor mas eficiente fue de 0.85 kgifcm?. Se logré obtener una
correlacion eficiente para obtener coeficientes de transferencia de masa en la fase vapor, a

partir de los cuales es posible obtener la eficiencia de separacion para un flujo de vapor
dado.

Si bien se cumplieron los objetivos empleados, queda pendiente extender el modelo
hidraulico a flujos mayores de aire para encontrar la caida de presion en la inundacion, y
por ende, el punto de carga, con el fin de corroborar que el modelo predice correctamente
los datos experimentales en dichas condiciones.

TRABAJOS FUTUROS

Se pretende desarrollar el proceso de destilacion reactiva para la sintesis del lactato
de etilo a partir de acido lactico en la CDR instalada en la Nave 1000 de Ingenieria
Quimica de la FES Cuautitlan, Campo 1. Para ello, los estudios sobre la hidraulica y
eficiencia del EEC tipo Katapak®-SP 11 (el cual se desarroll6 en el presente trabajo de
tesis) y del EE tipo Mellapak 500Y (llevado a cabo de forma paralela por otro sustentante),
se pretenden conjuntar con el fin de caracterizar la CDR que contendré los dos tipos de
empaque mencionados. La resina con la cual se acomete llevar a cabo la reaccion de
esterificacion sera DOWEX-20W50, la cual es fuertemente acida.
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APENDICE

Parte I. Determinacion de las caracteristicas
geométricas & ag, vy P del EEC tipo Katapak®-SP
11.

La fraccién de espacios vacios (€) por unidad de empaque se obtuvo a partir de la
Ecuacion 3, dependiente de la Ecuacion 4 y Ecuacion 5.

Ecuacion 3

Vvacio
E= 7

Vempaque

Ecuacion 4

Vvacio = Vempaque - Vdesplazado

Ecuacion 5

T
Vempaque = Z (dc)z * Z

Donde: d, se refiere al didmetro interno de la columna; y Z a la altura total del lecho
empacado obtenida a partir de la Ecuacion 6.

Ecuacion 6

Z = N° empaques * h

De manera que el Voyppaque = 2.518x107*m3.

El volumen desplazado promedio de agua resulté ser igual a 4.96667x10°m?>. Por lo
tanto:

__1518x10-%n3-496667x10-%n3__080275
€= 2.518x10-*m3 -
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El 4rea superficial especifica por unidad de volumen (a,.) se determind a partir de la
caracterizacion geométrica del empaque y empleando la Ecuacion 7.

Ecuacion 7

ae,léminas + ae,sacos cataliticos

Ase =
V:ampaque

Donde: a, corresponde al area efectiva.

Debido a la complejidad geométrica del tipo de empaque en estudio, fue necesario
calcular de forma independiente el area efectiva que aporta cada uno de los elementos del
empaque.

Calculo del area efectiva que aportan las laminas corrugadas a una unidad de empaque.

Con el objetivo de obtener el factor correspondiente a la proporcion del area
efectiva por superficie total de una lamina, se dibujaron las perforaciones y puntos de
texturizado (tal como se indica en el Capitulo 3.1.1) dentro del area de un cuadrado de
10x10cm. Se obtuvieron 64 perforaciones y 2401 puntos de texturizado en un area igual a
100cm?. Sin embargo, fue necesario restar el area de los puntos de texturizado que se
traslaparon con el area dibujada de las perforaciones. Se observo que habia 4 puntos de
texturizado por cada perforacion dibujada, de manera que la cantidad real de puntos de
texturizado que contribuyeron al area efectiva del cuadrado fue de 2145. Con base a la
cantidad de perforaciones y puntos de texturizado reales presentes en 100cm?, se procedi6 a
determinar el area muerta y area efectiva de la ldmina.

El 4rea muerta (A,,) corresponde al area que disminuye en la superficie debido a las
perforaciones, de €sta manera:

Ecuacion 8

T
— 2 o ;
AM, 100cm? = deerforacién * N° de perforaciones

En caso contrario al efecto de las perforaciones en la lamina, los puntos de
texturizado tienden a incrementar el area efectiva en la superficie debido a que éstos tienen
forma esférica.

Para determinar el 4rea extra que aporta el texturizado de la lamina fue necesario
calcular el area de las circunferencias de los puntos de texturizado y el area de las
semiesferas formadas una vez que se lleva a cabo el texturizado.
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Ecuacion 9

A

_ 2 o :
Acircunferencias, 100cm2 — Z dpunto de texturizado  * N° de puntos de texturizado reales

Ecuacion 10

2

AT (dpunto de texturizado)

2

o o y
semiesferas, 100cm? = > * N° de puntos de texturizado reales

A

El incremento del area debida a la contribucidon del texturizado corresponde a la
diferencia entre el area de las semiesferas y el area de las circunferencias.

Ecuacion 11

A =4 - Acircunferencias, 100cm?

extra, 100cm? semiesferas, 100cm?

Por lo tanto, el 4rea efectiva en 100cm? de l4mina corresponde al 4rea total del
cuadrado (A7) mas el area con la que contribuye el texturizado de la lamina (A,,¢q) MeNOS
el area muerta (4y,) debido a las perforaciones. Sin embargo se consideran ambas caras del
cuadrado porque serd por ambas caras de la ldmina por la que se lleve a cabo el contacto
gas-liquido en el empaque, por lo que el area efectiva se multiplica por 2.

Ecuacion 12

Qe 100cm? = Z(AT,100cm2 - AM,100cm2 + Aextra,100cm2)

A partir del area total del cuadrado y del area efectiva que resulté considerando las
perforaciones y el texturizado de las laminas, es posible calcular un factor (f;) que
permitira determinar el area efectiva de una lamina con ciertas dimensiones.

Ecuacion 13

100cm?

ae,
f, = = 2.17609

AT, 100cm?2

Considerando las dimensiones de los romboides que corresponden a la ldmina A
(13.571x2.05cm) y a la lamina B (13.571x4.5cm), se procede a calcular el area total de
cada una de las laminas y a multiplicar ésta por f; para obtener su correspondiente area
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efectiva. Posteriormente, se obtiene el area efectiva total que aporta cada tipo de lamina
multiplicando cada una de las areas efectivas por el nimero de ldminas similares que
conforman un empaque. El area efectiva total de las laminas corrugadas por unidad de
empaque corresponde a la suma de las areas efectivas totales de las ldminas A y l[dminas B.
De esta forma se obtuvo que dos ldminas A y dos ldminas B aportan un area efectiva total
igual a 0.03869 m?>.

Calculo del area efectiva que aportan los sacos cataliticos a una unidad de empaque.

Caso similar a las laminas corrugadas del empaque, se determind el factor
correspondiente al area efectiva de la malla por superficie total para obtener el area efectiva
de los sacos cataliticos con base al area total y a la superficie externa de los mismos.

Primeramente se determiné el area efectiva que posee un cuadrado de malla de lin
de longitud, multiplicando el perimetro de la circunferencia de los alambres por su longitud
y por el nimero de hilos, y restandole las areas de contacto entre los alambres (Guadarrama
& Chavez, 2006). Considerando Unicamente una de las caras del cuadrado de malla con
4rea igual a 1in?, se obtiene un factor (fs) correspondiente al 4rea efectiva por superficie
total igual a 0.45822.

El area total de cada tipo de saco se calculd considerando que el contacto gas-
liquido se lleva a cabo en la parte externa de éste, por lo que dicha area se obtuvo a partir
de la sumatoria de las areas totales de cada una de las caras externas. Al multiplicar el area
total resultante por fs se obtuvo el area efectiva de los sacos.

Figura 44. Geometria de un saco catalitico.
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Tabla 13. Dimensiones de los sacos cataliticos del EEC tipo Katapak®-SP 11

Saco catalitico Tipo I Tipo II
b (m) 0.01400 0.02100

h (m) 0.08900 0.08900

b' (m) 0.02600 0.03300

h' (m) 0.09800 0.09800

Ap (m) 0.00700 0.00700

También es necesario tomar en cuenta la contribucion que las cejas de los sacos
cataliticos aportan al area efectiva de contacto gas-liquido. Considerando el ancho de la

ceja igual a 0.5cm para el saco tipo I e igual a 0.6cm para el saco tipo Il y el area total de

sus superficies (debido a que se traslaparon las cejas de las dos piezas que conforman un
saco catalitico para amarrarse entre si, lo cual redujo casi a cero el espacio entre los
alambres de la malla), el area efectiva que aportan las cejas de un saco catalitico tipo [ y

tipo II es igual a 0.00268m? y 0.00343m?, respectivamente.

El area efectiva total por saco es entonces igual a la suma de las areas efectivas del
saco y de sus correspondientes pestafias. Si dos unidades de saco catalitico tipo I y una
unidad de saco catalitico tipo II conforman un empaque, el area efectiva que aportan los

sacos cataliticos por empaque es igual a 0.01461 m?.
Por lo tanto,

_0.03869 m? + 0.01461 m?
Gse = 2.518x10—*m?3

La fraccion volumétrica del catalizador (1) se obtuvo a partir de la Ecuacion 14.

Y =

Vempaque

Donde

Vcatalizador

= 211.6715 m?/m3

Ecuacion 14

Ecuacion 15

—_ o o
Vcatalizador =N sacos tipo I/empaque * Vsaco tipo I + N sacos tipo I1/empaque * Vsaco tipo 11
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Los volimenes de los sacos I y II se calcularon utilizando la Ecuacion 16 con base
en las dimensiones correspondientes al tipo de saco, mostradas en la Tabla 13.

Ecuacion 16
H
Viawo = 2 * <§ (b'h + bh + 'R bh)))

Donde: H es la altura de una de las mitades del saco catalitico; b’ es la base mayor; h' es la

altura mayor; b es la base menor; y h es la altura menor. Tal como se indica en la Figura
44,

Resolviendo H con la Ecuacion 17,

Ecuacion 17

Donde: Ap se refiere a la apotema que forma una mitad del saco catalitico.
Se obtiene: Vqco tipo1 = 1.39085x107°m3 y Vyqeo tipo Il = 1.88618x10>m3.
Por lo tanto,
Veatatizador = 2 * 1.39085x107°m3 + 1 * 1.88618x10™°m3 = 4.66787x10°m3

_ 4.66787x10°m3

2518x10—m3 018538
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Parte II. Calculo de las propiedades fisicas.

La densidad del aire se obtuvo a partir de la ecuacion de los gases ideales a una
temperatura de 26°C y a 585mmHg (77993.58Pa), mientras que su viscosidad se obtuvo a
partir de la Tabla A-9 de . engel, Cimbala, & Olguin (2006) a 25°C.

Las propiedades fisicas para etanol, agua y mezcla etanol-agua, se obtuvieron a
partir de los modelos reportados por Pérez Ones, Diaz Rodriguez, Zumalacarregui, & Goza
Ledn (2010) a presion atmosférica. Cabe recalcar que las unidades empleadas fueron:
temperatura en °C, presion en kPa y viscosidad dindmica del liquido en mPa.s. La
viscosidad dinamica del gas se calcul6 en Pa.s.

En la Tabla 14 se muestra un resumen de las ecuaciones y modelos utilizados para
calcular las propiedades del aire, del agua, del etanol y del sistema etanol-agua. Se
considerd el valor promedio de la propiedad fisica calculada en varios puntos a lo largo de
la CDR al trabajar el sistema etanol-agua.

La tension superficial de mezcla (o,,) se calculd a partir de la correlacion de
Macleod-Sugden (Poling, Prausnitz, & O'Connell, 2001) aplicable para mezcla de
componentes en fase liquida y fase vapor:

Ecuacion 18

Om = (Pm,L PL— Pmy PV)SI6

Donde: p;, y p; corresponden a las densidades en la fase liquida y en la fase vapor,
respectivamente; y Py, ; y Pp,y corresponden al valor del Paracoro® de la mezcla liquida y

vapor, respectivamente. Los valores Paracoro se tomaron de la Tabla 11-3 de Poling,
Prausnitz, & O'Connell (2001).

El coeficiente de difusividad del liquido (D;) se calculd a partir de dependencia
aproximada sobre la temperatura, tal como indica la ecuacion de Stokes-Einstein (Poling,
Prausnitz, & O'Connell, 2001):

Ecuacion 19

Diri  Tinure

Diro Tonpri

1/4

6 (Inglés: Parachor) Cantidad definida como P = Vo/* donde V es el volumen molar y o es la tension

superficial, ambos medidos a la misma temperatura.
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Donde: T; y T, son las temperaturas absolutas correspondientes; y 7, la viscosidad
dindmica del liquido.

Se tom6 como referencia (77) el coeficiente de difusion para una mezcla etanol-agua
a29.998°C reportado por Kolodner, Williams, & Moe (1988):

Dy, 20008°c = 4.6 * 1072%m?2/s; 1, 50.90g:c = 1.809251 * 10~3kg/ms.

El coeficiente de difusividad del gas (D;) se obtuvo a partir de la ecuacion
propuesta por Fuller, et al. (Poling, Prausnitz, & O'Connell, 2001):

Ecuacion 20

0.00143 T17°

2
M2 @), + (),

DG=

Donde: T es la temperatura absoluta; M,, es la masa molecular promedio calculada a partir
de la; 1 y 2 corresponden a los componentes etanol y agua, respectivamente; y X, se
obtiene para cada componente a partir de la suma de los volumenes de difusion atomica.
Los volumenes de difusion atomica se obtuvieron de la tabla 11-1 de Poling, Prausnitz, &
O'Connell (2001).

Ecuacion 21

1—1

1
My =2|—+—
T
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Tabla 14. Ecuaciones y modelos empleados para calcular las propiedades fisicas.

Compuesto Aire Etanol Agua Etanol/agua
9 -
M, (=) 28.940 46.069 18.015 - Z X * M,
(kg) _ Pygm Mg _ P B P _ Z Y. %
Pe \ ;3 = 1000%R=T = = = i *Pig
m 1000*R +T 0.1804 T + 49.2702 0.4615T + 126.0676

"

m3

ms

kg)

(2

)

Tabla A-9 de Cengel, Cimbala, &
Olguin (2006) a 25°C.

De 0 a 100°C:
=805.951—-0.7767T —
0.0013T?

De la Tabla 2-364 de Perry &
Green (2010) a 76°C.

De 0 a 30°C:
1.747 — 0.0256 T

De 30 a 100°C:
= 15539 — 21517 * 1072 T
+9.2143 * 1075 T2

De 0 a 100°C:
=999.888 + 0.0375T —
0.0065T2+2%1075T3

A 585mmHg (Sarco, s.f.).

De 0 a 100°C:
-1
= (0.6919 + 0.0153 T)0.6307

De 0 a 80°C:

=1003.98 — 03524 T —
96.7916 X,% — 100.0610 X, —
13996 T X; + 0.8585 X,%T

De 80 a 100°C:
Myx; + My(1—xy)
Mix, + M,(1 —xy)
P1L P2,L
Vil

T+ (A -y,
(1 —yn,
(1 -y +y102

e )"

W12 = 05
(8[1+ G}
W21 = W12 12 My
N M,
De 25 a 70°C:

= 1.9405 — 0.0469 T +

6.1067 X; + 0.0004 T2 —

5.9790 X, — 0.0729 T X,
+0.0725T X,?

De 70 a 100°C:
1
_ [ X1 ML /3 +
- 1
(1 —=x1)n2, /3

3
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Parte III. Calculo del volumen de retencion de
liquido estatico, dinamico y total del EEC tipo
Katapak®-SP 11.

El volumen de retenciéon de liquido estatico experimental (hL,e) del EEC tipo
Katapak®-SP 11 se obtuvo a partir de la relacion del volumen promedio de agua retenida de
los 6 empaques, después de transcurridas 2hr de drenado, y del volumen del empaque:

Ecuacion 22

_ VHZO retenida,t=2hr

hL,e

V;zmpaque
El volumen promedio de liquido retenido (VHZO retenida) se determind a partir de la
masa promedio de agua retenida de los empaques y de la densidad del agua. La masa

promedio de agua retenida (MHZOretem-da) resulta de la diferencia de las masas del

empaque mojado, que se obtiene después de drenar durante un tiempo ¢, y la obtenida del
empaque seco, mismas que se muestran en la Tabla 9.

Ecuacion 23

MHZO retenida
pL

VH20 retenida —

Ecuacion 24

n
i=1 Mmojada,t:t - Mseco

n

MHZO retenida =

Donde 7 se refiere al nimero de unidades de empaque e i es iguala 1, 2, 3...

Después de 2hr de drenado se obtiene una masa promedio de agua retenida igual a
0.0158kg. Sustituyendo la Ecuacion 23 en la Ecuacion 22, considerando que la densidad del
agua es de 998kg/m® y resolviendo el volumen del empaque con la Ecuacion 5, se obtiene:

0.0158kg
9989
m

hLe = 55 Tax10-m3

= 0.06287 m3/m3
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El volumen de retencion de liquido dinamico (hL‘d) se obtuvo a partir del modelo
propuesto por Brunazzi (2006):

Ecuacion 25

hyq(1h) = d L°

Donde: d = 0.0453 y e = 0.274; y la carga especifica de liquido (L) se obtuvo a partir de la
Ecuacion 35.

El volumen de retencion de liquido total (hL,T) se define como:

Ecuacion 26

hpr =hpe+hpg

Los volumenes de retencion de liquido experimentales se graficaron en funcion del
numero de Reynolds (Ng,) , el cual se calculd con la siguiente expresion:

Ecuacion 27

dep U,
Np, = ———
ke (1-¢e)n,

Donde: d, es el diametro interno de la CDR; ¢ es la fraccion de espacios vacios del
EEC; p; es la densidad del liquido; n; es la viscosiad dindmica del liquido; y U, es la
velocidad superficial del liquido, el cual se calculé a partir de la Ecuacion 41. Las
propiedades del liquido se obtuvieron segun se indica el APENDICE Parte II.

La retencion total de liquido obtenida a partir de las curvas de DTR (hL,T DTR) se
calcul6 con la siguiente ecuacion:

Ecuacion 28

QLT

hL,T DTR = n
(5

Donde: @Q, es el flujo volumétrico del liquido; 7 es el tiempo medio de residencia; A, es el
area transversal de la CDR; y Z es la altura total del lecho empacado. La altura total del
lecho empacado se calcul6 con la Ecuacion 6, el flujo volumétrico del liquido se calculd
con la Ecuacion 42, el area transversal de la columna con la Ecuacion 43 y el tiempo medio
de residencia con la Ecuacion 52.
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Parte IV. Calculo de la caida de presion en seco,

en mojado y en el punto de inundacion.

La caida de presion del gas que fluye a través del lecho empacado seco (AP /4 Z) se

calcul6 con base al modelo de canales propuesto por Hoffmann, Noeres & Gorak (2004),
representado por la Ecuacion 29 , el cual visualiza pequefios tubos inclinados con un dngulo
¢ con respecto a la horizontal.

Ecuacion 29

(42) = e (e )Zp_c D4 596 S5
AZ g3 \sen ¢/ f; Ug deq P

Donde: ag, es el area superficial especifica del empaque; € es la fraccion de espacios
vacios del empaque; ¢ es el angulo de inclinacién del empaque con respecto a la
horizontal; U; es la velocidad superficial del gas; p; es la densidad del gas; n; es la
viscosidad dinamica del gas; d,, es el diametro equivalente; f; es el factor de pared; D y E
son constantes especificas del empaque. Las constantes D y E se ajustaron de acuerdo a los
datos experimentales obtenidos para la caida de presion en seco, f; se obtuvo a partir de la
Ecuacion 30 y d,, a partir de la Ecuacion 31.

Ecuacion 30

Donde: d, se refiere al diametro de la columna.
Ecuacion 31

deq = 4£/ase

Para resolver la Ecuacion 29 fue necesario conocer la velocidad superficial del gas,
la cual se obtuvo a partir de la Ecuacion 32 y se resolvid para los datos experimentales y
para los resultados tedricos en un rango de caudal de gas de 0-15 L/min.
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Ecuacion 32

_ Qg (*/min)
7 60000 A,

Donde: la constante igual a 60000 es un factor de conversion de L/m?min a m*/m?s; Q; es
el flujo volumétrico del gas; y A, es el area transversal de la columna.

La caida de presion se representd en funcion del factor de capacidad del gas (fy;), el
cual se calcul6 con la Ecuacion 33.

Ecuacion 33

fe =Ug PGO'5

Los valores iniciales de las constantes especificas del empaque D y E se
consideraron iguales a 0.0112 y 14.864, respectivamente, segiin reportd Brunazzi, Salinas
& Viva (2008). Posteriormente, éstos se ajustaron con base a los datos experimentales
obtenidos para la caida de presion en seco, tal como indica la

Figura 45.
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Figura 45. Ajuste de las constantes especificas en el modelo para caida de presion en seco.

Por otro lado, se consider6 la correlacion de Brunazzi & Viva (2006), en términos

de la carga especifica de liquido (L) y de la caida de presion del lecho seco (%), para

calcular la caida de presion del lecho mojado (AZ;;”). La Ecuacion 34 se report6 valida para
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un rango de cargas especificas de liquido de 0 a 52.9m>*/m?h con una desviacion absoluta
promedio igual a 5.9%.

Ecuacion 34
AP,
AZ

Donde L se calcul6 a partir de la Ecuacion 35.

_ 2k 1+ 0.3L

Ecuacion 35

L =3600U,
Donde U, se refiere a la velocidad superficial del liquido.

En cuanto al calculo de las condiciones de operacion en el punto de inundacion, se
siguid la metodologia propuesta por Brunazzi, Salinas & Viva (2008), la cual involucra la
ecuacion de Buchanan (1969):

Ecuacion 36

(A Py,

AP ) = (1_F*hL,TCA)_5
S

Donde: hy ¢4 es el volumen de retencion de liquido total en los canales abiertos del EEC;
y F es una constante especifica del empaque.

El volumen de retencion de liquido total en los canales abiertos se calculd de
acuerdo al modelo propuesto por Stichlmair, Bravo, & Fair (1989):

Ecuacion 37

AP, \?
hirca=hircao 1+C(AZpL g)

Donde: hy, 1 c4 0 €s €l volumen de retencion de liquido total antes del punto de carga; g es la
constante gravitacional; y C es una constante especifica del empaque.

Para calcular la retencion total de liquido antes del punto de carga se utiliz6 la
correlacion de Mackowiak (1991):
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Ecuacion 38
B

Use UL,CA2
g sen ¢

hL,TCAO :A<

Donde Uy ¢4 se refiere a la velocidad superficial del liquido por los canales abiertos del
empaque; A y B son constantes especificas del empaque.

Los valores de las constantes A, B, C y F se consideraron iguales a los que reporto
Brunazzi (2008) para el EEC Katapak®-SP 11. Todos los pardmetros necesarios para el
modelo hidraulico del EEC tipo Katapak®-SP 11 se encuentran en la Tabla 15.

Tabla 15. Pardmetros para el modelo hidraulico del EEC tipo Katapak®-SP 11.

Parametro A B C D E F

EEC tipo
Katapak®-SP 11 0.2 0.25 150 0.159 286.769 2

Suponiendo la division del flujo de liquido a través de los sacos cataliticos y de los
canales abiertos, se tiene que:

Ecuacion 39

U, =ULsc¥ + Upcat

Donde: Uy ¢¢ es la velocidad superficial del liquido a través de los sacos cataliticos; Uy c4
es la velocidad superficial del liquido a través de los canales abiertos; y Y es la fraccion
volumétrica del catalizador.

Sin embargo Uy, sc = Uy c4. Por lo tanto,

Ecuacion 40

Uy
+ ¢

Upca = "
La velocidad superficial del liquido, U}, se calcul6 a partir de la siguiente ecuacion:

Ecuacion 41
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El flujo volumétrico del liquido se obtuvo a partir de la relacion entre el promedio

de los volimenes de liquido de descarga de la bomba (VL), que se dejaron fluir durante
determinado tiempo en una probeta, y dicho intervalo de tiempo (7).

Ecuacion 42

Mientras que el area transversal de la columna se calcul6 a partir de la Ecuacion 43,
correspondiente al area de una circunferencia de didmetro interno igual a 5.28cm.

Ecuacion 43
T
A, = Z d.

A. = 0.002189564 m?

Combinando la Ecuaciéon 29 con la Ecuacion 36 y expresando el resultado de la
ecuacion en términos de la velocidad superficial del gas en el punto de inundacion (UG,pi)
se obtiene la siguiente ecuacion:

Ecuacion 44

asep D 2 Ase N E AP,, s
eamanzeaf Uer T o Uepi— |3, (1-F =
(sen p)2e3f Gl T Sen 2d, G,pi IV y ( hirca) =0

En el punto de inundacion se cumple que (Brunazzi, Macias Salinas, & Viva, 2008):

Ecuacion 45

0 = 1—Fxhyrcao
pt 11*F*C*hL,TCAO

Donde {;,; es la caida de presion adimensional en el punto de inundacion de la columna:

Ecuacion 46

AP,
AZpLg/
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Se puede notar que la evaluacion de las condiciones en el punto de inundacién sélo
depende de los parametros C y F y de la retencion total de liquido antes del punto de carga.
Por lo tanto, la velocidad superficial del gas en el punto de inundacidon se obtiene
analiticamente resolviendo la Ecuacion 45, Ecuacion 46 y Ecuacion 44 en este orden.

Parte V. Curvas de DTR.

a) Obtencion de las curvas C(t).

A partir de los datos de la Tabla 16 (OAKTON INSTRUMENTS, 2008, pag. 58) se
obtuvo la funcidn correspondiente a la concentracion de KCl en el liquido a 25°C.

Tabla 16. Concentracion de KCI en funcion de la conductividad del liquido a 25°C.

« 84 447 1413 1500 8974 12880 | 15000 | 80000
(uS/cm)
[KCl] 40.38 | 225.6 | 744.7 | 757.1 5101 7447 8579 52168
(ppm)

Se ajusto el grado de la ecuacion hasta que el coeficiente de correlacion cuadratica
fuera igual a 1, resultando la siguiente expresion:

Ecuacion 47

[KCllppm = (7.304988 x 10712 x k> + 4.536198 * 1077 xx* + 0.5696324 x x — 45.95433)

Se calcul6 el factor de conversion de concentracion en ppm a concentracion molar
del KCI, considerando que la masa molecular de la sal corresponde a 74.55g/mol y el
ensayo del reactivo a 99.9.

molgc;

(KCIIM = Imgrp ket 100 mMgrakct 1mmolg i tmolker  _ 134 % 10-5
1Lsolucién 99.9 Myrp kci 74.55 MmJgrakci 1OOOWUnOIKCl solucion

Por lo tanto,
Ecuacion 48

[KCIIM = 1.34 % 10™° * [KCl]ppm

Las curvas C(?) se obtuvieron al graficar [KCl]M en funcién del tiempo, tal como se
muestra en la Figura 46.
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Figura 46. Curvas C (t) experimentales y suavizadas mediante la técnica MM3. Carga especifica de
liquido: a) 0.6960m*/m?h, b) 1.9072m>/m?h, 2.3840m*/m*h y 3.9734m3/m’h.
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b) Obtencion de las curvas E(t).

La curva E(t) se obtuvo a partir de la curva C(z) corregida de acuerdo a la siguiente
expresion:

Ecuacion 49

Cc(t)

PO =1 ar

Debido a que las curvas C(t) presentaron un desfase con respecto a la horizontal, se
procedi6 a corregir los datos para cada una de las corridas experimentales

([K Cllm ) mediante la siguiente ecuacion:

ajustada
Ecuacion 50

[KClIM

minima

= [Kcm, — [Kcm

ajustada

Donde: [KCI|M

concentracion minima de la sal a lo largo de la DTR; # se refiere el tiempo 0, 1, 2, 3... n.

es la

¢, €S la concentracion molar de la sal en el tiempo »; y [KCIIM . .~

El siguiente paso fue calcular la integral | OOO C(t)dt y resolver la Ecuacion 49. Cabe

mencionar el calculo de las integrales necesarias en el presente trabajo de tesis se realiz6
aplicando la regla del trapecio (ver ANEXO A).

c¢) Calculo de los momentos de las DTR'’s.

i.  Tiempo medio de residencia.

El tiempo promedio en el que las moléculas del liquido pasan dentro del reactor se
define a partir de la siguiente ecuacion:

Ecuacion 51

~ J, tE(e)dt -
S fo tE(£)dt

m

Donde: ¢ se refiere al tiempo.
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Sin importar qué tipo de DTR tenga un reactor en especial, ideal o real, el tiempo
medio de residencia (t,,) es igual al tiempo espacial nominal (7).’ Por lo tanto,

Ecuacion 52

tm =T= f tE(t)dt
0

il. Varianza

Con el fin de indicar la dispersion de la distribucion, se calculd la varianza como
sigue:

Ecuacion 53
2 _ _ 2
o _f (t — t,)2E(t)dt
0

La varianza adimensional se calculd a partir de la siguiente expresion:

Ecuacion 54

d) Normalizacion de la funcion E(t).

El tiempo adimensional (@) se calcul6 utilizando la siguiente expresion:

Ecuacion 55

0

11
Qe

Una vez calculado el tiempo adimensional, se procedid a obtener la funcion
adimensional E(®) para cada una de las DTR’s experimentales a partir de la siguiente
ecuacion:

Ecuacion 56

E(®) = 1E(t)

’ Dicha demostracion puede consultarse en (Fogler, H., 2008) pag. 880.
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Donde t se obtuvo a partir de la Ecuacion 52.

Se procedi6 a graficar E(®) en funcion de ©.

e) Determinacion del coeficiente de dispersion axial (Dax) experimental.

El coeficiente de dispersion axial experimental (D,,) se obtuvo a partir de la
expresion del numero de Peclet (Np,).

Ecuacion 57

Velocidad de transporte por conveccion U,z

Npe = =
Pe ™ Velocidad de transporte por difusiéon o dispersion D,

Donde: U}, es la velocidad superficial del liquido; y Z es la altura total del lecho empacado.
La velocidad superficial del liquido se obtuvo a partir de la Ecuacion 41.

Despejando D, de la Ecuacion 57, resulta:

Ecuacion 58

U,z

ax —
NPe

Fl namero de Peclet se obtuvo de manera iterativa utilizando la funcion Solver de
Excel en la Ecuacion 59:

Ecuacion 59

o? 2 2

=—— (1 —e™Npe)
tm®  Nee Np,”

Donde: 02 es la varianza; y t,, es el tiempo medio de residencia.

f) Curvas E(O) = f(0) a partir del modelo ADM y el modelo PDEM.

La solucion numérica de los modelos matematicos adimensionales ADM y PDEM
se obtuvo a partir del software FlexPDE version académica 6.40/W64 3D (Rivera, Cruz-
Diaz, Rivero, & Gonzalez, 2010). El software comercial se utilizd para resolver las
ecuaciones diferenciales parciales mediante el método de elementos finitos. Los parametros
necesarios para obtener las soluciones numéricas fueron: Np,, ¢ y N. Ademas fue necesario
especificar el valor maximo del eje x, es decir, del tiempo adimensional (definido como L
en los programas).
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La primera estimacion del Np. se obtuvo a partir de la curva de DTR experimental
mediante la Ecuacion 59. Esta primera estimacion se ingres6 como variable al programa
que se realiz6 para resolver la ecuacion diferencial parcial del modelo ADM, el cual se
observa en la Figura 47. La respuesta predicha del modelo se compar6é con la curva
normalizada experimental E(©) y el valor del Np. se fue variando hasta obtener un error

minimo. Una vez que se obtuvo el Np., éste se utilizdO como variable en el programa del
modelo PDEM.

£ FlexPDE Lite Version 6.40/W64 3D - O

Al Conoks View Sop Eit Heb N & 05 Q| BED
& 2om |

TITLE "ADM"
COORDINATES cartesian1
VARIABLES

c(1)

DEFINITIONS
Pe=21.67
L=2.2
INITIAL VALUES
c=0
EQUATIONS
1iPe*dxx(c)-dx{c)=dt{c)
BOUNDARIES

REGION 1

START(0) POINT VALUE(c)= 1+ (1/Pe)*dx(c)
LINE TO (1) POINT HATURAL (c)=0

TIME 0 TO L BY 0.01
MONITORS
PLOTS

FOR t=0 BY 0.01 TO (L)

ELEVATION (c)

ELEVATION (dt{c))
HISTORIES

HISTORY (c) AT (1)

HISTORY (dt{c)) AT (1) EXPORT FORMAT "#T #" FILE "ADM"
END

Figura 47. Programa para resolver el modelo ADM.

El valor inicial del segundo pardmetro, ¢, se obtuvo a partir de la Ecuacion 60.
Posteriormente se introdujo en el programa del modelo PDEM, que se muestra en la Figura
48 y se compard la respuesta obtenida con la curva normalizada experimental E(0). En
este caso, el parametro N se ingres6 con valor igual a cero. Se varid el valor de ¢ y N
hasta obtener un error minimo.
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Ecuacion 60

— (tméx)
2 £

Donde: t,,5, se refiere al tiempo en el que se obtiene la concentracié maxima; y t,, al
tiempo medio de residencia.

Y ersion 6 =ET
CFle Cotos View Sop Eit Hh DNzl &6 s @ BE@D

[& PoEM

TITLE ‘PEDM’

COORDINATES cartesian1

VARIABLES

Cd{threshold=1)
Ce{threshold=1)
DEFINITIONS
Pe=22.5
L=2.2
N=0.05
phi=0.99
INITIAL VALUES
Cd=0
Ce=0
EQUATIONS
Cd: 0=-dt{Cd)+{{1/Pe)*dxx(Cd) -dx(Cd)-N*(Cd-Ce)y*(1/phi) {ecuacion zona dinamica }
Ce: 0=-dt{Ce)+{N/{1-phi)}*{Cd-Ce) {ecuacidn zona estatica}
BOUNDARIES
REGIOHN 1

start{0) point value{Cd) = 1+ {1/Pe)*dx(Cd)

line to (1) point natural{Cd) =0
TIME O TO L by 0.1
MONITORS
FOR t =0 by 0.01 to (L)
elevation{(Cd) as "concentracion adimensional Cd/C0™
elevation{Ce) as "concentracion adimensional Ce/C0™
PLOTS

for t=0 by 0.01 to (L)
history{dt{Cd))at (1) export format "#T #" file "PDEM.txt™
end

END

Figura 48. Programa para resolver el modelo PDEM.
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Parte VI.
11.

Eficiencia del

a) Flujo masico de destilado y composiciones.

EEC tipo Katapak®-SP

El flujo mésico de destilado se obtuvo a partir de la pendiente positiva de la recta

que resulta de graficar la masa de la balanza del tanque de balanceo en funcion del tiempo.

Dichos datos se obtuvieron, una vez finalizadas las experimentaciones, de la base de datos

del programa de control realizado con el software LabView 11.0 versién académica. En la
Figura 49 se muestran las lineas que describen los flujos mésicos de destilado para las
diferentes cargas de vapor empleadas.

Las composiciones de agua y etanol se obtuvieron a partir de los diagramas de
equilibrio liquido-vapor a una presion de 586mmHg reportados por Arreola Herndndez
(1993), los cuales se muestran en el ANEXO B de ésta tesis. En la Tabla 17 se muestran las
composiciones de etanol en la fase liquida y en la fase vapor a lo largo de la columna para

las diferentes cargas de vapor empleadas.

Tabla 17. Composiciones de etanol obtenidas a lo largo de la columna, en producto de

destilado y en producto de fondo al operar la CDR en estado estacionario con diferentes

Presion de
vapor
(kgi/cm?)

Fraccion
mol

Fondos
Lecho 1
Lecho 2
Lecho 3

Destilado

0.1933
X1 Y1
0.006195 | 0.046076
0.008157 | 0.059534
0.018358 | 0.123626
0.097771 | 0.399499
0.822110 | 0.847844

cargas de vapor.

0.4533
X1 Y1
0.012769 | 0.089698
0.016459 | 0.112407
0.120412 | 0.437773
0.128520 | 0.449333
0.780596 | 0.823311

0.6413

X1

0.003017

0.264479

0.558967

0.679572

0.854396

Y1

0.023448

0.572199

0.704776

0.766559

0.868772

0.8503

X1

0.014266

0.412824

0.585789

0.713910

0.870460

Y1

0.099058

0.647499

0.717275

0.785716

0.880154

1.0549
X1 Y1
0.084084 | 0.370742
0.447652 | 0.660620
0.567543 | 0.708677
0.723991 | 0.791365
0.870460 | 0.880154
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Masa del tanque de balanceo

9]

o 246 7 y=-0047211x +486.776405 o 242 7 y=-0486312x+1,294.576443
g ] R2=0.991151 3 ] R =0.997052
5 244 ] & 237
[a+] [a~] g
el 1 el :
8 242 ] g 232 ]
S8 ] SE
2~ 240 - 27227 ]
g ] 8 ]
S 238 ] S 222 ]
< [a~] i
& ] 8 ]
2 236 T T T T T T T T T 1 2 217 T T T T T T T T T 1
5100 5200 5300 2165 2185 2205
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a) b)
¥ =-0.769501x + 1,316.517932 305 4 y=-1.047103x +4,361.617807
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y =-1.901108x + 6,949.329488
320 A R2=0.999848

Figura 49. Masa de destilado en funcion del tiempo para diferentes cargas de vapor.
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b) HETP experimental

El calculo del nimero de las etapas teéricas de separacion (n;) se obtuvo aplicando
la ecuacion de Fenske (Hoffmann, Noeres, & Goérak, 2004) a partir de los datos
experimentales:

Ecuacion 61

1 X1 D 1 - x1 B
nt = LTl - .
Lna X161 —Xx1p
Donde: x;, y x1p corresponden a la fraccion mol de la fase liquida de etanol en el
destilado y fondos, respectivamente; y a a la volatilidad relativa.

La aplicacion de la Ecuacion 61 esta limitada para sistemas binarios ideales y
presiones operaciéon por encima de 40kPa. Sin embargo, para presiones de operacion
menores, la desviacion de la volatilidad relativa promedio (a) es menor al 0.2%. Por lo
tanto, se calculd la volatilidad relativa promedio con la siguiente ecuacion:

Ecuacion 62

X1,D
a = exp f Ln a(x)dx
X1,B

Sustituyendo la Ecuacion 62 en la Ecuacion 61, resulta:

Ecuacion 63

1 X1pl—2p
ng=-——=>1>Ln - -
LTL a xl’B 1 - xllD
El nimero de etapas tedricas de separacion por metro empacado (NTSM, por sus
siglas en inglés) se calculd como sigue:

Ecuacion 64

NTSM =
7

Donde Z corresponde a la altura total empacada y se calculé con la Ecuacion 6.

De manera que la altura equivalente por plato tedrico experimental (HETP, por sus
siglas en inglés), se obtuvo a partir del inverso de NTSM:
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Ecuacion 65

HETP,y, = NTSM

¢) HETP tedrico

El célculo de la altura equivalente por plato tedrico a partir de correlaciones
reportadas en la literatura (Hoffmann, Noeres, & Goérak, 2004) se hizo como se menciona a
continuacion:

Siguiendo el concepto de unidades de transferencia, un coeficiente global de
transferencia de masa en la fase vapor (kg), se calculd como sigue:

Ecuacion 66

4L 1 X3pl—x 1-x
R S I SN LS EL ) L)
T[Ct,GdC aseZ a— 1 xllB 1 - xl,D 1 - xl,D

Donde: L se refiere al flujo molar del liquido; . a la densidad molar total del gas; d,. al

diametro de la columna; ag, al area superficial especifica del empaque; Z a la altura total
del lecho empacado; x; p y x1 p a la fraccion mol de la fase liquida de etanol en el destilado
y fondos, respectivamente; y a a la volatilidad relativa promedio.

El flujo molar del liquido se calcul6 a partir de la siguiente expresion:

Ecuacion 67

m
L:—_
1000 M

Donde: 1 es el flujo mésico de destilado; y M la masa molecular promedio de mezcla
(calculada como indica la Tabla 14 del APENDICE Parte II).

La densidad molar total del gas (Ct,G) se obtuvo a partir de la siguiente ecuacion:

Ecuacion 68

1000 pg
Crr =
bG My, + My(1 —y,)

Donde: p ; indica la densidad del gas; M la masa molecular del etanol (1) y del agua (2); y
y; la fraccion molar de etanol en la fase gaseosa.
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De acuerdo a la teoria de la doble capa, la relacion entre la altura global de una
unidad de transferencia de la fase gaseosa, HTU,;, y las alturas de las unidades de
transferencia individuales HTU; y HTU,;, esta dada por:

Ecuacion 69

U U
G o,

HTUOG:HTUG +/1HTUL:kGa k a
e L%e

Donde: A corresponde a la pendiente entre la linea de equilibrio y la linea de operacion; Ug
y U, a las velocidades superficiales del gas y del liquido, respectivamente; k; y k; a los
coeficientes individuales de transferencia de masa de la fase gaseosa y fase liquida,
respectivamente; y a, al area efectiva del EEC.

Ya que se trabajo a reflujo total, la linea de operacion corresponde a la linea de 45°
del diagrama de composiciones x-y del sistema etanol agua (ver ANEXO B), la cual tiene
una pendiente igual a la unidad. En cuanto a la pendiente de la linea de equilibrio, se
calculd su derivada en un intervalo de 0 a 1 de la composicion x y se obtuvo el promedio.
La ecuacion de la derivada de la linea de equilibrio (dy/dx) resulto:

Ecuacion 70

d
& —1198.367038x” + 4638.544089x° — 7320.356937x° + 6072.684945x*

dx
—2850.249884x% + 761.5037265x%* — 110.435405x + 7.613718929

Por lo tanto,

Ecuacion 71

1= 1.032194957

1 = 1.032194957

El 4rea efectiva del EEC tipo Katapak®-SP 11 se calculé a partir de la correlacion
propuesta por Bravo y Fair (1985) (Gualito, Cerino, Cardenas, & Rocha, 1997):

Ecuacion 72

0.15
Qe A;(Nye, Neyy) 542

Ase Nge *?€%6(1 — 0.93 Cos y)(Sen ¢)°03

= FspFy
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Donde: Fg es e factor de mejora de superficie; A; y A, son constantes (ver Tabla 18);
Nye es el nimero de Weber para el liquido; Ng,.; es el nimero de Froude para el liquido;
Npg.. es el nimero de Reynolds para el liquido; S la longitud del lado de corrugacion del
empaque; € es la fraccion de espacios vacios del empaque (ver Tabla 8); ¢ es el angulo de
inclinacion del empaque; y es el angulo de contacto entre el liquido y el sélido; y F; es un
factor de correccion del volumen de retencion de liquido total.

Los numeros de Weber, Froude y Reynolds para el liquido se definen en las
ecuaciones 76, 77 y 78, respectivamente.

Ecuacion 73

ULZ,DLS
o

Nyer =

Donde: U, corresponde a la velocidad superficial del liquido; p;, a la densidad del liquido; y
o ala tension superficial (calculada como indica el APENDICE Parte II).

Ecuacion 74

N U,
Donde: g es la constante gravitacional.
Ecuacion 75
ULSpL
Nger =
¢ N

Donde: 1, se refiere a la viscosidad dindmica del liquido (calculada segun se indica en la
Tabla 14 del APENDICE Parte II).

Para empaques estructurados metalicos:
Cosy = 0.90 para 0 < 0.055N/m
Cosy = 5.211x10716835¢ para o > 0.055N/m

Los valores de las constantes A; y A, se tomaron de los datos reportados por
Gualito y col. (1997) para empaques estructurados metélicos. Inicialmente, el factor de
mejora de superficie se considero igual al del EE Flexipac; posteriormente, se obtuvo un
nuevo valor para el EEC tipo Katapak®-SP 11. Estos valores se muestran en la Tabla 18.
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Tabla 18. Constantes del modelo de Bravo y Fair (1985) y factores de mejora de superficie
para el EE Flexipac y para el EEC tipo Katapak®-SP 11.

Ay A Fsg
0.35
EE Flexipac
29.12 0.359
0.820

EEC Tipo Katapak®-SP 11

El coeficiente individual de transferencia de masa para la fase liquida (k;) se
calcul6 como indica la siguiente ecuacion:

Ecuacion 76

DL UL,ef

k; =2
L V[N

Donde: Dy, es el coeficiente de difusividad del liquido; U, .r la velocidad efectiva del

liquido; y m el nimero Pi = 3.14159265359. El coeficiente de difusividad del liquido se
calculd como se indica en el APENDICE Parte 1.

La velocidad efectiva del liquido se calculd a partir de la siguiente ecuacion:
Ecuacion 77

U,
ehyr caSen ¢

UL,ef =
Donde: hy 1 ¢4 €l volumen de retencion de liquido total que pasa a través de los canales
abiertos del empaque.

El volumen de retencién de liquido se obtuvo al sustituir la Ecuacién 36 en la
Ecuacién 37, obteniendo la siguiente expresion, la cual se resolvio de forma iterativa:

Ecuacion 78

_ 2
(1_F*hL,TCA) Sﬁ

PL Y AZ

hir ca=hor caoy1+C
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Donde: hy 1 ¢4 0 se refiere al volumen de retencion de liquido total antes del punto de carga

(Ecuacion 38); C y F son constantes especificas del EEC (ver Tabla 15); y APS/ A7

corresponde a la caida de presion en seco calculada a partir de la Ecuacion 29 para las
velocidades superficiales de gas dadas.

El coeficiente individual de transferencia de masa para la fase gas (k) se calculo a
partir de la siguiente ecuacion:

Ecuacion 79

kOG

kOG UL
1-2 (—kL Us )

kG:

Donde: U;; es la velocidad superficial del gas.

La velocidad superficial del gas (Ug;) se calculé considerando flujos molares
constantes, de manera que el flujo de destilado en fase liquida corresponde al flujo de gas
en la fase vapor, de manera que:

Ecuacion 80

pGAc

Us

Donde: m; es el flujo masico del destilado en la fase gaseosa (m; = m;) ; p; la densidad
del gas calculada como indica el APENDICE Parte II; y A, el 4rea de la columna (Ecuacion
43).

d) Correlacion de coeficientes de transferencia de masa en la fase vapor.

Los valores experimentales obtenidos para los coeficientes de transferencia de masa
en la fase vapor se correlacionaron a partir de los nimeros adimensionales de Schmidt

(NSC,G) y Sherwood (NSh,G ), de la manera que sigue:

Ecuacion 81

— b 1/3
Nsnc = @ Ngeger Nsce

Donde: a y b son constantes; y Ngeger €5 €l nimero de Reynolds efectivo de la fase

vapor.
Los grupos adimensionales se definen como:

93



Ecuacion 82

Ne

Nep g = ——
ShG D¢pg

Donde: n.; es la viscosidad del gas, p; es la densidad del gas; y D; es el coeficiente de

difusividad de la fase gas. Las propiedades fisicas del gas se calcularon como se indica en
el APENDICE Parte I1.

Ecuacion 83

Donde: kg es el coeficiente individual de transferencia de masa para la fase gas; y as,. es el
area superficial especifica del empaque.

Ecuacion 84

( UG,ef + UL,ef)deq Pc
e

NRe,G,ef =

Donde: Ug 5 es la velocidad superficial efectiva de la fase gas;, U, .r es la velocidad
superficial efectiva de la fase liquida; y deq es el diametro equivalente de la CDR. Las

velocidades superficiales efectivas del liquido y del gas se resolvieron con la Ecuacion 77 y
la Ecuacion 85, respectivamente.

Ecuacion 85

5(1 - hL,T CA)Sen ¢

UG,ef

Donde: Ug es la velocidad superficial del gas calculada con la Ecuacion 80; € es la fraccion
de espacios vacios del empaque; ¢ es el dangulo de inclinacion del empaque con respecto a
la horizontal; y h; 1 ca €l volumen de retencion de liquido total que pasa a través de los
canales abiertos del empaque calculada con la Ecuacion 78.

Los valores de las constantes a y b se obtuvieron luego de graficar Log Ng, en
funcion del Log Ngeg ey, tal como indica la Figura 50, de manera que el valor de la
pendiente corresponde al valor del exponente b, mientras que el antilogaritmo de base 10 de

la ordenada al origen corresponde al valor de la constante a. Por lo tanto, a = 0.002832 y
b = 1.024845.

94



De manera que se obtiene la correlacion descrita en la Ecuacion 2.

13 LogNg g o= 1.024845 Log Ny, - 2.547967

R?>=0.996585 .

e
(o¢]
1

e
(o)
T N |

S o
L \S)
1 1

o
(o)
1

1.5 2 2.5 3 3.5
LOg NRe, G, ef

Figura 50. Ajuste lineal de los logaritmos base 10 de los nimeros adimensionales de Reynolds y
Sherwood.
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ANEXOS
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ANEXO A
Técnicas numéricas

a) Evaluacion numérica de integrales: Regla del
Trapecio.

La regla del trapecio pertenece a la familia de férmulas Newton—Cotes para
integracion numérica. Este método es uno de los méas aproximados y simples, ya que utiliza
el integrando evaluado en los limites de integracion para evaluar la integral (Fogler, H.,
2008).

X1 h
| reodx =3 1760 + G

Donde h = x; — x,.

b) Técnica de suavizacion de datos: Método de las
medias moviles (MM).

Uno de los métodos mas usados para aislar la tendencia es el de las medias moviles,
que consiste en suavizar las fluctuaciones de la serie sustituyendo cada observacion por el
promedio de dicha observacion y las mas cercanas (Rey Grafia & Ramil Diaz, 2007). Cada
punto de una media movil de una serie temporal es la media aritmética de un nimero de
puntos consecutivos de la serie, donde el nimero de puntos es elegido de tal manera que los
efectos estacionales y / o irregulares sean eliminados.

Cuando para calcular la media se utilizan p términos, se dice que la media movil es
de orden p, en cuyo caso el promedio de p valores consecutivos de la serie corresponde a
una observacion de la variable.

En la Tabla 19 se presenta el procedimiento para obtener la tendencia mediante una

media movil de orden p = 3, en el caso de una serie temporal y compuesta por “n
observaciones.
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Tabla 19. Serie de las medias moéviles de orden p = 3.

N° observacion Ve Media movil de orden 3 (MM3)
1 V1
_ ity ttyy, ity tys
2 Y2 Y2 = = =Y
D 3
Y2t Y3ttt Ypr1r Vot Ystye
3 V3 V3= = =3
p 3
V3t Yat ot Ypr2 Vst VatYys
4 Y4 Y4 = = = Vs
p 3
_  VatYst o+ Vo3 VatYstYe
5 Vs Vs = = =Js
D 3
. YstYet ot VYpra YstYetyr  _
6 Ye Ye = = =Ye
p 3
7 Y7

En este caso, como puede observarse, no se dispone de informacion suficiente para
el célculo del primer y ultimo valor de la serie de medias mdviles, sin embargo es posible
calcular una media movil para dichas observaciones con p = 2, de manera que:

_ ity
V1= > =M
_ _YetVs _
y7—T—Y7
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ANEXO B

Equilibrio liquido-vapor del sistema etanol-agua a

586 mmHGg.

a)Datos y diagrama de equilibrio T-xy.

Tabla 20. Datos de temperatura-composicion®.

TCO X y
92.8 0.00 0.000
85.6 0.05 0.275
81.7 0.10 0.400
79.3 0.15 0.475
77.7 0.20 0.525
76.5 0.25 0.565
75.7 0.30 0.595
75.0 0.35 0.620
74.4 0.40 0.640
73.9 0.45 0.660
73.5 0.50 0.680
73.2 0.55 0.705
72.8 0.60 0.725
72.5 0.65 0.750
72.2 0.70 0.775
72.0 0.75 0.805
71.9 0.80 0.835
71.8 0.85 0.870
71.7 0.90 0.900
71.8 0.95 0.950
71.9 1.00 1.000

En T=71.7°C se localiza el punto de azeotropia.

(x, y: fracciones mol del liquido y del vapor, respectivmente)

8 Datos tomados de (Arreola Hernandez, 1993).
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Figura 51. Diagrama T-xy para el sistema etanol-agua a 586mmHg.
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b)Datos y

equilibrio.

Tabla 21. Datos de composiciones en equilibrio’.

diagramas

de

composiciones

X Y X y
0.0000 0.0000 0.00000 0.00000
0.0500 0.3325 0.02017 0.16307
0.1000 0.4575 0.04165 0.24804
0.1500 0.5400 0.06457 0.31468
0.2000 0.6050 0.08908 0.37465
0.2500 0.6550 0.11534 0.42615
0.3000 0.6925 0.14357 0.46833
0.3500 0.7225 0.17397 0.50455
0.4000 0.7475 0.20683 0.53660
0.4500 0.7700 0.24244 0.56700
0.5000 0.7875 0.28117 0.59176
0.5500 0.8025 0.32344 0.61380
0.6000 0.8175 0.36977 0.63664
0.6500 0.8250 0.42076 0.64838
0.7000 0.8375 0.47717 0.66842
0.7500 0.8500 0.53990 0.68910
0.8000 0.8675 0.61007 0.71917
0.8500 0.8875 0.680910 0.75524
0.9000 0.9150 0.77878 0.80808
0.9583 0.9583 0.90000 0.90000
1.0000 1.0000 1.00000 1.00000

Donde:

X fraccién masa de etanol en la fase liquida:

Y: fraccidon masa de etanol en la fase vapor.

x: fraccion mol de etanol en la fase liquida.

y: fraccion mol de etanol en la fase vapor.

% Datos tomados de (Arreola Hernandez, 1993).

en
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Figura 52. Diagrama de composiciones X-Y para el sistema etanol-agua a 586mmHg.
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Figura 53. Diagrama de composiciones x-y para el sistema etanol-agua a 586mmHg.

103



REFERENCIAS
BIBLIOGRAFICAS

104



REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

Kamath, R., Qi, Z., Sundmacher, K., Aghalayam, P., & Mahajani, S. (2006). Process Analysis for
Dimerization of Isobutene by Reactive Distillation. Industrial Engineering Chemical
Research, 45, 1575-1582.

Agreda, V., & Partin, L. (1984). Reactive distillation process for the production of methyl acetate
(US4435595). Patente.

Almeida Rivera, C. P. (2005). Designing Reactive Distillation Processes with Improved Efficiency.
Paises Bajos: PrintPartners Ipskamp.

Arreola Hernandez, J. A. (1993). Estudio y analisis de columnas de destilacion de platos con
borboteaderos. México: Tesis UNAM.

Asthana, N., Kolah, A., Vu, D., Lira, C., & Miller, D. (2005). A Continuous Reactive Separation
Process for Ethyl Lactate Formation. Organic Process Research & Development, 9,
599-607.

Backhaus, A. A. (1921a). Apparatus for the manufacture of esters (US1.400.849.20.12). Estados
Unidos, Estados Unidos: Patente.

Backhaus, A. A. (1921b). Apparatus for the manufacture of esters (US1.400.850.20.12). Estados
Unidos: Patente.

Backhaus, A. A. (1921c). Apparatus for the manufacture of esters (US1.400.851.20.12). Estados
Unidos: Patente.

Baten, J., Ellenberger, J., & Krishna, R. (2001). Radial and axial dispersion of the liquid phase
within a KATAPAK-S® structure: Experiments vs. CFD simulations. Chemical
Engineering Science, 56(3), 813-82.

Behrens, M. (2006). Hydrodynamics and Mass Transfer of Modular Catalytic Structured Packing.
Enschede: Technische Universiteit Delft.

Brito Ponce, E. (2004). Modelo Mecanistico de Transferencia de Masa para Empaques
Estructurados. México: Tesis del Instituto Politécnico Nacional.

Brunazzi, E., & Viva, A. (2006). Experimental Investigation os Reactive Distillation Packing
Katapak-SP 11: Hidrodynamic Aspects and Size Effects. Institution of Chemicals
Engineers, 554-562.

Brunazzi, E., & Viva, A. (2007). Experimental analysis of the liquid hold-up contributions in
catalytic packing Katapak-SP. Proceedings of European Congress of Chemical Engineering
(ECCE-6). Copenhagen.

105



Brunazzi, E., Macias Salinas, R., & Viva, A. (2008). Calculation procedure for flooding in packed
columns using a channel model. Chemical Engineering Communications, 196(3), 330-341.

Buchanan, J. (1969). Pressure gradient and liquid holdup in irrigated packed towers. Industrial &
Engineering Chemistry Fundamentals, 8(3), 502-511.

Cengel, Y. A., Cimbala, J. M., & Olguin, V. C. (2006). Mecdanica de fluidos: fundamentos y
aplicaciones. México: Mc Graw Hill.

Cruz Diaz, M. (2012). Sintesis de n-Propianato de propilo por destilacion reactiva: estudio
experimental y de simulacion de tres configuraciones. México: Universidad Autéonoma
Metropolitana-Iztapalapa .

Cruz Diaz, M., Buchaly, C., Kreis, P., Pérez Cisneros, E., Lobo Oehmichen, R., & Gorak, A.
(2012). Synthesis of n-propyl propionate in a pilot-plant reactive distillation column:
Experimental study and simulation. Computers and Chemical Engineering, 39, 118-128.

Fair, J., & Bravo, J. (1990). Distillation Columns Containing Structured Packing. Chemical
Engineering Progress, 86(1), 19-29.

Fogler, H., S. (2008). Elementos de ingenieria de las reacciones quimicas. México: PEARSON
EDUCACION.

Foust, A. S. (2006). Principios de Operaciones Unitarias (2° ed.). México: CECSA.

Gorak, A., Jaroszynski, M., & Kolodziej, A. (2006). Residence time distribution study for the
catalytic packing MULTIPAK®. Chemical Papers, 60(6), 404-409.

Granados, S., & Diaz, A. (2012). Mapas de Curvas Residuales para Procesos de Destilacion
Reactiva Multicomponente. Informacion tecnologica, 23(3), 121-128. Recuperado el
Noviembre de 2016, de https://dx.doi.org/10.4067/S0718-07642012000300015

Guadarrama , J., & Chavez, R. H. (2006). Procedimiento para el Calculo del Area Geométrica de
Empaques Estructurados. 77(4), 77-80. Recuperado el Noviembre de 2016, de
https://dx.doi.org/10.4067/S0718-07642006000400014

Gualito, J., Cerino, F., Cardenas, J., & Rocha, J. (1997). Design Method for Distillation Columns
Filled with Metallic, Ceramic, or Plastic Structured Packings. Industrial & Engineering
Chemistry Research, 36(5), 1747-1757.

Hoffmann, A., Noeres, C., & Gorak, A. (2004). Scale-up of reactive distillation columns with
catalytic packings. Chemical Engineering and Processing, 43,383-395.

Jie, H., Cui, X., Zhang, Y., Feng, T., Li, X., Lin, R., & Xu, L. (2016). Transesterification of Methyl
Acetate with Isobutanol in a Reactive and Extractive Distillation Column with lonic Liquid

as Catalyst and Molecular Liquid as Entrainer. /ndustrial Engineering Chemical Research,
55,404-419.

106



Kolah, A., Asthana, N., Vu, D., Lira, C., & Miller, D. (2008). Triethyl Citrate Synthesis by Reactive
Distillation. Industrial Engineering Chemical Research, 47(4), 1017-1025.

Kolodner, P., Williams, H., & Moe, C. (1988). Optical measurement of the Soret coefficient of
ethanol/water solutions. The Journal of Chemical Physics, 88(10), 6512-6524.

Mackowiak, J. (1991). Fluiddynamik von Kolonnen mit Modernen Fiillkorpern und Packungen fiir
Gas/Fliissigkeitssyteme. Frankfurt, Germany.: Salle/Sauerlander.

Malone, M. F., & Doherty, M. (2000). Reactive Distillation. Industrial and Engineering Chemistry
Research, 39, 3953-3957.

McCabe, W. L. (1991). Operaciones Unitarias en Ingenieria Quimica (4° ed.). Espafia: McGraw-
Hill.

Miller, 1. (2000). Estadistica matemdtica con aplicaciones (6a Ed ed.). México: PEARSON
EDUCACION.

Moritz, P., & Hasse, H. (1999). Fluid Dynamics in Reactive Distillation Packing Katapak®-S.
Chemical Engineering Science, 54(10), 1367-1374.

OAKTON INSTRUMENTS. (2008). Instruction Manual PC 300. Waterproof Hand-held
pH/Conductivity/TDS/Temperature Meter. EUTECH INSTRUMENTS.

Pérez Ones, O., Diaz Rodriguez, J., Zumalacarregui, L., & Goza Ledn, O. (2010). Evaluacion de
propiedades fisicas de mezclas etanol-agua (II). Revista Facultad de Ingenieria
Universidad de Antioquia, 52, 62-74.

Pérez Rivera, O. (2014). Diserio de una columna de destilacion reactiva a escala de laboratorio:
construccion de empaques estructurados. Ecatepec, Estado de México, México:
Tecnologico de Estudios Superiores de Ecatepec.

Perry, R. H., & Green, D. W. (2010). Manual del Ingeniero Quimico (7a ed., Vol. I). Madrid,
Espafia: Mc Graw Hill.

Poling, B., Prausnitz, J., & O'Connell, J. (2001). The Properties of Gases and Liquids (5° ed.).
USA: McGraw-Hill.

Rey Graiia, C., & Ramil Diaz, M. (2007). Introduccion a la estadistica descriptiva (2a ed.). Espana:
Gesbiblo .

Rivera, F., Cruz-Diaz, M., Rivero, E., & Gonzalez, 1. (2010). Analysis and interpretation of
residence time distribution experimental curves in FM01-LC reactor using axial dispersion
and plug dispersion exchange models with closed—closed boundary conditions.
Electrochimica Acta, 56, 361-371.

Rocha, J., Bravo, J., & Fair, J. (1996). Distillation Columns Containig Structured Packings: A
Comprehensive Model for Their Performance. 2. Mass-Transfer Model. [Industrial
Engineering Chemical Research, 35, 1660-1667.

107



Sarco, S. (s.f.). Engineering Support Centre. Recuperado el Noviembre de 2016, de
http://www2.spiraxsarco.com/esc/SS_Properties.aspx?country id=ar&lang_id=arg

Seader, J., Henley, E., & Roper, D. (2011). Separation Process Principles: chemical and
biochemical operations. (3 ed.). United States of America: Wiley.

Sneesby, M., Tade” , M., Datta, R., & Smith, T. (1997). ETBE Synthesis via Reactive Distillation.
2. Dynamic Simulation and Control Aspects. Industrial Engineering Chemical Research,
36, 1870-188]1.

Stankiewicz, A. (2003). Reactive separations for process intensification: an industrial perspective.
Chemical Engineering and Processing, 42, 137-144.

Steinigeweg, S., & Gmehling, J. (2002). n-Butyl Acetate Synthesis via Reactive Distillation:
Thermodynamic Aspects, Reaction Kinetics, Pilot-Plant Experiments, and Simulation
Studies. Industrial Engineering Chemical Research, 41(22), 5483-5490.

Stichlmair, J., Bravo, J. L., & Fair, J. R. (1989). General model for prediction of pressure drop and
capacity of countercurrent gas/liquid packed columns. Gas Separation & Purification, 3(1),
19-28.

Sundmacher, K., & Kienle, A. (2003). Reactive distillation. status and future directions. Weinheim:
Wiley-VCH.

Tang, Y.-T., Chen, Y.-W., Huang, H.-P., Yu, C.-C., Hung, S.-B., & Lee, M.-J. (2005). Design of
reactive distillations for acetic acid esterification. AIChE Journal, 51(6), 1683-1699.

Viva, A., Aferka, S., Toye, D., Marchot, P., Crine, M., & Brunazzi, E. (2011). Determination of
liquid hold-up and flow distribution inside modular catalytic structured packings. Chemical
Engineering Research and Design, 89, 1414—-1426.

108



“Por mi raza hablara el espiritu”

José Vasconcelos

109



	Portada 
	Índice
	Resumen  
	Introducción   
	Capítulo 1. Antecedentes 
	Capítulo 2. Objetivos   
	Capítulo 3. Materiales y Metodología 
	Capítulo 4. Resultados y Análisis de Resultados  
	Capítulo 5. Conclusiones   
	Apéndice 
	Referencias Bibliográficas 

