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INTRODUCCION

INTRODUCCION

Durante el transcurso de la carrera se contemplé amplio espectro de las labores del ingeniero
quimico. Dentro de esta gama de funciones, hay una que Hamé poderosamente la atencion, la
cual esta enfocada a la purificacion de un componente, ya sea esto después una reaccion, o

para poder separar mezclas que no son producto de una reaccion.

Para separar una mezcla, las operaciones que se pueden realizar son de dos tipos: separacion

mecinica, o separacion por medio de transferencia de masa.

La separacion mecinica no implica un cambio en la composicién de las mezclas, un ejemplo de
esto es la fltracién de un solido a partir de una suspensién en un liquido, la operacién de

cribado o la separacién de algunas particulas basindose en su densidad.

La separacién por medio de transferencia de masa tenen como uno de sus aspectos la
transferencia de un componente, de una fase 2 otra 2 escala molecular. Un ejemplo sencillo
indicara el propésito de la operacién y alguna de sus caracteristicas. Si una disolucion de acido
acético en agua se agita con un liquido como acetato de etilo, parte del icido pero
relativamente poco agua entrari en la fase éster. Puesto que las densidades de la capa acuosa y
la del éster son diferentes en el equilibrio, se separaran al cesar la agitacion; también se pueden
separar por decantacién.

Este es un ejemplo de contacto por etapas; puede llevarse a cabo en lotes o en forma

continua.
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En el tema a tratar la parte de interés en la extraccion liquido-liquido es la transmisién de un
componente, debido a la diferencia de concentraciones, de una zona de mayor a una de
menor concentracion.

A pesar de la aplicaciéon cada vez mayor de la extraccién liquida debida a su gran adaptabilidad
y no obstante la gran cantidad de invesdgaciones realizadas es una operacion unitaria
relativamente incipiente.

Contacto directo de dos fases inmiscibles

Esta categoria es la mis importante de todas e incluye a la mayoria de las operaciones utilizadas
en la ingenierda quimica. En este caso, se -toma ventaja del hecho de que, con muy pocas
excepciones, las composiciones de las fases son distintas en un sisterna de dos fases de varios

componentes en equilibrio.

Pude presentarse en alguna de sus multiples aplicaciones que, la separacion llevada a cabo de
cémo producto final una sustancia pura, ya que en el sistema en equilibrio contiene solo un

componente.

En estos sistemas al llegar al equilibrio, ninguna de las fases consta de un solo componente
una vez que se alcanza el mismo. Por ello, cuando inicialmente se ponen en contacto las dos

fases, no tienen (excepto en forma casual) la composicion que tienen en el equilibrio.

Estas operaciones es dificil que se realicen al 100%, aunque se pueden llevar hasta un
porcentaje cercano, tanto como se desee, por medio de manipulaciones adecuadas. Las
operaciones que se mencionan a continuacién abarcan las posibilidades de contacto

interfacial.
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— Gas - gas
— Gas - liquido
— Gas - séhda

— Liquido - liquido
— Liquido - solido

— Solido - sélido

Por medio de esta lista de los métodos para la separacién de soluciones, se puede ver que este
campo es bastante amplio, por lo que se decidié delimitarlo a un sélo tipo de operacion, la
extraccién liquido — liquido. Esto debido a que es un tema de amplia importancia en la
Ingenieria Quimica, y que es usado con frecuencia en la industria farmacéutica, al igual que en
la metalica, tratamiento de efluentes entre otras. Lo que lo hace necesario un amplio estudio de
los métodos ocupados para su calculo. Aunque los procedimientos para el procesamiento de
los datos es sumiar al ocupado en la destilacién, es importante conocer a detalle cada uno de
sus pasos. Por las razones antes descritas es que se decidio escoger la extraccion liquido —

liquido como tema de estudio de este trabajo.
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Métodos de cilculo de equipos

Para poder realizar el disefio de un equipo de extraccién existen varios métodos, uno de estos
son los calculos graficos, los cuales se utilizan para poder ver las relaciones existentes entre un
conjunto de variables, o cual hace que su uso sea comin para la especificacion de sistemas de
contacto de varias etapas; debido a que involucra relaciones de equilibrio, balances de materia y
energia. Uno de los problemas de este tipo de métodos es que durante su graficacién pueden
existir problemas de amontonamiento de lineas de unién, con lo que se pueden producir
errores.

Un procedimiento diferente es el de los métodos analiticos los cuales son un conjunto de
algoritmos  empiricos y aproximados para la resolucién de los problemas de separacién.
Aunque son validos para disefios preliminares, su exactitud es mayor que la del otros método
mencionado. Uno de sus defectos es que hasta antes del apogeo de los sistemas
computacionales, el llevar a cabo uno de estos sistemas resultaba engorroso debido a la gran
cantidad de calculos necesarios debido a la naturaleza iterativa de este tipo de problemas.

En los capitulos IT y I se presenta una revision de los métodos mencionados anteriormente
con los que se da una vision general de los pasos que se deben de seguir para el disefio de este

tipo de equipos.
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En el capitulo IV se presentan dos ejem}ﬁlos del disefio de estos equipos. Los ejemplos que se
presentan son uno de un cilculo grafico y en el otro se utiliza un método rigutoso, con lo cual
se desea explicar de una forma prictica la diferencia entre ambos métodos asi como también
sus ventajas y sus inconvenientes, para comprender mejor la naturaleza de cada método y sus

posibles areas de aplicacion.
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Objetivos

Generales

—Revision de los métodos para el diseno y calculo de extractores existentes.

— Comparar las ventajas y desventajas de un método grafico y uno riguroso a través de

ejemplos de los mismos.
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ANTECEDENTES CAPITULO 1

1.0 Operaciones de separacion

Una de las actividades de mas importancia del Ingeniero quimico estd relacionada con el hecho
de modificar las composiciones de mezclas y soluciones por medio de operaciones que no
implican necesariamente reacciones quimicas. Por lo comun estas operaciones se encaminan a

obtener un componente, 0 a separarlo.

En caso de que sea una mezcla, las operaciones que se realizan para separar un determinado
componente son de dos tipos: separacion mecinica o separacion por medio de transferencia de
masa y/o calor.

La separacion mecdnica no implica un cambio en la composicién de las mezclas, un ejemplo de
esto es la filtracion de un sélido a partir de una suspensidn en un liquido, la operacion de

cribado o la separacion de algunas particulas basindose en su densidad.

La separacién por medio de transferencia de masa tienen como uno de sus aspectos la
transferencia de un componente, de una sustancia a otra a escala molecular. Un ejemplo de
esto, es cuando el agua, por evaporacion pasa de una alberca a una corriente de aire que fluye
sobre la superficie del agua, las moléculas de vapor de agua se difunden, a través de las
moléculas de aire en la superficie, dentro de la masa de aire, la cual las arrastra consigo.

El tema por tratar es la transmision de un componente, debido a la diferencia de

concentraciones, de una zona de mayor a una de menor concentracion.

Para tener un panorama general, acerca de la extraccion con disolventes, es menester dar una
clasificacién general de las operaciones de transterencia de masa. Este tipo de procedimientos
se puede dividir en dos grandes grupos que son: C ntacto directo entre dos fases inmiscibles y

tases separadas por una membrana.
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Contacto directo de dos fases inmiscibles

Esta’categoria es la mas importante de todas e incluye a la mayoria de las operaciones utilizadas
en la ingenieria quimica. En este caso, se aprovecha el hecho de que, con muy pocas
excepciones, las composiciones de las fases son distintas en un sistema de dos fases de varios

componentes en equilibrio.

En algunos casos, la separacion llevada a cabo por medio del contacto directo de dos fases
inmiscibles da como resultado una sustancia casi pura, debido a que una de las fases en
equilibrio contiene sélo un componente. Una muestra de este caso, es el vapor en contacto con
una solucién salina acuosa, en el equilibrio no contiene sal, sin importar la concentracién de

ésta en el liquido.

En las operaciones de este tipo, ninguna de las fases en el equilibrio consta de un unico
componente. Por ello, cuando se ponen inicialmente en contacto las dos fases, no tienen
(excepto en forma casual) la composicién que tienen en el equilibrio.

Debido a esto, el sistema trata de alcanzar el equilibrio, mediante un movimiento de los
componentes participantes en el proceso. Este tipo de operaciones es dificil que se realicen al
100%, aunque se pueden llevar hasta un porcentaje cercano (aprox. 99%), tanto como se desee,
por medio de manipulaciones adecuadas. A continuacidon se mencionan las posibilidades de

contacto interfacial.

Gas- liquido  Si todos los componentes del sistema se distribuyen entre las fases en el
equilibrio, la operacion se conoce como destifacion fraccionada (o con frecuencia simplemente
destilacién). En este caso, la fase gaseosa se crea a partir del liquido por calentamiento; o ala

inversa se crea liquido a partir de la eliminacién de calor del vapor.
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Las dos fases pueden ser soluciones; sin embargo, ambas poseen sélo un componente comun
(o grupo de componentes) que se distribuye en las fases. Cuando una mezcla de gases se pone
en contacto con un liquido, y en este Gltimo se disuelve uno de los gases, a esta operacion se le
llama absorcion. En forma contraria si se pone en contacto una mezcla liquido-gas con un gas
y parte del gas de la mezcla se une con el gas que estd en contacto con la mezcla, a esta

operacion se le conoce como desorcion.

Si la fase liquida es un liquido puro que sélo contiene un componente, mientras que la gaseosa
contiene dos o mds, la operacién se conoce como humidificacién o deshumidificacion, segin

el sentido de la transferencia.

Gas- solido Nuevamente conviene clasificar las operaciones en esta categoria de acuerdo con
el nimero de componentes que aparecen en las dos fases.

Si se va a evaporar parcialmente una solucion solida sin la aparicion de una fase liquida, la
nueva fase vapor formada y el sdlido residual contienen todos los componentes ongmales,
pero en proporciones diferentes; la operacion se llama destilacion fraccionada.

Sin embargo, puede suceder que no todos los componentes estén presentes en las dos fases. Si
un sélido humedecido con un liquido volatl se expone a un gas relativamente seco, el liquido
abandona el sélido y difunde en el gas, operacidn que se conoce como secado, y en forma

mnversa como desorcion.

Liqudo — liquido Las separaciones en que interviene el contacto entre dos fases liquidas
msolubles se conocen como operaciones de extraccion liquida. En esta operacion es de vital
importancia la eleccién del disolvente, ya que este debe tener una afinidad superior por el
soluto que la que tiene el liquido en el cual se encuentra disuelto, ademas de ser mmuscible o

parcialmente mnmiscible con el otro disolvente.
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Liquido- sélido. Cuando todos los componentes se encuentran presentes en las dos fases en
equilibrio la operacién se Hlama cristalizacién fraccionada. Aunque si bien son mis frecuentes
los casos en que las fases son soluciones (o mezclas) que contienen un Unico componente en

comun,

La disolucion selectiva de un componente en una mezcla sohida mediante un disolvente liquido
se lama lixiviacién, la difusién en este sisterna se efectia s6lo en la fase liquida. Si la ditusion se

realiza en el sentido opuesto se conoce como adsorcion.

1.1 Historia de la extraccion liquido-liquido

En el afto 500 a.C. los filésofos griegos reconocian cuatro elementos: tierra, agua, aire, y fuego.
Este punto de vista armoniza con el concepto presente de los tres estados fisicos de agregacion
v el calor. Aristoteles enfatizaba que esos “elementos” no eran eternos, pero podian ser
cambiados unos a otros. Cinco siglos antes, el hombre habia hallado que ciertos minerales
verdes cuando se calentaban, de ellos se obtenia cobre metdlico. En la época de Arstoteles se
sabia como producir metales como cobre, oro, estafio, plata, hierro, plomo, mercurio y
arsénico. Ademas, por medio de la transmutacion de ciertas terras a través del fuego, se hacia
cerdmica y vidrios. Este arte se desarrollo probablemente por los egipcios, realmente los
primeros quimicos. Alquimia es una palabra derivada del griego y el 4rabe y significa “ el arte
de las transmutaciones”. Se fermentaban jugos de truta; se separaban aceites y grasas de partes
de vegetales y animales, y se purificaban por digestidon con tierras, huesos, y cosas por el estilo.
Crisoles, y demds partes del equipo de destilacién se utilizaban por los antiguos alquimistas. Lo
que lleva a pensar que esos alquimistas mezclaban continuamente, calentaban, hervian,

entriaban, etc., todas las cosas que pudieran obtener de la naturaleza.

10
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Los propositos de todas estas operaciones eran varados: limparas, armas, pigmentos,
perfumes y venenos; cosméticos y medicinas contra el envejecimiento y el elixir de la vida;
quimicos curtidores, jabdn, anestésicos, y también para crear oro. De hecho, tuvieron éxito en
producir metales parecidos al oro (por ejemplo el bronce). Aunque también sabian destilar
alcohol (kautilya ~300 a.C.). Este tipo de experimentaciéon vino a menos en la época de la
civilizacion gnega. Los griegos eran fildosofos y no muy experimentalistas. Los romanos eran
administradores y los cristianos consideraban la alquimia como malévola.

Sin embargo la alquimia en los siglos subsecuentes, fue practicada por los rabes, esto la volvié
sospechosa por lo que fue prohibida por varias leyes ( aunque fue seguida en secreto por
otros). Alrededor del siglo XVII, la alquimia revivié abiertamente en Europa y progresd en

muy poco tiempo hasta convertirse en una ciencia modema.

La digestion de varios tipos de tierra con alcohol produce muchos disolventes organicos (éter,
acetona, y otros). Esos disolventes pueden obtenerse a través de la destilacion. Tales
disolventes orginicos pudieron producirse hace 2000 afios, debido a que la destilacion se
conocia en los tiempos remotos, pero en 1800 los disolventes mas comunes que se conocian
eran el apua, alcohol, éter y “aceites etéricos”. Es dificil el tratar de seguir el rastro de los
disolventes organicos hacia tempos mds remotos.

Esto puede tener una explicacién simple, ya que los disolventes obtenidos de la destilacion
simple de los productos naturales eran poco interesantes (excepto el alcohol), debido a que
tenian poco valor prictico, y no servian para producir oro.

Debido a que la extraccion requiere de disolventes puros de limitada miscibilidad en el agua, es
entendible que la extraccién liquido-liquido es un procedimiento relativamente nuevo en los

métodos de separacion.

A principios del siglo XIX la quimica mostré un enorme desarrollo. Ya que se pudieron
sintetizar diversos disolventes, y compuestos puros. La extraccidn inorginica se convirtio en
una practica muy comun sin ser una gran noucia.

1
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El uso prictico de la extraccién por medio de disolventes y la punficacion de diferentes
sustancias condujo a los investigadores Berthelot y Jungefieisch a indagar la distribucion de un
gran numero de compuestos Organicos e inorginicos entre el éter y el agua En 1872,
introdujeron el término de factor de distribucion para describir como la distnibucidn del soluto

depende de su concentracion en las fases organica y acuosa.

Durante los afios subsecuentes, la extraccion liqudo-liqude fue poncipalmente una
herramienta de los quimicos- analistas, especialmente para analizar metales a través de su
formacion selectiva de complejos, y para los quimicos organicos en la separacion de sustancias
orginicas. En algunos casos, la extracaidon con disolventes alcanzd escala mndustnal,

principalmente para la purificacion de quimicos organicos.

Un acontecimiento de interés para la extraccion ocurno en las décadas de los afios 40 y 50,
miciada por su aplicacion en la produccion de uranio y para reprocesar los matenales
irradiados por energia nuclear durante el “ proyecto Manhatan” de los Estados Unidos. La
primera extraccion liquido-liquido a gran escala realizada en 1942, para la purificacion de
metales, por Mallinckrodt Chemical Company en San Luis, donde se utlizaba para obtener
uranio usando una extraccion selectiva de nitrato de uranio por medio de éter de la solucton
acuosa. El alto grado de pureza ( >99.9%) requendo para el uso de uranio en los reactores
nucleares se logro con este método. Una explosion condujo al reemplazo del éter por otros
disolventes. Al mismo tempo, se utlizaron nuevos tipos de disolventes utilizados como
extractores. Esta actividad se convirtid en un gran estimulo para la industna diferente de la
nuclear y la extraccion por disolventes se introdujo como un proceso de separacion y de
punificacién en numerosas industnias quirmcas v metalurgicas en las décadas de los afios 50 y

60.

Para estas aplicaciones, la técnica de extraccion con disolventes tuvo un desarrollo posterior,
en el que se desarrollaron nuevos upos  de extractores continuos, mezcladores-
sedimentadores y columnas pulsadas.

12
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A diferencia de un extractor de una sola etapa (en la version mias sencilla de un tanque de
separacién), estos nuevos separadores se podian construir para un flujo continuo y de
muiltiples etapas, permitiendo una separacion muy eficiente en un amplio campo de sustancias.
Un buen ejemplo de esto es la produccion de tierras raras con un 99.9% de pureza en una

bateria de mezcladores-sedimentadores.

En las recientes aplicaciones analiticas de la extraccion con disolventes, las condiciones de
separacion Optimas se obtuvieron en forma empirca. Estas son insatisfactonas, y las
descripciones matemdticas generales se han desarrollado por muchos investigadores en varios
paises. Con lo cual se ha obtenido un alto grado de sostificacion, tanto en la teoria como en la

practica.

La extraccién liquida, llamada algunas veces extraccion con disolventes, es la separacion de los
componentes de una solucion liquida por contacto con otro liquido insoluble. 51 las sustanctas
que componen la solucién original se distribuyen de manera distinta entre las dos fases
liquidas, se puede lograr cierto grado de separacion, que puede incrementarse mediante el uso

de contactos multiples.

En todas las operaciones de este tipo, la solucion que se va a extréer se llarna alimentacion, y
disolvente el liquido con el cual se pone en contacto la alimentacidn. El producto de la
operacion rico en disolvente se llama extracto; el liquido residual de donde se separo el soluto
es el refinado.

En procesos mis complicados se pueden utilizar dos disolventes para separar los componentes

de una alimentacion.

13
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1.2 CAMPOS DE UTILIDAD

Las aplicaciones de la extraccion liquida se clasifican en vanas categorias: aquellas aplicaciones
en que la extraccidn esti en competencia directa con otros métodos de separacién y aquellas

aplicaciones en que es el inico método adecuado.

En competendia con otras operaciones de transferenda de masa- Aqui, los costos relativos son
importantes. La destilacion y Ia evaporacion son métodos directos de separacion; los productos
obtenidos estan tormados basicamente de sustancias puras. Por otra parte, la extraccion liquida
produce nuevas soluciones, que a su vez deben de separarse, frecuentemente por destilacién o
evaporacion. Por ejemplo, es dificil separar, por destilacion, el dcido acético de una solucion
diluida de agua; en cambio, puede separarse con relativa facilidad mediante la extraccién de un
disolvente adecuado y la destilacion posterior del extracto. En particular, para las soluciones
mas diluidas en las cuales el agua debe evaporarse por destilacion, la extraccion es mas
economica; especialmente, porque el calor de evaporacion de la mayoria de los disolventes
organicos es sustancialmente menor que el del agua. La extraccion también puede resultar
aconsejable como alternativa trente a la destilacion al alto vacio, a temperaturas muy bajas, para

evitar la descomposicion térmica.

Como un sustitato de metodos guimicos.- Los métodos quimicos consumen reactivos y con
frecuencia conducen a una costosa eliminacion de los subproductos quimicos. La extraccidn
liquida, que no provoca gastos quimicos o la eliminacidén de subproductos puede ser menos
costosa. La separacién de metales como uramio- vanadio, hafnio — circonio, tungsteno —
molibdeno y los productos de fision de los procesos de energia atomica, se llevan acabo mas

econdmicamente por extraccion liquida.

14
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Aun los metales menos costosos como cobre y substancias quimicas inorganicas como acido
fosférico, dcido bérico y similares, se pueden punficar de manera econémica mediante la
extraccidn liquida, 2 pesar de que el costo de recuperacion del disolvente debe incluirse en las

cuentas finales.

Para separaciones que por abora no se pueden reatizar por otros métodos.- En la destlacion, en donde la
fase vapor se crea a partir del liquido por adicién de calor, el vapor y el liqudo estan
compuestos necesariamente de las mismas substancias; por lo tanto son muy similares
quimicamente. Entonces, las separaciones producidas dependen de las presiones de vapor de
las substancias. En contraste, en el caso de la extraccion liquida, los componentes principales
de las dos fases son muy disontos quimicamente; por esto, son posibles las separaciones de
acuerdo con el tipo quimico. Por ejemplo, los hidrocarburos aromaticos y parafinicos de
aproximado peso molecular no se pueden separar por destilacion, ya que sus presiones de
vapor son casi iguales; sin embargo, pueden separarse ficilmente por extraccién con diferentes
disolventes, como dioxido de azufre liquido, dietlenglicol o sulfolano. (Es importante observar
que la destilacion extractiva también es Gl en esta operacion, pero es simplemente la
extraccion de la fase vapor con un disolvente, mientras que la destlacion liquido es la
extraccion de la fase liquida . Con frecuencia, los mismos disolventes son dtiles en los dos
casos, como era de esperarse.) Muchos productos farmacéuticos — penicilina por ejemplo—,
se producen en mezclas tan complejas que solo la extraccion liquida es un método adecuado

de separacion.

15



ANTECEDENTES CAPITULO t

1.3 EQUIPOS DE EXTRACCION

En la extraccion liquido-— liquido, lo mismo que en absorcién y destlacion, hay que poner en
contacto dos tases, con el fin de favorecer la transferencia de matena, y posteriormente

separarlas. En absorcion y destilacion la mezcla y separacién se realiza con rapidez y tacilidad.

Sin embargo, en extraccion las dos fases tienen densidades parecidas, de forma que la energia
dispontble para la mezcla y separacién {cuando se utiliza flujo por gravedad) es mucho menor
que cuando una de las fases es liquida y la otra gaseosa. Con frecuencia resulta dificil en la
extraccion mezclar y separar las fases. Por otra parte, las viscosidades de las dos fases son
relativamente altas, y las velocidades lineales de flujo a través de la mayor parte de los aparatos
de extraccion son pequefias. Por consiguiente, en algunos tipos de extractores la energia
necesaria para la mezcla y separacién se suministra mecanicamente.

Los aparatos de extraccion pueden operar en régimen continuo o por cargas. En la operacién
discontinua se mezcla una masa de alimentacion liquida con otra masa de disolvente en un
tanque agitado, para, una vez decantadas las capas, separar el extracto v el refinado. De esta
torma se obtiene aproximadamente un contacto tedrico, que resulta adecuado para el caso de
extracciones sencillas. Si es necesario mas de un contacto, se puede repetir varias veces la
operacion, pero las cantidades de disolvente necesarias son grandes y resulta mas econdmico
operar por flujo continuo, o bien utilizando sucesivas etapas de contacto diferencial. Tipos
representativos de aparatos de extraccion son los mezcladores - sedimentadores, diversas
torres verticales con flujo por gravedad, torres con agitacién y extractores centrifugos. A

continuacion se indican las caracteristicas tipicas de algunos aparatos de extraccion.
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Mezcladores sedimentadores.- En el caso de extraccidn por cargas, el mismo aparato se puede
utilizar como mezclador y sedimentador. Lo mas frecuente es que el tanque esté provisto de un
agitador de turbina o hélice. Al terminar el ciclo de agitacion se para el agitador, se dejan
decantar las capas por gravedad, y se descargan separadamente el extracto y el refinado a través
de una tuberia situada en el fondo del tanque, que lleva una mirilla de vidrio para observar la
linea de separacion de las dos fases. Los tempos necesarios para la mezcla y separacion en una

extraccién concreta hay que determinarlos experimentalmente.

Para la operacién de flujo continuo, el mezclador y el sedimentador tienen que ser partes
separadas del aparato. El mezclador puede estar formado por un pequefio tanque agitado,
provisto de tubuladuras de entrada y salida y de placas deflectoras para favorecer la mezcla. El
sedimentador consiste generalmente en un sencillo tanque de decantacion por gravedad.
Cuando se opera con liquidos de densidades muy proximas y que se emulsionan faciimente,
puede ser necesario hacer pasar el producto que sale del mezclador a través de tela metalica o
lana de vidrio con el fin de favorecer la coalescencia de gotitas de la fase dispersa y hacer
posible la sedimentacién de Ias fases por gravedad.

Si, como es habitual, se requieren varias etapas de contacto, se utliza una bateria de

mezcladores — sedimentadores en contracorniente.

Torres de pulverizacion y de relleno.- Estas torres de extraccion proporcionan un contacto
diferencial, no por etapas, en el que los procesos de mezcla y decantacion se producen de
forma continua y simultanea. En las torre de pulverizacién se introduce el liquido ligero por el
fondo, dispersandolo en pequefias gotas mediante las boquillas. Las gotas del liqudo ligero
ascienden a través de la masa del liquido pesado que desciende formando una corriente
continua. Las gotas coalescen en la parte superior para formar la comente de la fase higera que
sale de la torre. La fase pesada sale por ¢l fondo de la torre. En la descripcion antenior la fase
ligera es la dispersa y la fase pesada es la continua. Sin embargo, se puede invertir la forma de
operar dispersando la fase pesada e¢n la parte superior de la torre, para descender luego a

través de una corrente continua de la tase higera.
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En cualquiera de los casos, las gotas se “mezclan” continuamente, es decir, se ponen en
contacto renovado con la fase continua, y también continuamente se estin separando de ella.
Se produce asi una transferencia de matena mninterrumpida entre las fases, variando la
composicién de las mismas a medida que circulan a través de la torre. Como es logico, el
equilibrio no se alcanza en ningiin plano horizontal del aparato, sno que, por el contrario, el
alejamiento del equilibrio constituye la fuerza impulsora de la transferencia de matena. Sin
embargo utilizando una torre suficientemente alta se pueden conseguir teoricamente vanos

contactos ideales.

En las torres reales de pulverizacion el contacto entre las gotas y la fase continua no es muy
eficaz, excepto en el momento de su formacién. En la zona de dispersion puede tener lugar del -
40 al 45 % de la transferencia total. Por esta razdn, aunque las torres de pulverizacién son de
construccion sencilla y ficiles de operar, resultan poco eficaces. En general si se aumenta la
altura de la torre aumenta poco la eficacia, y resulta mucho mds prictico redispersar las gotas a
intervalos frecuentes a lo largo de la misma. Esto se puede lograr llenando la torre con

cuerpos de relleno, tal como anillos 0 monturas.

El relleno favorece la coalescencia y redispersion de las gotas, con lo cual aumenta
considerablemente la eficacia de la torre. Las torres de relleno se parecen a las de pulvenizacion
en su sencillez, y pueden resolver cualquier problema de corrosién o presion con un costo
razonable. Su principal desventaja es que los sélidos tienden a depositarse sobre el relleno y

favorecer el canalizamiento.
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Torres de platos perforados.- La redispersion de las gotas del liquido se puede conseguir también
mediante platos transversales perforados, anilogos a los usados para la torre de destilacion. El
dizmetro de las perforaciones en una torre de extraccion esta comprendidos entre 1.5y 10
mm. La separacion entre los platos es de 15 a 60 cm. La fase dispersa es generalmente la ligera,
mientras que la fase pesada continua circula entre los platos a través de los tubos de bajada, la
fase ligera se revne formando una pelicula delgada debajo de cada plato y se proyecta en forma
de chorros en la fase pesada situada encima. En muchas torres de platos perforados las
perforaciones estin dispuestas en secciones verticales de los mismos. En este disefio los

chorros de la tase ligera se proyectan horizontalmente en la fase continua.

Torres de placas.- Estas torres de extraccion contienen una serte de placas deflectoras
horizontales. La fase pesada fluye sobre cada una de las placas y va cayendo en cascada sobre
la placa inmediatamente inferior, mientras que la fase ligera fluye por la parte inferior de las
placas y asciende por el borde de ellas, dispersindose en forma de gotas a través de la fase
pesada. Las formas mis frecuentes de las placas son de "disco y anillo” y las segmentadas o
laterales o “laterales”. En ambos tipos la separacion entre las placas estd comprendida entre
10y 15 cm.

Las torres de placas presentan la ventaja de no poseer pequefios orificios que se puedan
obstruir por solidos o agrandar por corrosion. Por esta razén resultan adecuadas para operar
con soluciones que contienen solidos en suspension. Algunas modificaciones de las torres de
disco y anillo estin provistas de un sistemna rascador para separar los sélidos depositados sobre
las placas. Puesto que el flujo de las fases es suave y no hay cambios bruscos de velocidad o
direceidn, las torres de placas son muy adecuadas para operar con liquidos que se emulsionan
facilmente. Sin embargo, por esta misma razon, la eficacia de mezcla es baja, y cada placa

equivale solamente de 0.05 a 0.1 etapas 1deales.

Torres agitadas.- En los mezcladores sedimentadores se suministra energia mecanica para realizar
la mezcla de las dos fases liquidas, lo cual no se hace en cambio en las torres descritas hasta

ahora, que dependen exclusivamente del flujo por gravedad de la mezcla y separaciéﬁ.
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Sin embargo, en algunas torres de extraccion se suministra energia mecanica mediante turbinas
u otros agitadores internos montados sobre un eje central rotatorio. Las secciones agitadas
estdn frecuentemente separadas por otras sin agitacién para dar lugar, de hecho, a un conjunto
de mezcladores - sedimentadores dispuestos unos sobre otros. En algunos casos las secciones
no agitadas estin rellenas con tela metilica para favorecer la coalescencia y separacion de las
fases. La mayor parte de la extraccién tiene lugar en las secciones de mezcla, pero también se
produce algo en las secciones no agitadas, de forma que la eficacia de cada unidad mezclador —

sedimentador es a veces superior al 100%.

La altura tipica de cada mezclador- sedimentador es de 30 2 60 cm, lo cual permite obtener
varios contactos teoricos con una altura de columna relativamente pequefia de columna. Sin
embargo, el mantenimiento de las partes internas moviles, especialmente cuando se opera con

liquidos corrosivos, puede constituir una desventaja importante.

Colurmnas pulsadas.- También se puede suministrar agitacion por medios extemos, Como ocurre
en la columna de pulsacion, en la cual el contenido total de la columna se “pulsa” a intervalos
frecuentes, mediante una bomba de émbolo. De esta forma hay un movimiento alternativo
superpuesto al flujo normal de las fases liquidas. La torre contiene generalmente relleno o
platos perforados especiales. En una torre de relleno, la pulsacién provoca una dispersién en
toda la masa de los liquidos y evita la formacion de canalizamiento, con lo cual se mejora
notablemente el contacto entre las fases. Fn las torres de platos perforados con pulsacidn las
perforaciones son mas pequefias que en las torres no pulsadas. Desde un punto de vista ideal,
Ia pulsacién provoca la dispersion de la fase ligera en la pesada durante la etapa ascendente del
émbolo, y la formacién de chorros de la fase pesada en la fase ligera durante la etapa
descendente. En estas condiciones, la eficacia de las etapas puede llegar al 70%. Sin embargo ,
esto solo es posible cuando los volimenes de las dos fases son aproximadamente iguales y no

hay variacién de volumen durante la extraccion.
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Las dispersiones sucesivas son generalmente menos eticaces y se produce mezcla de retroceso
de una de las fases en determinada direccién, dando lugar a una caida de la eficacia hasta
aproximadamente el 30%. La altura de las columnas pulsadas, tanto de relleno como de platos
perforados, necesaria para obtener un determinado nimero de unidades de transferencia o de
contactos teoricos, es de todas formas inferior a una tercera parte de la que se necesitaria en

una columna no pulsada.

Extractores centréfugos.- la dispersidn y separacién de las fases se puede acelerar mucho utlizando
la fuerza centrifuga. Existen diversos extractores comerciales basados en este hecho. El
extractor Podbielniak consta de una carcasa metalica, dentro de la cual hay una banda
perforada arrollada en espiral sobre un eje horizontal hueco por el que entran y salen liquidos.
El liquido ligero es bombeado a la parte exterior de la espiral a una presién comprendida entre
3y 14 kg/ cm2, con el fin de vencer la fuerza centrifuga; el liquido pesado se bombea a la parte
central. Los liquidos fluyen en contracorriente sobre la banda. El liquido pesado se mueve
hacia fuera sobre la cara exterior de la espiral, mientras que el ligero es torzado por
desplazamiento a circular hacia dentro sobre la cara intenior. El elevado esfuerzo cortante que
se da en la interfase liquido -~ liquido da lugar a una ripida transferencia de materia. Por otra
parte, algo de liquido se proyecta en forma de lluvia a través de las perforaciones de la banda y
aumenta la turbulencia. En un solo extractor se pueden obtener hasta 20 contactos teoricos,
aunque lo mas frecuente es que se consigan de 3 a 10 contactos. Los extractores centrifugos
SON caros y por esta razén tienen un uso muy limitado. Sus principales ventajas consisten en
que permiten obtener muchos contactos tedricos con un pequefio volumen y tiempos de
residencia muy bajos (del orden de 4 segundos). Por esta razdén son muy adecuados para la

extraccién de productos que se alteran con facilidad, tales como vitaminas y antibibticos.

21



Antecedentes CAPITULO 1

Figura 1. Equipos de extraccion liquido-liquido
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TCRRE DE EXTRACDCN EMPACATIA

"TORRE DE EXTRACCICN DE PLATCS PERFORADOS

| Sedhdd pinliero
- v de ki
saav o posado

liguidnfgrmo— L

j-[amd.demupo

Saic il ik pesacy

23



CAPITULO 2

METODOS ANALITICOS DE
EXTRACCION



METODOS GRAFICOS DE EXTRACCION CAPITULO 2

2.0 Caracteristicas necesarias de los disolventes

Antes de poder describir los sistemas con los cuales se puede trabajar es conveniente
mencionar algunas de las caracteristicas deseables en el disolvente que serd utlizado para
Hevar a cabo la separacion, y que ésta resulte lo mas exitosa posible; ademas de tener en
consideracion que la recuperacion del soluto del extracto debe ser de la manera mas simple

y efectiva.

Alta selectividad.- Normalmente esti cualidad es la mas importante de todas las que se
desea posea el disolvente. La selectividad que esta definida como:
Oa/b = ma / mb

donde ou/b representa la selectividad del disolvente con respecto a los componentes, ma
es el coeficiente de distribucion del componente "a" con respecto a la alimentacion v el
disolvente, lo mismo para mb. Obviamente el punto de interés en un disolvente es que el
coeficiente de distribucién del soluto que va a extraerse sea mayor del que queda en el
refinado. Cuando se puede obtener un disolvente con estas caracteristicas decimos que es

un disolvente muy selectivo.

Facil regeneracién.- Este punto es casi tan importante como el de la selectividad,
debido a que en cualquier sistema de extraccion el disolvente debe ser regenerado, por

medio de la separacion del soluto, y reciclado al extractor.

Baja miscibilidad con la alimentacién.- Asi como buscamos que una alta selectividad
minimice la cantidad de matena! indeseado que va con el disolvente, también se busca
una baja miscibilidad de la alimentacién v el disolvente para minimizar el monto de
disolvente que va con el refinado, ya que el disolvente tendra que ser recuperado. Otro
punto a considerar es que el disolvente no debe reaccionar con el extracto va que en ese

caso la operacion no cumpliria con el cometido de facilitar 1a separacion de componentes.

Densidad diferente a 1a de la alimentacién.- Debido a que en esta operacién se
mezclan dos fases liquidas y después se dejan asentar para que se separen, la fuerza
conductora de este fendmeno es la diferencia de densidades. Es importante que la
diferencia de densidades sea mayor de 2% y preferiblemente sobre el 5% con lo cual

podra minimizasse el tiempo de asentamiento.
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Tensién interfacial moderada.- En forma parecida en la que la densidad afecta el
asentamiento, la tensidn interfacial tiene un gran impacto en el mezclado. Mientras
menor sea la tension interfacial menor sera la energia necesaria para que se dispersen las
gotas de la fase dispersa en la fase contnua.

Sin embargo un valor menor a 1 dina/cm puede crear emulsiones que son imposibles o
inpracticas para esperar su asentamiento. Por el conteario un gran valor en la tension

( cerca de 30 dina/cm ) significa que serd necesario aplicar una gran cantidad de energia

para la creacion de gotas y tenderan ficilmente a la coalescencia.

Baja Viscosidad.- Generalmente es deseable para los sistemas de extraccién, que las
viscosidades de los componentes sean menores de 10 cp, para minimizar la resistencia a
la transferencia de masa, por lo cual es deseable que el disolvente cumpla con esta

requisicion.

Baja flamabilidad y toxicidad.- Cuando no es posible el escoger un disolvente con baja
flamabikidad, los equipos y condiciones de operacion deben ser escogidos de tal manera que
se munimice e} riesgo. Si el disolvente asignado para esta operacion es de una alta toxicidad,
el ingeniero que disefie deberd tomar en cuenta muchas consideraciones para evitar que

parte de este disolvente quede dentro de las corrientes que salen del proceso.

Baja corrosividad.- Es preferible escoger un disolvente con una menor corrosividad que
la alimentacion; en otras palabras, los materiales de construccin del equipo deberdn ser

fados por la alimentacion, no por el disolvente.

Precio bajo y ficil disponibilidad.- Mientras que en las pruebas de laboratorio un
disolvente cumpla con todas las disposiciones antes mencionadas, no es de gran ayuda si
este mismo disolvente no es de ficil acceso en el mercado y su precio es demasiado caro.

Cuando el ingeniero escoja el disolvente debera tomar en cuenta las otras operaciones que
se llevan a cabo en el mismo sitio. Ya que st este mismo disolvente se esta utilizando con
Ofros propositos, evitard posteriores incompatibilidades y hard mis facil el inventario de

disolventes.
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Otra forma de poder escoger el opo de disolvente a usar para realizar la operacion de
extraccion es por medio de la rabla de Robbins (modificada), la cual se basa en el efecto de
la interaccién del soluto y del disolvente en el coeficiente de actividad del soluto.

Este principio es que si el coeficiente de actividad es alto en la alimentacion, pero bajo en el
disolvente de extraccion, la fraccion mol serd alta en el extracto pero baja en el refinado, y
por lo tanto el coeficiente de distribucion sera lo suficientemente alto. Lo que se desea son

disolventes con un coeficiente de actividad bajo para el soluto de la alimentacion.

solvente | ] 2 3 4 5 6 7 8 9
Grupo
Soluto) L
1 0. - - - o T+ T+
2 - 0 + + + + + + +
3 - + + + - 0 + +
4 - + + 0 + - + + +
5
6 0 + - - - 0 0 + 0
7 + + + 0 0 0 0 0
8 + + + + + + 0 0 0
9 + + + + + 0 0 + 0

Tabla 1.- Interaccién de grupos de disolventes, ésta tabla puede ayudar a delimitar la buisqueda de disolventes.
El signo (+) indica que el compuesto en ¢l grupo representado por la columna tiende a elevar la actividad con
respecto a los grupos represeutados en la fila. El signo (-) representa un decrecimiento de la actividad; un cero
significa que no produce ningiin efecto. Los disolventes que disminuyen la actividad son los que se deben
elegir.

Los grupos son los siguientes:

- Acidos, OH aromiticos (fenol)

- OH parafinicos(alcohol), agua, amidas con H acuvo.

- - Acetona nitratos aromaticos, aminas terciarias, piridina, sulfatos, tdalquilsulfato, u 6xido de fosfina.
. -Esteres, aldehidos, carbonatos, fosfatos, nitratos, amidas sin H activo; enlaces intramoleculares,
o-nitrifenol.

= =

5. -Eter, sxidos, sulfuros, sulféxidos, ammas primanas y secundaras
6- Parafinas multialifaticas con H activo.

7.-Aromaticos halégenados, oleofinas aromaiticas

8.-Parafinas

9.-Monomeros de oleofmas o parafinas
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Aunque st bien ninguno de ios dos caterios de eleccion de disolvente es definitono, la
rabla para la seleccidn de este proporciona un enterio de eleccidn confiable para iniciar el

trabajo con un grupo de disolventes reducido.
2,1 Cilculos graficos de etapas multiples

Este tipo de métodos se utiliza para ver las relaciones existentes entre un conjunto de
variables, lo cual hace que su uso sea general en la ingenieria quimica. Son de gran ayuda en
el disefio de sistemas de contacto por etapas, debido a que en ellos se involucran relaciones
en el equilibrio, balances de materia y energfa, todo esto de manera simultinea, y con un
procedimiento que facilita los cilculos. Los datos de las relaciones en el equilibrio son
resultado de propiedades del sistema, y estas, se representa en forma grifica, —en el caso
de extraccion liquido-liquido estin dados por los diagramas ternarios, los cuales son la
representacion mas comin de estas relaciones-. En donde también pueden incluirse los
balances de materia y energia. Realizando una eleccion adecuada de las coordenadas y
construccion geométrica es posible dar solucidn grifica a los problemas de disefio, aunque
si bien esto puede lograrse de manera analitica. Con el apogeo de los sistemas
computacionales es posible realizar los mismos calculos de una manera més ripida y mas
exacta, con lo cual este tipo de calculos es un poco arcaico para un disefio riguroso, pero su

utilidad radica en que nos dan una vision general de las relaciones de las variables.

Antes de entrar completamente a este tipo de cdlculos, se mostrard una breve definicién de

lo que es la linea de operacion.

Fases inmiscibles

Los datos del equilibrio es mds conveniente representarlos en una simple grifica de
coordenadas x - y, como la concentracion de una fase en funcién de otra.

Constderando un proceso de extraccién a contracorriente, como se ilustra en la figura (1), x
v ¥ representan las concentraciones del soluto en las fases de alimentacién y disoivente
respectivamente, el subindice indica el nimero de la etapa de la cual emerge la corriente.
Similarmente, Fy es el flujo del soluto en la fase de alimentacién y F, del disolvente.
Debido a que las dos fases son inmiscibles, et flujo volumétrico tanto de la alimentacién
como del disolvente sélo cambia de etapa a etapa como resultado de la transferencia del

soluto.
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Si los niveles de concentracion son bajos, cualquier cambio serd minimo y F, y F, pueden
asumirse como consrantes siempre y cuando estén expresados en términos de volumen
total. 8i la concentracion es alta, F, y F, pueden seguir constantes ( lo cual es de gran
_ conveniencia para los cilculos), usando flujos en base libre de disolvente, por ejemplo Fx y
Fy son flujos de dos disolventes puros { masa o moles por unidad de tiempo) sin soluto.
Las unidades de x y y deben escogerse y fijarse. St F_y Fy estan en términos volumétricos,
entonces X y y son tasas de concentracion { masa de soluto por unidad de disolvente, etc.).
En cualquier base, los productos F, y F, dan los flujos de los solutos (masa o moles por
unidad de tiempo) para la etapa indicada.

Regresando a la figura (1) el problema mas comuin es calcular el nimero de erapas de
equilibrio requendo para reducir la concentracion del soluto en el refinado a un valor
predeterminado. El primer paso es encontrar un valor adecuade para F, Este se
encuentra usualmente por medio de la eleccidon de y, Un valor adecuado para y, puede
encontrarse por medio de una revision de las curvas de equilibrio. Un balance total de

materia basado en el soluto da el valor de F,
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Figura (1) Esquematizaciéon de una extraccidn liguido - liquido en etapas muiltiples

Balance de materia realizado
alrededor de estas etapas.
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Esto hace posible realizar un cilculo etapa a etapa empezando en la nimero 1,
involucrando relaciones de equilibrio y balances de energia para encontrar el nimero
necesario de etapas para reducir X, al valor deseado. Entonces, teniendo el v, fijado, x, se
deduce de la curva de equilibrio, debido a que las dos fases estin en equilibrio. Un balance
de masa alrededor de la etapa 1 nos da el valor de y,. Se repite el proceso entero. Usando la

terminologia de la figura, un balance altededor de las etapas 1 a m da:

Fs:x!—' +Fme+l=Fme+FFYI (2-1)

Reordenando:

Yo T (E/E)X) +Iy - (F/E)X)) (22

La ecuacion anterior es de una linea recta de pendiente F,/ F,, la cual se conoce como linea
de operacion. El término dentro de los corchetes involucra sélo condiciones terminales.
Una ecuacién aniloga aplica para cualquier valor de m junto con las corrientes y
composiciones que pasan de una etapa a otra (ejemplo de esto son Yos1» ) donde todos
€stos puntos estan relacionados con la linea de operacién. Lo mismo puede aplicarse a las

composiciones que salen de cada etapa y caen en la linea de equilibrio.

En la figura (2) se muestra la linea de operacion que corresponde 2 la relacién minima de
disolvente alimentado ( por ejemplo el maximo F,/ E), con la cual es posible que ia
corriente de alimentacién  tenga una concentracion X y lograr un refinado con
concentracion x, Con esta cantidad de disolvente seda necesario tener un mimero infinito
de etapas. El efecto del cambio de la relacion de entrada en el nimero de etapas requeridas
es ficil de observar en este tipo de diagramas por medio del cambio de la pendiente en la
linea de operacién. También es posible encontrar la concentracién del refinado si se usa

un determinado nimero de etapas con un valor predeterminado en la relacién de entrada

de los flujos.
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2.2 Extraccién de una sola etapa

El proceso de extraccion mias simple es el de extraccion en un solo contacto, entre la
alimentacién y el disolvente. La alimentacién y el disolvente se mezclan completamente y
después se les permite separarse a las dos fases en equilibrio, las cuales se retiran como
extracto y refinado. El proceso puede realizarse en etapas o en forma continua. La figura

(3) representa el proceso de extraccion en una sola etapa.

Puede usarse una serie de contactos ‘de una sola etapa. En ese tipo de procesos, el
refinado de cada etapa se convierte en la alimentacién de siguiente etapa, en donde se

mezcla con mis disolvente y se separa nuevamente.

Los calculos de extraccion son similares a los utilizados en la destilacién y la absorcién, y se
llevan a cabo ficilmente cuando lz solucién contiene sélo dos componentes. La cantidad de
soluto presente en el extracto y refinado puede encontrarse por medio del uso del diagrama
ternarto, y un balance de masa alrededor de la etapa, o por el uso de diagramas en base libre
de disolvente acompafiado de balances en base libre de disolventes. El balance para el

sisterna mostrado en la figura (3) es:
F+ S,=E,+R, =M
El balance de materia para cualquier componente es:

FxtS1,=E 5, +R X, =My,

En donde F, §,, E,, yR, son los flujos mdsicos, y las composiciones Xy, y,, ¥y, ¥ X, son las
fracciones peso del soluto a extraer. En la expresion antes mencionada M es igual a 12 masa
total entrando o saliendo del conmctor. La concentracidn, Xy, es fa fracciéon masica del

soluro en la mezcla rotal que entra en el sistema.
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/_____y Curva de equilibrio
¥1 T —

”

Linea de operacitén

Linea de operacién con un minimo de disolvente

Xe

Figura(2).- Diagrama de una linea de operacién para fases inmiscibles, es de ayuda en el
disefio preliminar, para encontrar el numero de etapas teéricas.

E11

RX1

Disolvente

C

Figura(3).- Esquematizacion y diagrama ternario, para un sistema de extraccién liquido-liquido
de una etapa.
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De lo dicho anteriormente podemos observar que la composicion X, cae en la linea que
une las composiciones X; y ys. La composicion X también cae en la linea que une las
composiciones y, vy x,. La localizacion del punto M en un diagrama ternario puede
determinarse de las cantidades relativas de la alimentacion y el disolvente que entran en la

" etapa por medio de la regla de la palanca

2.3 Extraccion en varias etapas a cotriente cruzada.

Esta es una ampliacion de la extraccidn en una sola etapa, en la cual el refinado se pone
sucestvamente en contacto con disolvente fresco; puede hacerse en forma continua o por
lotes. Revisando la figura(4) que muestra el diagrama temario y el esquema de este sistema
de extraccion, al final de la operacion se obuene un solo refinado en cambio los extractos
se pueden combinar para obtener un extracto compuesto. Para este sistema se pueden

utilizar las etapas que se deseen o que sean necesarias para lograr la concentracion deseada.
Los calculos, al igual que en la extraccidn en una sola etapa, se pueden realizar en
coordenadas triangulares o en graficos en base libre de disolvente.

Las etapas subsecuentes se trabajan de la misma forma que en el sisterna de una sola etapa,
excepto que la alimentacion en la entrada de la siguiente etapa es el refinado de la etapa
anterior. Eatonces para, cualquier etapa n,

+8, = E,+R =M, (25

Para cualquier componente:

Rn—I Xn-! +Sn Y. = En yn+ Rnxn (2_6)
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Figura (4a)

Extracto

E:, v Ea ¥2 Eyva Compuesto
Alimentacién >
F, % Refinado

Disolvente Si. Y S2. ¥s 8i. s

Figura (4b)

Figura (4) Extraccion liquido - liquido a corriente cruzada.
a.- Esquematizacion de un extractor en etapas

b.- Diagrama ternario para determinacidn del balance de masa.
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2.4 Extraccién en varias etapas a contracorriente continua

En este tipo de proceso la alimentacién y el disolvente entran en lados opuestos del
aparato. Para obtener una composicion dada, con un numero de etapas determinado, es
mas eficiente la extraccion a contracornente que a flujo cruzado, ya que se utiliza menos
cantidad de disolvente para lograr la concentracion deseada. La figura 5 muestra un

diagrama sencillo para este tipo de extraccion.

El método grifico para obtener el nimero de etapas requerido se lleva a cabo en
coordenadas recrangulares, esto como se habia mencionado es con el fin de simplificar el

metodo, ya que es mas ficil expandir o reducir la escala para llevar a cabo los calculos.
El balance rotal de materia en el equipo completo es:

F+S=E +R =M (2.7
Y para cualquier componente:

F xf + Sys = E: Yl *+ RN xN =M xM (2‘8)

En donde M es el flujo misico total que entra y sale del proceso y x,, €s la composicion
total.
Debtdo a que los puntos F, S y M se encuentran ubicados dentro de una misma linea recta, lo

mismo sucede con los puntos R, B,y M, M representa la interseccion de las lineas que

unen todos los puntos anteriores. Para poder obtener la composicién de dicho punto, y con
esto la localizacion del mismo dentro del diagrama, se reordena la ecuacién del balance total

para cualquier componente, con lo que se obtiene:

_Fxp 8y Fxp + Sy (2-9)

X
M M F+8
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Representando el balance en forma de diferencias de las corrientes que entran en el sistema
se nene:

F-E,=R,-S=A, (2-10)

Este arreglo nos indica que las lineas E,F y SR, si se extienden deben intersecarse en el
puntoAy. Este punto se localiza en la mayoria de las construcciones a la izquierda. Para un
proceso a contracorniente el punto A representa el punto focal en donde se unen todas las

lineas que se utilizan en el método y que representan todas las corrientes en el equipo.

Para realizar los cilculos de este método grafico el primer paso es ubicar los puntos E, 5, M,
E,, Ry, y Ag Una vez realizado esto, una de las lineas de equilibrio dar la ubicacién de Rl,y
una linea desde este punto hasta el foco, y que toque el otro extremo de la curva de equilibno,
proporcionari el punto E,, y asi sucesivamente, et final de este procedimiento es cuando se
llega a la concentracién deseada o a la linea que une los puntos S y Ap.y que representa la
maxima concentracion que se puede lograr en el extracto en caso de que el traslape entre las
lineas no sea claro, supéngase un caso en donde por aproximacion grafica se diga que son
3.7 etapas necesarias se aplica el factor de eficiencia de etapa y se procede a redondear la
cantidad, esto a la cantidad inmediata supertior ( que en este caso seriaa la etapa siguiente) ya

que es en la que se obtendria la separacion requerida.

Cabe mencionar que en este tipo de cilculo se supone que el proceso se llevard a cabo
isotérmicamente, por lo cual el grafico sdlo presenta una curva de equilibrio. En caso de que
el método se realice a diferentes temperaturas en cada etapa, el principio del cilculo es el
mismo, se trazan las lineas de las condiciones del disolvente y la alimentacién, se localiza el
foco y se procede a dibujar las lineas de cada etapa; con la excepcion de que dependiendo de

su temperatura sera la curva de equilibrio a utilizarse.
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2.5 Método analitico para calcular el niimero de etapas requeridas

En caso de que el mérodo grifico sea tardado en realizarse o sea muy ambigua la informacion
encontrada, pueden realizarse los computos necesarios por medio de las relaciones que

atilizan la ecuacion de Kremser (Brian, pp. 37-41, y Roger W. Cusak):

N = log{ [(X;- Y,/m) / Xy~ Y, / m)] “[ 1-1/E] +1/E)/ log E (2-11)

En donde N es el nimero de etapas tedricas, X; es la concentracién del soluto en la
alimentacion y Xy, la concentracion del soluto en el refinado (ambas concentraciones en base
libre de disolvente), Y, es la concentracion del soluto en el disolvente y E es el factor de
extraccion, el cual es igual a m*(S/F) donde S y F son las cantidades de disolvente v Ia
alimentacion respectivamente.

Esta ecuacion se ha resuelto graficamente, en donde la variable parimerrica es el factoc de
extraccion. Este esquema se muestra en la referencia antes dada y se da una explicacion

acerca del modo de usarla.
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Figura 5(a)

Alimentacion F

Extracto final

Figura 5.

(a) Diagrama de flujo de
una extraccion a
contracorriente en varias
etapas.

(b) Esquema de extraccion
a contracorriente en varias
etapas

Figura 5(b)

e

RNp—l
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2.6 Extraccibén con reflujo

En los procesos antes mencionados, la cortiente final del extracto que estd en equilibrio
con el disolvente, se retira en la misma etapa en que se admite la alimentacién. No bien
puede alcanzar el equilibrio con V,, y se pone en contacto con la alimentacién entrante, por
lo cual la introduccion de la alimentacién restringe la pureza que puede alcanzarse de L,.
Esto sucede si la alimentacion tiene particularmente una baja concentracion del
componente principal del extracto. La solucidn obvia a este problema es reemplazar la
alimentacién con una corriente que tenga una alta concentracién del componente a
extraer, con lo cual se obtiene una mayor pureza del extracto L, que se va a retirar. Esto

puede realizarse por medio de un reflujo en el extracto como se puede observar en la

figura(6).

El punto de introduccién de la alimentacién se mueve entonces de la etapa 1 a una etapa
intermedia M+1. Parte del efluente del disolvente pobre (B) de ia etapa de recuperacién
del disolvente se regresa a la etapa 1 como V,. Lo anterior sucede s se remueve suficiente
disolvente de la corriente L, para lograr que el punto B' se recorra hasta el otro lado del

diagrama de solubilidad como se muestra en la figura (7). En caso de que todo el disolvente
se removiera entonces B' corresponderia con el punto Z,. Usualmente el trazo B' caerd en

algun lugar entre [; v la curva de solubilidad.

Para ilustrar el calculo grifico de este tipo de sistemas se muestra un diagrama del tipo 11,
esto debido a dos razones: la primera es que se puede observar que los principios de
solucion grafica son los mismos que para el tipo L— en lo referente a la construccién de
las lineas y calculos— y segundo, debido a que la extraccion con reflujo generalmente se
usa mas en los sistenas de tipo I El reflujo es necesario cuando el disolvente es
parcialmente inmiscible con ambos componentes ¥y N0 muestra una gran selectividad por
alguno.

Para obtener la solucién grifica de este tipo de problema, se realiza de una manera
similar 2 la extraccion con dos alimentaciones, esto se logra dandole 2 V, el tratamiento de

segunda alirnentacion.
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En el final de Ia seccion del refinado el punto A se define como:

A =Vy-Ly, = F+Vo-L, =M.~ L, (2-12)
A=Lyy—-Vy=L -F-Vo=L,-M, (213

En el final de la seccion el punto A" debe caer a la derecha, debido a que L, debe ser mayor
que V,.
Ap=L-Vo=F+Ly,~Vy (14
=F+ A
=F-A

Un balance alrededor del equipo de recuperacion del extracto relacionaa A" con B ¥ S

Ae=L-Vo=B+S, (2-13)

Las ecuaciones mencionadas antes mds el balance alrededor de la etapa de recuperacion de
disolvente se representan grificamente en la fig. 7. La resta de S, y Sg de Vy, yL, daD'y
B, respectivamente. El punto que representa B’ también representaa B y Voy F da M,, v
et punto A debe quedar en la interseccion de la linea que va de M, v L, con la linea que pasa
por Vyy L.y

El punto A’ puede localizarse mediante el trazado de la linea del balance total que conecta

F con los dos puntos de diferencia y revisando la interseccion de ésta con la linea que va de

L,a Vo.
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Después de que se han localizado los dos puntos de diferencia, la construccion de erapa a
etapa procede de la misma forma que st fuera una columna de dos alimentaciones. Las
etapas pueden escalonarse desde cualquiera de los dos puntos finales. En la figura la
construccion se empieza desde L;. La linea punteada de L, localiza V,, v una linea de
operacion de V| a A’ localiza L,. El uso alternativo de las lineas punteadas y A’ se continda
hasta que la linea punteada de etapa cruza la linea continua que va de F, A, y A’ se alcanza.
Como se habia explicado antenormente esta etapa es la etapa optima de alimentacion. La
introduccion de la alimentacion en esta etapa requiere que el punto de diferencia para las

etapas restantes se cambien de A’a A,
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D,

T I
S
Solvente R Almacen de
recuperado Recuperacion solvente
de solvente
A
V=D Lan=s
N
F M+2
> M+1
M
2
1
G
VO Solvente SF

2

recuperado | Recuperacion
B de solvente

Figura (6 ) Columna de extraccion con una sola alimentacion y reflujo
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Figura (7 ) Lineas de balance de materia y localizacion de A y A’ para el proceso

con reflujo de extracto mostrado en la figura (6}
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2.7 Extraccién con dos alimentaciones

Hasta aqui, slo se ha hecho menctdon de la extraccion con una alimentacion, pero a
menudo el disefiador se encontrara con que es postble utilizar dos alimentaciones para el
proceso; una de las cuales sera relativamente mas rica en el componente a extraer; y fa otra
sera relativamente pobre en dicho compuesto. En lugar de combinar las dos cornientes en
una sola y perder la separacion ya alcanzada, es preferible disefiar un proceso con dos
alimentaciones separadas (Smith). Un ejemplo de esto se da en la figura 8, en donde la
corriente con la mayor composicion de soluto  se introduce por el fondo de la columna
como Vo. La corriente pobre en el compuesto se introduce en medio de la columna, en la

etapa M+1.

Para empezar con la solucidn grafica del disefio de este tipo de columnas es necesario
definir la localizacion del plato optimo de alimentacién. El cual se define por Smith de la
siguiente manera: es aquel que provee la separacion maxima entre el refinado y el extracto
en un numero dado de etapas 6 como aquel que requiere el nimero minimo de etapas para

obtener una separacion especifica.

La solucion grafica de este tipo de problemas se parece a la del tipo de extraccion con una
sola alimentacién; su punto de diferencia radica en el hecho de que en este tipo de proceso,

la torre de extraccion tene dos secciones y por lo tanto rambién en la solucion grifica hay
dos puntos de diferencia (A).El punto de diferencia en el refinado se define por alguno de
los dos balances generales de materia.

A =Vy-Lyg, =F+Vo-L,= M.-L, (2-16)

6 Bg=Lyy-Vy= L-F-Vo= L -M (217

Donde Vo=F y  Mg=F+F", también es de notarse que A, = -A_en donde

ambos representan el mismo punto de diferencia A.
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En esta expresion el signo sélo denota la posible ubicacion del punto de diferencia (A') en
el triangulo que representa al diagrama, en donde R y L por sus siglas en inglés significan si

cac en el lado derecho o en el lado izquierdo respectivamente. Para el extracto:

A= Vo-LI=VN-LN+1-F  (2-18)
6 Ap=L-Vo =F+ ,, - Vy (2-19)

Asimismo aqui también A’ y A’y representan la localizacién del punto A’ en la izquierda o

derecha del grifico respectivamente.

Las relaciones entre los dos puntos diferentes y la alimentacién intermedia son las

siguientes:

A=A -F (220

Av= F+ A, (2-21)

Ay +A =F (223

N+ A =-F (223
Estas ecuaciones dan la diferencia entre dos puntos e indican que la alimentacién
intermedia debe caer en medio de ellos.
La construccién de la solucién grifica es posible realizarla en cualquiera de los dos
extremos de la columna. La alimentacidn se introduce en la etapa especificada, o si Ia
localizacion Gptima se establece en ese punto se iniciard la construccidn.
Una vez establecida Ia etapa de entrada de alimentacion (va sea en la etapa Optima o ngo), las

lineas del balance de materia deben desviarse hacia el otro punto de diferencia.

Los balances de materia globales se usan para localizar los puntos de diferencia. La

especificacion de las dos corrientes de alimentacion F’ y F fija su relacion, v con su adicién
permte encontrar M,. El punto de diferencia A para la seccidn del refinado se halla por
medio de Iz ecuacion de A, La resta de 1., de V, da la linea recta, la cual pasa a traveés de

A La cestade L, de MF también da una linea que debe pasar a través deA.
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Sin embargo, es posible calcular A por medio de la interseccién de esas dos lineas, esto sin
el previo conocimiento de las razones relativas de Ly,,, Vy, L,, y M. La ubicacién del
punto A’ esta dada por la interseccion de las lineas que van desde Vo hasta L, y la que va
desde A hasta F. Las etapas deberan empezarse a escalonar con la localizacién de la
alimentaci6n Sptima. Se puede utilizar otro tipo de diagrama en el cual se omiten las lineas
del balance general; lo cual evita amontonarmientos en su trazado, este tipo de diagrama se
muestra en la figura (9). La linea punteada que va hasta L, se localiza para iniciar el calculo.
El punto de diferencia A' se utiliza para localizar las lineas del balance de materia durante
todo el proceso hasta el final de la seccién de extraccion. La linea punteada para la etapa 3
cruza la linea del balance total de materia, la cual conecta Ay A’ y pasa hasta F. Esto puede
ejemplificarse con el uso de A para localizar L,, lo cual da una gran diferencia entre L, y
L., que es mayor si se unliza A’ otra vez. El disefiador también puede observar que el uso
de A en la etapa anterior podria hacer decrecer la diferencia entre L, y L. Por consiguiente
la localizacion de la etapa 3 es la localizacién de la etapa optima. El punto optimo de la
introduccion de la alimentacién siempre serd en la linea punteada que cruza la linea del
balance de materia total que conecta A y A'. En la figura de ejemplo se requerien Cinco
etapas cuando la alimentacion se introduce en el punto éptimo. Como se ha mencionado
antes, la alimentacion puede hacerse en otra etapa que no sea la optima. Esto sucede
cuando el equipo utilizado o las condiciones de operacién son diferentes a las de disefio.
Cuando la alimentacién entra fuera del punto 6ptimo, sucede que ta cantidad de soluto

separada es menor que la esperada en un mimero determinado de etapas con alimentacion

optima,
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VN L N+1
N
L n+l
¥ n+1
’ n
Vn
F
S
L N+
4 v
VM
L m+1
A v
Vm
F’=V, L,

Figura (8 ) Proceso con dos alimentaciones
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Fraccionde E

Fraccionde S

Figura (9 ) Localizacion de los puntos de diferencia para un proceso con
dos alimentaciones como el mostrado en la figura(8)
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Fraccion de E

Fraccion de S

Figura(9”) Construccion etapa a etapa para un proceso con dos alimentaciones
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2.8 Extraccién fraccionada

Este tipo de operacién difiete de los otros tipos de extraccion en cuanto a que aqui se
utilizan dos disolventes para separar los dos solutos que se encuentran en la alimentacién y
a su vez uno de otro. Un bosquejo de una extraccion fraccional se muestra en la figura 10.
En la parte media de la columna entra la alimentacion, la cual contiene los solutos A y B,
que se desean separar. La seccion por debajo de la alimentzcion se conoce como la seccidon
de agotamiento, y la seccidn de la parte de arriba se conoce como seccidon de lavado. Los
solutos se separan por medio de la concentracion de uno de ellos en el disolvente de lavado
y el otro en el disolvente de agotamiento. La técnica se basa en el hecho de que el
coeficiente de distribucidn de cada soluto es diferente para cada uno de los disolventes, ya
que un soluto se ira con el disolvente de lavado y el otro se 1ra con el disolvente de

agotamiento.

Para ejemplificar esto, se asume que la mayona del soluto A abandonara el equipo en la
corriente del extracto, y la mayora del compuesto B en la corniente del refinado. La seccion
del extractor por debajo de la alimentacion puede tratarse como un extractor simple,
como los que los considerados anteriormente. Conforme la solucién alimentada va
descendiendo a través de esta seccion, va entrando en contacto con el disolvente de
agotamiento, el cual va ascendiendo en la columna. La mayor parte de la sustancia A y un
poco de B se transferiran de la alimentacion al disolvente, dependiendo de los diferentes
grados que tome el coeficiente de distribucion.

Conforme la corriente del extracto va pasando hacia arriba de la etapa de alimentacién, se
encuentra con el disolvente de lavado que desciende por la columna, et cual preferird el
soluto B sobre el componente A, por lo que ahora “lavara” el indeseado componente B, v
en efecto purficara al componente que se estd extrayendo con el disolvente de la seccion

de agotamiento.

Asimsmo, el disolvente de agotamiento debajo de la alimentacion purifica la sustancia B
por medio de la remocién de A y lo lleva de regreso a la columna. El resultado de estas
acciones es una sustancia A pura en el extracto que abandona la columna por la parte
superior y un componente B puro en el refinado. Esto es analogo a la destilacion
fraccionada, la diferencia es que la separacidn se da por diferencias en la estructura quimica

de By A, en lugar de diferencias en el punto de ebullicion.
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La extraccion fraccionada es un proceso muy uol, pero al igual que todas las operaciones en
ingenieria tiene ciertas caracteristicas que deben romarse en cuenta para que su aplicacion
sea de manera efecuva. Una de estas condiciones es la concentracion del soluto, debido a
que alrededor de la etapa de alimentacion puede aparecer un perfil de concentraciones
diferente al establecido en el disefio, esto se debe a que en torno a la entrada de la
alimentacion pasan las corrientes de lavado y de agotamiento, lo que hace que cambien
rapidamente las concentraciones en este punto. Estos perfiles de concentracidn pueden
afectar las relaciones de equilibnio (coeficientes de difusion) y las propiedades fisicas de las

corrientes, v en cualquier disefio de este tipo debe tomarse en cuenta este punto.
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Disolvenge de lavado [Extracto (rico en A)

—
Emm— Lt

Seccion de lavado

— —

Alimfl:ntacién > Etapa de
(con los alimentacion
solutos A y B) .
Seccion de agotamuento
R-1
R
Refinado (rico en B) Disolvente de agotamuento

Figura (10) Extraccion Liquido - Liquido fraccionada
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2.9 Diseilo con diagramas masicos

Las lineas de construccidén en un diagrama triangular al momento de realizar su trazado
resultan dificiles de representar, debido a que las lineas en las cuales se trabaja se
amontonan y ocasionan errores de lectura, s1 esto sucede es deseable que los puntos de los

datos del equilibrio se transformen en razones masicas que se definen como:

Y, 0 X; = Canudad de S / Cantidades combinadasde R y E

Y; 0 X; = Cantidad de E / Cantidades combinadas de Ry E

y entonces graficar estos puntos, lo que en el diagrama trangular aparece de forma
amontonada, en los diagramas mdsicos se esparcird, v en caso de que se proceda de forma
inversa se aglutinara. Las razones masicas pueden definirse en términos de moles, peso, o
volumen, mientras que las razones o velocidades de las corrientes estin dadas en las

rmismas unidades con las que se definio el sistema.

Enseguida se muestran los diagramas de disefio en base masica, los cuales no difieren
mucho de los diagramas trrangulares; por lo que solo se sefalarin los puntos mas
significativos en los cuales difieren los diagramas masicos de los triangulares, y que va se
hizo mencidn antes. Es de esperarse que en lo correspondiente a la forma de la curva de
solubilidad estos’ diagramas no tienen una correspondencia exacta con los triangulares.
Cualquier punto del diagrama triangular se convierte a base libre de disolvente con el
simple hecho de trazar una linea del vértice S a través del punto del lado R ~ E. El valor
que se lee de la ordenada puede graficarse direcramente en la abscisa en el diagrama masico.

Los valores de Xs e Ys pueden calcularse aritméricamente,
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2.9.1 Contacto simple

Es el proceso mis simple de todo el espectro de la extraccion liquido - liquido. Una
construccion tipica vy andloga en base misica es el diagrama que se muestra en la figura 11.
Se debe notar que una corriente de disolvente puro cae en Xs = oo, por consigwente el
punto de adicién M = F + S no puede localizarse con la regla de la palanca; pero debe
calcularse antméticamente a partir de las especificaciones de las corrientes de entrada de Ia
alimentacion y el disolvente. Cuando es usado un disolvente impuro, el punto que lo
representa caerd en una parte alta del diagrama, que hace que la localizacion de M sea
impractica. La lineza de F a través de M es verucal para un disolvente puro, pero se inclina
un poco a la derecha o a la izquierda para un disolvente impuro. La direccion de la
inchnacidn depende de a composicion de la porcidn del disolvente libre con respecto al
disolvente impuro. La construccion de un grafico de un extractor de varios contactos

simples, esto es una extraccion con disolvente fresco en cada etapa se muestra en la figura

12.
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01 02 03 04 05 06 07 08 09

F X 0Y,

Figura (11) Diagrama masico de una extraccion a contacto simple
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L4

Xs OYs

Vi

Vo

Vi

Fig. (12) Diagrama masico
extraccién a contactos
miltiples
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2.9.2 Contacto a contracorriente en multiples etapas

El proceso de etapas multiples a contracorriente ya se presento, al igual que su grafica en
coordenadas triangulares. La construccion del diagrama analogo en coordenadas masicas se
muestra en la fig.13. Notese que las lineas no se congestionan en comparacidn con el
diagrama tnangular. Los puntos Sg, S, y Ly, que estan apretados en su representacion en
el diagrama triangular aparecen un poco mis separadas en el grafico en base masica.

La localizacién del extracto L, que dara la concentracidn mixima de E en base libre de
disolvente puede encontrarse en el dibujo 13 por medio del trazado de una linea vertical
tangente a la curva de solubihidad . Este trazo corresponde al dibujo de la linea tangente

desde el disolvente en el diagrama tnangular.

La construccion de etapa a etapa se muestra en la fig.14. Como se dijo anteriormente A se

localiza por la interseccion de las lineas rectas de Vya L ,, ylade Fy L,
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o ) X6 Yy

Figura I3 Lineas para un balance total de materia en un proceso de multiples etapas

a contracorriente
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Hacia A

T

X; 6 Yg

Fig. 14 Disefio etapa a etapa para el balance de materia mostrado en la figura 13.

60




METODOS GRAFICOS DE EXTRACCION CAPITULO 2

2.10 Descripcién del método McCabe-Thiele para extraccién liquido-liquido

La extraccién liquido-liquido introduce una complejidad adicional, puesto que el balance de
materia debe considerar al menos dos componentes en la alimentacidén y ademds un
componente adicional como agente material de separacion. En destilacién el transporte de
energia hace posible la separacion. En extraccion se utiliza un disolvente S, en vez de calor,
para extraer un soluto de una mezcla del mismo con otro disolvente W. Los disolventes son
inmiscibles entre si, pero el soluto es miscible con ambos. La fase de extracto, rica en

disolvente se representa por E y la fase de refinado por R.
La nomenclatura adoptada es:

E.E ..etc. = Flujos de masa totales de la fase del extracto.

E; = Flujo de masa de disolvente en la fase de extracto (supuesto constante)
YoVanetc. = Fraccion en peso de soluto en la fase E
Y, Y, ~etc. = Flujo de masa de soluto/ flujo de masa de disolvente en la fase E.
R,R,.ete. = Flujo total de la fase de refinado

R, = Velocidad de flujo de masa de W inerte en la fase de refinado (supuesta

constante).

X, X.,etc. = Praccion de masa de soluto en la fase R.

XX, sete. = Flujo de masa soluto / flujo de masa de inertes en la fase R
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Los balances de matena total y de componente por unidad de tiempo, en funcién de los flujos

totales de masa y de fracciones de masa, son:
E,+ R, = E, +R, (2-24)
Ryx, + Eyy, = By, tRx,  (2:25)
O, de relaciones de masa con Ry y E, constantes,
Ry X-X) = E, (Y,- Y) (2-26)

La ecuacion anterior expresa la pendiente de una linea de operacion en un diagrama X-Y, en

funcion de la diferencia de composicién de dos corrientes que se cruzan en la columna

= = (2-27)
E; X,~X, AX
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Analogamente , aplicando un balance de materia a la etapa n-2, se obtiene una expresion para

la linea de operacion
EsYn + RWXn-l = E’sYn-Z + RWXR (2'28)

Por tanto,

E Y, -R
Y, o= (X, )+ T o)
- Es Eg

La ecuacion anterior es la relacion entre las cotrientes que se cruzan entre las etapas n-1 y n-2
y representan una linea de operacién recta en el diagrama de equilibrio entre fases Y-X, asi
como para todas las parejas de corrientes que se cruzan entre las etapas cuando Ry y E; son
constantes. Esto es algo andlogo a la suposicién de flujo superior molar constante en
destilacion. Obsérvese , sin embargo, que la suposicién simplificante de que Ry/E; es
constante permite utlizar indistintamente relaciones de masa o de moles. Un sisitema
caracteristico que permite suponer que la relacion Ry/Es es constante, con un error

relativamente pequefio, es el formado por un disolvente $ con el inerte W.

St las ecuaciones de la curva de equilibrio y del balance de materia se expresan en otras
magnitudes diferentes de concentraciones en relaciones de masa X e Y, asi como masa de
disolvente y masa de inerte Fy y Ry, la linca de operacidn no seri recta, atin para condiciones
de inmiscibilidad completa, puesto que la relacién de fases totales no es constante debido a la

transferencia de soluto entre las fases.
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b X Yb
3
Curva de equiibrio
2
Linea de operacion

&0
=4
e
2
=
o] .
B
w 8
< 9 1
=T
% Es b 2 B
>-‘ —%‘ 7. Yl

Yo ! Extractorde |4

tres etapas
Ry — |——p Rvw
Xb Xa
a

X=Kg de soluto/kg de refiunado
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3.0 Métodos rigurosos para extraccién tiquido — liquido.

Anteriormente se consideran los métodos grificos, los cuales segin Fenley (1988) son un
conjunto de algontmos empircos y aproximados para la resolucidn de los problemas de
separacion, y los cuales sélo son vilidos para el estudio de disefios preliminares. El disefio
final del equipo para la separacion requiere de una determinacidn rigurosa de temperaturas,
presiones, flujos de las correntes, composiciones y velocidades de transferencia de calor
para cada etapa (sin embargo, los métodos de cilculo riguroso no tienen razén de ser
cuando las propiedades fisicas del sisterma multicomponente o la eficacia de las etapas no
son bien conocidas).

Estos datos solo se pueden obtener por medio de Ia resolucién de los balances de materia v
energia (entalpia), y relaciones de equilibrio para cada etapa. Desafortunadamente, estas
relaciones son ecuaciones algebraicas no lineales que interaccionan entre si fuertemente.
En consecuencia, las rutinas matemiticas se vuelven complejas y repetitivas. Pero con la
ayuda de los sistemas computacionales, las soluciones se alcanzan de forma rapida y

rutinaria.

Los calculos rigurosos de extraccidn multicomponente difieren de los procesos liquido —
vapor (destilacion, absorcién, y lavado) en muchos aspectos. Esto es debido a que en la
extraccion se encuentran involucradas dos fases liquidas y segundo el cilculo del
coeficiente de distribucién entre estas dos fases liquidas, ya que en este se involucra dos

coeficientes de actividad en vez de uno:

K=@ /=01 (3-1)

Donde Vy y se refieren a la fase del refinado y x y L a la fase del extracto. Se observa que
en un sistema multicomponente, el calculo de la composicion del refinado en equilibrio con
el extracto a una composicion conocida es iterativo por naturaleza. Los coeficientes de
actividad pueden substituirse en la ecuacién (3-1) por sus correlaciones como funcién de

su composicion por medio de la ecuacion (3-A).
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isj

logy = Zani(xr - x{)»! [xr(l X+ xr) - xr’] - Z Byxr'xf(xi - xJ’)O

IEr

iz

+Z C,x(x, - xi)o[Zxr(l ~-X, + xj) - x,]— 2ZCﬂxij(x1 - ch)l

iz f

+2D,x(x, —x) [3x,(1-x, +x)-x]- 3> Dxxfx - x ) (3-A)

frr

La ecuaciéon (3-A) se escribe para cada componente lo cual permite fijar un juego de C
ecuaciones simultineas las que no son lineales o explicitas en los términos de las y; , las

cuales contienen términos logaritmicos debido  la naturaleza de la ecuacion (3-A).

Los coeficientes de distribucién pueden correlacionarse obviamente con la composicion
en sistemas temnarios y cuaternarios. Los grados de libertad en un sisterna ternario son en
nimero C-1. Para un sistema ternario a una temperatura (o presion) dada, es necesario
expresar solo la variable de concentracién para obtener las concentraciones de toda la fase
y los coeficientes de distribucién. Por lo tanto, K puede graficarse con relacion a la variable
de concentracion en un sistema ternario. En sisternas cuatemarios a temperatura constante,
deben especificarse dos variables de concentracion y a K debera graficarse versus una
variable de concentracién mantentendo constantes los valores de la segunda.

Una segunda y gran diferencia entre la extraccién liquido- liquido y los procesos liquido —
vapor es la naturaleza del perfil de temperaturas. El perfil de temperaturas en una torte o
tren de extraccion se fija a priori para tomar la maxima ventaja del comportamiento de la
solubilidad del sistema. La temperatura puede ser constante a través de la torre, o puede
sostenerse un gradiente de temperatura de la entrada a la salida de la torre para inducir el
reflujo. En cualquiera de los casos, las temperaturas de las etapas no estin determinadas
por la composicion de la etapa y no pueden calcularse por la composicién por medio del

punto de rocto o de burbuja.
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Por consiguiente, las temperaturas de cada etapa, especificadas originaimente, se mantienen
constantes a través de los calculos iterativos que tienen como propésito el cilculo de las
composiciones de las etapas y fases que correspondan a las condiciones de operacién
especificadas. Las solubilidades, mas que las entalpias, controlan las velocidades de las
fases, y los balances no pueden utilizarse para calcular la tasa de los perfiles. Los balances
de entalpia, por supuesto, pueden utilizarse para dimensionar el intercambiador de calor
que se utilizara para mantener las temperaturas deseadas en cada etapa, pero no son parte

del calculo por etapas.

La transferencia de masa entre las dos fases puede ser unidireccional (similar a la absorcion
y lavado), o puede ser igual en ambas direcciones (similar a la destilacién): el
comportamiento de la solubilidad detetmina cual situacién existicd. Una innuscibilidad
completa entre el disolvente y el componente mayoritario del refinado causard que la
transferencia de masa sea unidireccional por naturaleza. Si el disolvente muestra un alto
grado de miscibilidad con los componentes de la alimentacion, ocurrird la transferencia de

masa en ambas direcciones.

La extraccion es similar a la absorcion y al lavado, en el hecho de que usualmente no es
conveniente especificar las tasas de los productos como se hace cominmente en la
destilacion. Esto haria dificil calcular la relacion disolvente/alimentacién que corresponde

a la especificacion de tasa de productos.

Todos los cilculos de miltiples etapas y componentes, puede considerarse que consisten
en dos grandes partes o ciclos en téeminos de programacién de computadoras. El primer
ciclo calculz la composicién por etapas y las velocidades de las fases que corresponden a un
perfil determinado de temperatura, en los métodos de cilculo para la destlacion, no es
deseable que el programa tenga una convergencia total en el primer ciclo. En la extraccién
liquido-liquido el primer conjunto de composiciones de etapa, obtenidos en el primer ciclo
o ciclo interno, se utiliza en el segundo ciclo para corregir el perfil original de temperatura,
después de esto los cilculos se regresan al primer ciclo. La convergencia se obtiene cuando

el perfil de temperaturas ya no sufre modificaciones en los calculos.
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En la extraccion, como puede observarse, sOlo el primero de esos ciclos estara involucrado
y serd necesania una convergencia completa en este ciclo sin correccién de perfil de
temperaturas. Por lo que es necesario calcular exactamente la composicion de las etapas y
las velocidades de las fases que corresponden al perfil de temperaturas originalmente
especificado. Los calculos para extracciones de multicomponentes (cuatro o mids

componentes) no se han desarrollado al mismo grado que los de destlacion.

Smuth y Brinkey (1960) propusieron un procedimiento de calculo analitico, el cual puede
aplicarse a cualquier nimero de componentes si sus correlaciones estan disponibles para
proporcionar valores de K como funcion de la composicion de las fases. Esencialmente su
método se reduce a una busqueda de una composicion L, y a acompadarla con perfiles de
Vy L que cuando se usan en el cilculo de etapa a etapa hacia arriba a través de la columna
reproduciran la composicién especificada del disolvente.

Las temperaturas, mas que las pérdidas de calor de las etapas, se especifican para cada una
de ellas y se fija asi el pecfil de temperatura. Las variables de iteracidén que se asumen al

empezar el calculo son las siguientes:

1. - Producto del extracto (L), composicion.
2. - Producto del extracto (L.,), tasa.
3. - Veloaidad lineal del extracto (L), perfil.

El perfil de velocidades del refinado (V) se calcula del perfil (L) asumido. Los cilculos de
etapa a etapa se hacen desde el fondo hacia el domo de manera usual (uso alternado de las
relaciones de equilibrio y balances de materia). Las y, y x, calculadas, sin embargo, nunca
se normalizan. La razon para no normalizar las composiciones de las fases calculadas sera
evidente mis adelante por medio de la derivacion de la ecuacién (3-10). El calculo de
etapa a etapa proporciona una composicion calculada de disolvente. Los errores de la x,
calculada, cuando se utilizan con la ecuacién (3-10) para calcular las composiciones de
aquetlas etapas que st se usan en otro cilculo de etapa a erapa con los mismos perfiles de

velocidad, y K podran reproducir la composicidn especificada del solvente sin error.
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Los autores (Smtth  et. al) modificaron ligeramente los perfiles de fase- velocidad por
medio de balances de materia alrededor de cada etapa para obtener un nuevo conjunto de
perfiles de V y L, los cuales eran consistentes en el sentido del balance de materia, esto es
con la composicion correcta de las etapas. Los cilculos de etapa a etapa se repiten entonces
con la nueva composicién de L, y los nuevos perfiles de velocidades. Los errores en las x,
se utilizan otra vez en la ecuacién (3-10) para dar una nueva composicién de la etapa y

cambiar hacia nuevos perfiles de velocidad.

Después de unos cuantos intentos las composiciones correctas de las etapas y los perfiles

de velocidad convergen en valores constantes.

El resultado final de estz iteracion es un conjunto de perfiles de composicién y velocidades
de fase que satisfacen los requerimientos de equilibrio v balances de materia, pero fallan en
el criterio de que Zy y Ix debe ser igual a 1.0 en cada cocriente a través de la columna. (Los
requerimientos de balances de entalpia pueden asumirse como convenientes, debido a que
la carga en los calentadores o enfriadores utilizados para mantener las temperaturas de las

etapas puede ajustarse independientemente).

Smith y Brinkley (1960) hicieron muchas iteraciones como se describié en el parrafo
antenor. La Zx, obtenida de cada iteracion se grafico contra la tasa L, correspondiente. La
tasa L, 2 la cual la Zx, se convierte en 1.0 se asume como la respuesta final. En otras

palabras, el criterio final de convergencia, fue Zx, = 1.0. Incluso con Ix, = 1.0, Smith y
Brinkley (1960} encontraron que algunas composiciones en medio de las fases no sumaban
1.0. Esta falla se atribuye a errores en la determinacion de la representacion grafica de los
valores experimentales de K. Se hizo la hipétesis de que una solucién numérica petfecta

(IZx =1.0 y las Zy = 1.0 en todas las corrientes) no seria posible a menos que los datos de
equiltbrio fueran exactamente correctos. Algunos trabajos realizados posteriormente han
demostrado que este razonamiento es incorrecto. Para cualquier conjunto de datos de
equilibrio, correctos o incorrectos, se puede obtener una solucion numérica perfecta. Una
solucion perfecta se define como aquella en donde se retinen todas las restricciones de
equilibrio, balances de materia y balances de entalpia, y todas las composiciones de las
corrientes suman 1.0 sin normalizacién. Para cualquier grupo de datos en equilibrio sélo

hay una solucién perfecra.
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El mérodo de Smith y Brankley (1960) fallo en su intento de obtener la solucion perfecta
debido a que no se incluiz un procedimiento para la correccion de velocidades de fase para
forzar a ias Xy y Xx a que sumen la unidad en cada etapa. Friday recalculé el mismo
problema de ejemplo y obtuvo una solucién perfecta. Las ecuaciones y el procedimiento
usado se mostrard en seguida. Pero antes de sea derivada, la ecuacion usada por Smith y
Brankley (1960). para corregir las composiciones de las etapas. Aun cuando esta ecuacion
es mas dificil de trabajar que las ecuaciones derivadas mas adelante, su presentacidon es
valiosa para propositos de ejemplo debido a que ilustra claramente alguna de las
dificultades computacionales que aparecen en sistemas multicomponentes (liquido- vapor

o liquido - liquido) donde uno o mas componentes tienen valores altos de K.

Ecuacion Error .- Para los propdsitos de esta decivacion, se hace que x, yy, se refieran a
las concentraciones correctas, es decir, aquellas concentraciones en la etapa n que
corresponden al perfil de temperatura especificado y a los perfiles de velocidad asumidos.
La concentracion asumida del extracto para cualquier componente dado y todas las
concentraciones calculadas de los liquidos de la asuncién hecha se deduce que contendrin

un error ¢, el cual se define por la siguiente ecuacion

Concentracion calculada = x, + e, (3-2)

La relacién de equilibrio para un componente dado en la etapa 1 es:

1= Kixy (3-3)

Sin embargo, cuando los calculos se inician de etapa a etapa, el valor correcto de x, no se
conoce y se asume un valor equivalente a x, +e,, . Por consiguiente la relacion de equilibrio
debe escnbirse como:

yite, = K, (x; +e,) (3-4)

La resta de (3-3) de (3-4) da

e = Kyey
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Debido a que la x, “correcta™ no se conoce en este punto, las K, en las ecuaciones 3y
(3-4) deben asumirse o evaluarse a partir de las demds x, asurnidas. En cualquiera de los
dos casos, el etror e, se relaciona con el error e, por cada K, usada.

El balance de matera alrededor de la etapa 1 en la figura 15 es

Ly, = Viy, + Lix, —Vy,

El proceso mas complicado que se discuticd, se muestra en la figura 15. Para tal proceso V,

v, se relaciona con L, x, por

R'(1-g) .
Vayo = WL]I] + F ypf (3-5)
Donde g= % (3-6)
X,

El cual representa el factor de recuperacién de un componente dado en el esfuerzo de

recuperacion en el disolvente. Substituyendo en el balance de materia alrededor de la etapa

I nos da:
£ = (5, + k) - 2 67
Ll
Donde Slzﬁfl_ . Kzl_R(l—g)_HgR
L I+ R 1+ R’

(3-8
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La resta de (3-7) de (3-8) da

e, =(S + k) L e,

L

Es de notar que los términos de alimentacion se cancelan, debido a que la concentracién
especificada de y- no contiene error. Se repite este procedimiento en la etapa mimero 3
con el balance de matena.

Lyxy =V, 7+ Lix, — Vyy,

Y dala siguiente relacion entre e, y e
e, =55, +kS, + Ic)%eIl (3-9)

Debido a que todos los términos de alimentacion se cancelan, esto hace posible escribir la

ecuacion para una etapa N de la columna por analogia

e =5 .5, +kg)D e, (3-10)

N+l

Donde ¢ se define como
$= (S, Sy +S8,. S+ .+ 8 S+ S, +1)

Si no se usa reflujo del refinado, entonces, eqy,, = e, y 1a ecuacién (3-10) relaciona el error
de la composicion calculada del disolvente con el error en la x, asumida. Si se usa reflujo

del refinado, entonces e, puede relacionarse con e, por
Se, = Dey + Ly e, (3-11)

Deonde
En = Ko Sy T K S+ .+ KS Nz T RS+ K) (L,/L (e, (3-12)
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V
L nn
N
N-1
v L M+
N M+1
M
V,

Figura(15) Proceso de
extraccion con dos
alimentaciones y reflujo en
ambos extremos.
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Una vez que e, se obtiene de e,, las ecuaciones similares a (3-10) y (3-12) se pueden
escribir para cada etapa y utilizarse para corregir las concentraciones de la etapa calculada.
La aplicacion de la ecuacidn error proporciona de esta manera aquellas composiciones de
etapa que corresponden al factor de separacion usado. Un nuevo cilculo de etapa por etapa
. comienza con las x, corregidas que pueden reproducir exactamente las x, especificadas si se

usaran los musmos factores.

St la sumatorna de las composiciones x, es 1.0, entonces los factores de separacion usados

son los correctos. Si no, se deben asumir otros perfiles y repenr los calculos.

Las ecuaciones (3-10) y (3-12) pueden aplicarse a cualquier proceso de etapas en equilibrio
que no tenga corrientes laterales. Las concentraciones de las corrientes laterales contienen
el mismo ercor que la corriente de la interetapa de la cual se separa la corriente lateral, y por
lo tanto los términos de las corrientes laterales no se cancelan en la derivacién como los
términos de alimentacion. Se pueden derivar ecuaciones similares a las (3-10) y (3-12) para
procesos de corrientes laterales. Debe de considerarse que se utiliza K=1.0 para destilacion,
absorcion, y extraccion, debido a que estos procesos deben realizarse con reflujo del
extracto.

Las ecuaciones error muestran la proporcionalidad entre la composicidn de un componente
en una etapa dada con el error asumudo en x, para ese componente. La e_ para un
componente con factor de separacion menor que la unidad no diferira ampliamente del de
€,, para este componente. Las concentraciones obtenidas de la etapa para tales
componentes en los cilculos por etapa son estables; esto es, no toman valores fuera de lo
razonable. Por otra parte los componentes con factores de separacion muy altos son
inestables. En la extraccion donde la temperatura de la etapas no puede ajustarse para hacer
que las y’s sumen 1.0, las concentraciones de las etapas calculadas de los componentes
inestables, st no se normalizan, algunas serdn igual o mayor que 1.0, esto se notara cuando
se empiecen a realizar los calculos a partir de unas cuantas etapas desde el fondo. Si la x,
asumida es demasiado pequeria, las concentraciones se hardn negativas; si la x, es
demasiado grande, las fracciones calculadas se harin demasiado grandes. Si estas mismas
fracciones se normalizan (o si la temperatura se ajusta, como en la destilacion) para hacer
que las composiciones calculadas sumen 1.0, el rapido crecimiento de los errores en las

concentraciones de los componentes mestables afectara 2 los componentes estables.
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Por lo tanto Smith y Brnkley encontraron necesario calcular cada componente por
separado en la columna. Las composiciones por etapas no se nocmalizaron, y por ende la
imperfeccion de los componentes con valores grandes de K no tuvieron efecto en los
valores pequeios de K (disolventes) d4e los ejemplos trabajados. Los valores altos de K
fueron lo suficientemente estables para perminr la seleccion de los valores de K a partir del
conocimiento del valor de las concentraciones en la etapa. Por esta razon, las correlaciones
graficas de los valores k deben graficarse siempre versus las concentraciones del

componente u otros componentes con valores menores de K.

Ecuaciones del factor de separaciéon

El cilculo de etapa a erapa puede realizarse utilizando el tpo de etapa por medio del uso
alternado de las ecuaciones de equilibrio y balances de materia de un componente dado a
través de la columna en una sola expresién analitica, la cual relaciona la composicion de un
componente en cualquier etapa dada con su concentracion en la corriente de salida de los

fondos. Tal tipo de expresion se derivara del proceso descrito en la fig 15.
La derivacion se inicia escribiendo un balance de componentes alrededor de la etapa 1.
Lyx; =V,7, + L% ~Voy,o
Substituyendo V,y, de la ecuacidn (3-5) y reemplazando y, con K, x, permite que se
reescriba el balance como:
L, =K, Vix vk Lyx, ~Fy,
Multplicando el primer término de la derecha por L,/ L, y definiendo S, como :
S =(K, Vy/ L,

Lu=0+hLix-Fy. (3-13)
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Moviéndose a las etapas superiores y desarrollando las mismas operaciones del balance de
componente

Lyx,=V,y, +L x,-V,v
Lix, =S, L,x, tk L, x, - Fyp

La sustitucion de x, en (3-13) da

Lixy = (88, +kS;+ kL x,- (5, +1) Fye (3-14)

Por analogia ahora es posible escribir la siguiente ecuacién, la cual relaciona la
concentracion del componente en el sobreflujo de la etapa de alimentacion con la

concentracion en la fase del extracto en la primera etapa.

Loy Kyey = (S; o Sap+ K SanSpt oo + k Sy Sy + k Sy R Ly x,
(S Sy + S5 Sy ¥ o+ Sy Su F Sy Fye (3-15)

Después de cruzar la alimentacion intermedia, otra serie de productos de factores de
separacion se forma al multiplicarlo por el término F yg . La ecuacion que relaciona la
concentracion en la corriente Ly, con x, es como sigue:
L X = (S5 Su+ kS, .8y +.. +k S, Sy +kSy+k) L x;
= (S St Sy Syt ot Sy Syt St D F v
o Sy - S F Sy Set L F S5 Syt DF g (3-16)

Para un manejo mas facil de la ecuacion (3-16) se usaran las sigumentes definiciones:

@ = (S,.. Syt Sy Syt oot Suy Syt St ) (3-17)
@ = (Syaz - Su + Sues oo Sst o+ Sy S+ Swu) (3-18)

la ecuacion (3-16) se puede escribir como:

L% = (SL.SN + k@) L,x, - OF y,- ¢ Fy, (3-19)
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Si1 el disolvente que entra se presatura con el reflujo (reflujo de refinado), Ly, Xy, N0 sera
idéntico con S, de la siguiente manera: un balance de componentes alrededor de las

columnas da

Loy ¥y = Vo +L; 5, =Fye — oo  (3-20)

La ecuacion (3-5) puede usarse para eliminar Vyy,. El téemino Vyyy puede reemplazarse

por medio de un balance alrededor del mezclador de reflujo.

1+R 1+R
|4 =1  x,  ——S8x. (321
N’yN R N+17v N +1 R 5 ( )

La sustitucion de (3-5) y (3-21) en (3-20) da
L‘V*i-\'mn = (1 + R)Sx.r - kRL]x1 + RF}’F +RF" Ve

La sustituci6n de L , 1%, en ia ecuacion (3-19) y resolviendo la expresion resultante para

L.x, da la siguiente relacién entre x, y x, para cualquier componente dado

(8+R)F'y.. +(@+RIFy, +(1 + R)Sx,
S1..S, +kg+kR

Ly = (3-22)

Si los valores especificados de R, k, F'y- ,Fy; y Sx, se sustituyen en la ecuacién (3-22),y s
los perfiles de temperatura, velocidad y concentracién se asumen para fijar los factores de
separacion de cada etapa, es posible resolver directamente para x, -que debe asumirse para
reproducir la concentracidn espectficada de disolvente en un calculo de etapa a etapa hacia
arriba en la columna. La x, obtenida, no serd la correcta, desde luego, a menos que los
perfiles asumidos sean los correctos. Asimismo, las composiciones por etapas no surmaran

1.0, 2 menos que los perfiles sean los correctos.
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Las formas de la ecuacion (3-22) que se aplican a procesos mas simples pueden escribirse
por inspeccion. Si no se usa un reflujo de refinado, entonces R=0 y

L xa¥an =S X,
Y es aplicable la ecuacién (3-19).51 no se usa un reflujo del extracto, R'= 0y k=1.0. La
ecuacion (3-15) es aplicable a procesos con una alimentacion Fen el fondo y reflujo de
extracto st se sustituye N por M en las ecuaciones en donde en donde aparece la
alimentacion.. Si el reflujo del extracto se usa con una alimentacion introducida en una

etapa intermedia, se puede aplicar la ecuacidn (3-19) omitiendo el término ®F yg..

Una columna de extraccion simple con una alimentacién en el fondo es aniloga a una
columna simple de absorcién, y debido a que k=1 mientras R* =R = Fy, =0, F" y,. = Vy,,

¥ L goyeen = Sx,, 12 ec. (3-22) se reduce a:

— ¢I/0y0 + LN+-|XN”
S,..Sy +¢

Lx, (3-23)

La ecuacién (3-23) es idéntica con la ecuacién presentada por Edmister para un lavador y
sus ecuaciones son analogas para absorbedores, las cuales se basan en el nimero de etapas
desde el domo, en lugar de empezar en los fondos como se mencioné antes. Para una
columna de destilacion con una alimentacion con un condensador total k=1.0, mientras

que F"=V,=8=0 ylaecuacion (3-22) se reduce a

o+ R)Fx,

X,
b S,..S, +¢+R

(3-24A)

El operador y, se cambid a x;, que es mas comtin en la nomenclatura de la destilacion.

La ecuacion (3-24 A) aplica a una columna con un condensador toral, debido a que la
ecuacion (3-16) se extiende solo a L., v se va a aplicar a una columna de destilacion, es
necesario que Xy, = Yp; es decir, el condensador debe ser total. La ecuacion para una
columna con un condensador parcial se obtiene escribiendo un balance total para el
componente.
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Dyp = DKy +xy, = Fxp + Ly

Y substtuyendo x,, de la ecuacidn (3-16) para dac

(90 + 1 /S'N-t-l )FxF
LS .Sy, +e+1/S,,

x = (3-24 B)

Donde Sy,, = Ky,,[D/Ly,, e igual a 1/R para un condensador total,

Las ecuaciones mencionadas arriba, que son llamadas ecuaciones de factor de separacion.
Estas relacionan la concentracién L, con una concentracion en Ly, y por lo tanto
desernpefian la misma funcidn que la de un cilculo de etapa a etapa. Si la derivacion se
hace de arriba hacia debajo de la columna, los valores de K, L, y V para cada etapa deberin

agruparse en la razén L/KV que se define como el factor de absorcion,

Ecuaciones de balance de materia.

Las ecuaciones de balance de materia que relacionan L,x, con otras corrientes en la
columna se convierten en algo complicado si se utiliza el reflujo del extracto.

Sin embargo para dar una revision en forma breve, s6lo se mostrardn las mas utilizadas.

La cantidad del componente dado en el extracto para la etapa 1 se representa por 1;x,. La

cantidad del componente en el disolvente recuperado S; viene dado por

SpXse = 8Lx, (3-6)

., ¢ Se 5
También thl(gx'l )= Z(x&s ),

6 Se = Ly Z(gx, ),- (3-25)
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Debido a que S =L - (1 +R)B
L| C
Entonc B= 1- ) 3-26
ntonces 1+R'[ ;(81’1),:' (3-26)
La corniente V, esta dada por Vo=R'B+F" (3-27)
. R\l-g ,
Y Voo = _(——,)'lel +F'yp (3-5)
1+R

Un balance del componente alrededor del equipo recuperador de disolvente y el divisor de

reflujo del extracto,

Lx, = S;xg +(1+ R)Bx,

Que se reagrupa para obtener

1-g
1+ R

Bx, = Lx (3-28)

Un balance del componente alrededor de la columna relaciona L, con la composicién del

refinado de 1z siguiente manera

Fyp + 8xg +Vop, = Dy, + Ly

La sustitucicn de Vyy, de (3-5) da
F'Ye + Fyp + 8xg = Dy + kL;x, (3-29)

La D puede eliminarse con un balance toral

D=F+8+V,- L, (3-30)

Las ecuaciones (3-26) v (3-27) se combinan para dar una expresién para V, ,la cual cuando

se sustituye en la ecuacidn (3-30) da

D=F+F+8+ jL (3-31)
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Donde j representa un grupo de términos que se muestran en la siguiente ecuacion:

— RI
1+ R

J [1— S (gx])‘,]— 1.0 (3-32)

Sustituyendo en la ecuacion (3-31) en la (3-29) y reacomodando se obtiene la expresion

deseada para L.

L= F'yp=yp)+ Flve - yp)+Slxs - yp)
kxy = jyp

S1 no se utiliza reflujo del extracto, R’=0 y el denominador se reduce a X,V -

(3-33)

El método de cilculo que se describié en los parrafos anteriores utiliza los datos de
equilibrio en la forma de coeficiente de distribucién K =y, /x;, donde Y; ¥ x; se refteren al
refinado y al extracto respectivamente. Uno de los puntos a considerar es que estos daros
son muy escasos, por lo que generalmente hay que calcular las lineas de traslape
analiticamente u obtener datos experimentales. Esto se manifestara mds adelante cuando

se describa el ejemplo de cilculo para este método.
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3.1 Método de 1a O-simple

El método numérico que se presenta enseguida, se aplica a sistemas que contienen

cualquier mimero de componentes distribuidos entre las dos fases liquidas.

Afortunadamente, para su disefio las columnas de extraccion liquido - liquido se operan
usualmente en condiciones cercanas a las isotérmicas, debido a que los datos de equilibrio
y entaipia para esos sistemas raramente estan disponibles. Por lo tanto, en el método que se
presenta a continuacion solo se consideran las operaciones en condiciones cercanas a las
isotérmicas. Cuando los datos dependientes de la temperatura estin disponibles, el efecto

de la temperatura puede incluirse, con el uso de otros procedimientos de cilculo.
Cilculo de un extractor isotérmico a contracorriente. Figura 16

El proceso de separacion en la extraccion liquido — liquido se basa en el hecho de que
existen ciertos pares de liquidos que se apartan grandemente del comportamiento ideal en
sus relactones, por lo que son solamente parcialmente miscibles.

Para este método se parte de la consideracion de platos perfectos, es decir,

Vy i o

l+6{£‘5’lJ
Vii/ e

A través del uso de conceptos de termodinimica clsica, esta expresion puede clasificarse

Y

dentro de los conceptos de equilibrio liquido - vapor, a través de:

nEKx o (39
En este caso K| esta definida por:
L
k=L
Y
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-1
)
j+1
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N
Figura 16 Extractor a
vV L contracorriente ¢con
Di:c:iven te rehff'ma do multiples etapas para el
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Para dar una mejor vision acerca de este algoritmo, se consideran los problemas
involucrados en la umdad de extraccion a contracorriente como se muestra en la
figural6.Se supone que el problema a resolver consiste en la determinacién de la
distribucion del producto que se puede esperar cuando se especifica la tasa de disolvente

fresco Viy,,, la tasa de alimentacién L,, el nimero de etapas, los juegos de composiciones

{%u} ¥ {yne ), 1a temperatura v la presion de la columna

Para iniciar el procedimiento de cilculo propuesto, se asumen los grupos de tasas de
disolvente y refinado, {(V),}y {(L),} asi como también los grupos de composiciones,
{(x).} v {().}, v se utilizan para calcular el grupo correspondiente de valores de K,
(K.}

Sobre la base de esos valores asumidos, el valor de absorcion es

y se calculan todos los valores.

Después de que se realizé el cilculo de las Aij , las tasas de componentes del flujo pueden

determinarse a través de la resolucién de la matriz de ecuaciones que se presenta a

continuacion
_~(A LD 1 0 o . o
Ay, -(A 4+1) 1 0 0
A T e et e ne s
0 e e 0 A g (A +1)
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No obstante que la matriz representa una combinacion de balances de marteda v
relaciones de equilibrio, algunas veces se hace mencion de ella como un simple balance de
materia de componentes. La resolucién de la rtasa del componente de flujos {V,} de la
matriz se puede obtener mediante el uso de formulas simples, algunas veces llamadas

algoritmo de Thomas.

Después de que se han determinado los flujos de los componentes {( V,)ca} por medio de

la matriz para cada componente i, el juego correspondiente de tasas de flujo {Q)ca} enla
otra fase se calcula por medio del uso de la relacion:

(e = @, (V.
Luego se aplica el método de convergencia de la © - simple. Después de que se encuentra la
8 deseada (0>0) que minimiza g(®), los juegos correspondientes de valores para el flujo

total y composiciones [{Vj},{Lj}.{xji},{yi)] se encuentran por medio de las siguientes

eCUACIOnes:

VL o
Vl- =

' !
1+ B(ﬂ]
Vi ca

L v,
ij = 7]_;(";_] Vi y Vi= o';{‘%] Vi (3-37)

(3-36)

Donde 1,y 6; son hasta este punto multiplicadores indeterminados. Las definiciones dadas

por la ecuacién antenor implican que:
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De la definicion de fraccién mol y las relaciones antenores, se obnene

V. i’ ca
X = y Y, = (3-39)
i) U}'

Los multiplicadores 6 ,, y 1 se relacionan con un balance general de materia que abarca

desde el domo de ta columna hasta cualquier plato | de la manera siguiente:
Ty~ - f=0 (3-40)
Donde p=V-L

Para cualquier eleccion de 8, los valores de las cantidades V,, v,,, v A, se pueden calcular,
v entonces la ecuacién anterior se puede reducir a una ecuacién con dos incognitas.
Consecuentemente, existiran un nimero infinito de opciones de valores de esas variables

que sausfagan la ecuacidon . Para obtener una resolucion satisfactoria se utilizara la

siguiente relacion

G, =i(1 <j<N-1) (3-41)
7

Cuando las ecuaciones anteriores se resuelven para nij, se obtiene la siguiente férmula

) —B+f +akv,,

M 2%

S

(3-42)
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Cabe mencionar que las ecuaciones antes descritas requieren que N, =0 y 6= 1. Por lo
tanto, para cada eleccion de 9, los valores de las composiciones y tasas totales de flujo
deben calcularse con todas las ecuaciones descritas arriba. Ese grupo de composiciones
corregidas se utilizan para calcular el coeficiente de actividad ‘yvﬂ y"j, [ Donde }'VJ, es

funcién de {y;} y v', es funcién de {x;} para cada componente i en cada plato i)

Entonces los coeficientes de actividad corregidos se utilizan para calcular un nuevo grupo

de valores de K {K;} por medio del uso de la definicién proporcionada en la ecuacién (3-

34).

Sobre la base de ese juego mejorado de valores de las varables, {Vi},{Li},{Kii}, el

procedimiento descrito se repite resolviendo primero los balances de materia (ecuacién 3-
35).

El procedimiento descrito se repite hasta que la tolerancia sobre 8 y/o las Vj se satisfagan,
Un resumen de los pasos propuestos por el Holland para el cilculo se da a continuacién:

1.- Asumir los valores de los siguientes grupos de variables {Vi}.{y:} v {x;}. Sobre la base
del grupo de valores de {(V,), }asumidos calcular el juego correspondiente de tasas de flujo
{(.).} por medio del uso de balances de materia totales. De los grupos de valores asurnidos
de composiciones {(y; },}y {(x2.}, calcular los coeficientes de actividad y por ende los

valores correspondientes de K {(K,),} por medio de la ecuacién (3-34).

2.- Usar los resultados del paso 1 para resolver los balances de mareria de cada componente
1 v sefialar las tasas de flujo total {(V9.}. Entonces calcular el juego correspondiente de

tasas de flujo {(l)),}para cada componente en la otra fase por medio del uso de la relacidn:

(e = (A, (Vi)

3.~ Sobre la base de las tasas de flujo calculadas, {(vii)ca} v {(lji)ca}, en el paso 2y las tasas

de flujo total, {(Vi)a} y {{lj)a}, asumidas en el paso 1, encontrar 12 0 que minimuza g(0).
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Sobre la base de esta 0, calcular el juego correspondiente de composiciones y tasas totales
de flujo con el uso de las ecuaciones 3-35 a 3-42. Usar ese grupo de ecuaciones corregidas
para encontrar las relaciones correctas de K (Kji), usar el método de buisqueda conocido

como la “seccion de excelencia” para encontrar la ® que minimiza g(®).

4.- 518 y/u otras variable tal como las tasas de flujo, satisfacen las tolerancias preasignadas,
se ha logrado la convergencia; de otra manera, se repite el procedimiento. El juego mas
reciente de valores de las variables encontradas en el paso 3 se convierte en los valores

asumudos de las variables en el paso 1.

Aplicacién del método a otros disedios

St la alimentacién es mas ligera que la corriente del disolvente, la alimentacion se identifica
como Vi, mas que L, (ver la figura 16). El procedimiento de cilculo para el caso en que la

alimentacion se define como V ,, es idéntico al descrito anteriormente.

Cuando una alimentacion se introduce en un plato intermedio f en la columna, como se
muestra en la figura 17, el procedimiento de cilculo es el mismo que el descrito arriba,
excepto que los balances de materia deben reflejar la adicidn de la alimentacién en el plato
/- En el tratamiento de todos los platos de alimentacién asi como los platos donde entra el
disolvente se utiliza un modelo diferente. En este modelo se hace Ia suposicién de que toda
la alimentaci6n entra en contacto intimo con el liquido que abandona y entra al plato de
alimentacion, y que la alimentacidn se distribuye entre las dos fases liquidas como la
corriente ligera V¢ que abandona el plato de alimentacion fy que se encuentra en equilibrio
con la corriente del liquido pesado que abandona el plato L. El balance de materia de los

componentes que abarca el plato de alimentacion festa formado entonces por:

A V(A + WV, = —FX,  (3-43)

Donde
L, L
SRS Uik
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La formula de vy para la columna mostrada en la figura 17 se obtiene cuando se reemplaza

(Vusi *ly) en la ecuacion 3-35por (V. +l,; +Fx).

Cuando se utiliza reflujo del extracto para ayudar a efectuar una separacién dada como se
muestra en la figura 18, el procedimiento de cilculo y método de convergencia es el mismo
que el descrito anteriormente, excepto por las matrices de balance de materia que se deben
revisar COmo un requerimiento para reflejar la configuracién de la columna. La etapa de
"remocion de disolvente” que se muestra en la figura 18 es similar a un condensador en una
columna de destilacion. A diferencia de un condensador, de cualquier modo, la etapa de
remocion de disolvente consiste raramente en sélo una etapa de equilibrio. En vez de esto,
“la remocion de disolvente” consiste generalmente en algin otro tipo de proceso de
separacion, el cual debe solucionarse simultineamente con el problema del extractor. Para
poder enfocar la atencion en la solucién del problema de extraccidn, se hari la SUPOSICIOn
de que las separaciones efectuadas en la etapa de remocién del disolvente son
independientes de la tasa de flujo y la composicién de alimentacién de V, hacia la etapa de
remocion del disolvente. Es dectr, que S, se considera el factor de separacion, st para cada

componente 1 es constante, donde
d.
—+ (3-44)

El balance de materia que engloba las etapas de remocién de disolvente estd dada por:

Vi =V iy +d = v, +(%+ l)a”i (3-45)
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Vi
V,
Extractq,| Separador 0
de solvente Solvente
v, L, purificado
Extracto Segunda
alimentacién 7 L, D
(0 segundo solvente) Reflujo del Producto
extracto
1 1
2 2
3
J'l f-1
] f
F
. >
jril Alimentacion f+1

F * f-1 j-1

Alimenta £
cién i
1
+1 .
N-1
N-1
N
N
L, Vi Ly
Vin Solvente fresco Refinado
Refinado
Solvente
fresco
Figura (17 ) Extractor que puede operar con Figura (18 ) Extractor con reflujo
dos alimentaciones o dos solventes de extracto
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La elimtnacion de d; de las ecuaciones (3-44) y (3-45) da
~(l+s5) v, +v, =0 (3-46)
. Para cualquier componente 1, el balance de matenia que encierra el plato 1 esta dado por

Vot by, — vy =

1

[11' =0 (3-47)

Larazén ly/v, debe establecerse en términos de S, med:ante el uso de la ecuacion (3-44)

b} D | (3-48)
Voi _Lg +1
D

por medio del uso de esta relacion y la relacidén de equilibrio 1, = A,v,, es posible

restablecer la ecuacion (3-47) de la siguiente forma:

L,

D
L

1+—
D

5V — (Ah + I)Vn‘ +v,,=0 (3-49)

los balances de los componentes restantes se desarrollan de la misma manera, y el grupo de

balances de materia para cualquier componente i en la columna que tenga la configuracién

mostrada en la figura 18 se representa por una matriz
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-(1+si) 1 0 0 0 .. 0
S,
— D _(1+A] 1 0 0 0
1+[7L0 ( W
Ai = 0 Al A(1+A) 1 0 0
O e, 0 Any (1A 1
T
v-—-[vov,,....vﬁ...vM]
1 =[00..0FX,0..0v, ] (3-50)

(El elemento Fx; aparece en la hilera como f para indicar la ecuacidn(3-43))

Para un extractor con reflujo, el método de 1a 8 - simple difiere un poco del procedimiento

descrito; por lo que el multiplicador 8 se define como:

.{é’.". = %ﬁ} (3-51)
vOJ' vOJ'

[x"]

Aqui nuevamente, es necesario que las tasas correctas satisfagan el balance total de

componente
FX 4y, =v+d +1; (3-52

debido a que L, /D y el grupo de las s; son conocidas pero que atin son el resultado de
suposiciones hachas en todas las iteraciones, se puede asumir que d; / v, esta determinado

Unicamente para todas las iteraciones por medio de la ecuacidn (3-44).
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Entonces, por medio del uso de 1a ecuacion (3-44), la definicidn de 8 como se obtiene por
la ecuacion (3-51), y la ecuacion (3-52), la siguiente formula para los valores correctos de v,

se obtene

_ FX;' FVyi
v, = (3-53)

) I
P +9(—Ni)
L Voi
D

para una columna con reflujo de extracto figura 18, las ecuaciones definen los valores

ca

correctos de L, v, LV, AV, x;, e y; son de la misma forma que las que se utilizan en las
ecuaciones 3-35 a 3-42 reemplazando v, por v,

Por ejemplo, la expresion |, dada por la ecuacion (3-37) se convierte en
L
1;.‘ =S T Ve (3-54)

El cilculo de los valores correctos de D y L, ameritan una mayor atencién. Debido a que
cada miembro del juego de {s} asi como también L,/D contintian supuestas, de esto se

tiene que la razén de valores correctos de di y v, estd dada por la ecuacién (3-44), esdecir,

cuando se resuelven para d; la ecuacién y ambos lados de la expresion asi obtenida se

suman para todos los componentes 1, la siguiente expresidn es para obtener los valores

correctos de D

(3-36)
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Igualmente, la siguente expresion para el valor correcto de L, se obtiene por medio la

ecuacion (3-48)

L= 1= Zsivﬁi - (3-57)

ahora se introducira 6, la cual estd definida por :

1i
- a,z[_)
01

<a

que esigual a la umidad. La eliminacion de (v/v,),, através de la ecuacion

vV, = oli(ns,,)vm (3-58)

cuando se sustituye el resultado dado por las ecuaciones (3-56),(3-57) y (3-58), en el balance

total de marerta

Vi-L,-D-V;=0
se obtiene la siguiente expresidn por un reordenamiento

,ch:HS Z(l+s)

[EX]

lo cual da el resultado de 6 = 1.
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El cilculo de los miembros restantes de los grupos {nj} v {oj}se realizan de manera

analoga a los absorbedores.

Este método numérico es aplicable para sistemas que contienen cualquier nmimero de
componentes distribuidos entre dos fases liquidas. Aunque su aplicacidon en algunos
problemas nos da una rapida convergencia; en otros su convergencia es lenta o puede
fallar defimiivamente. Por lo que con el desarrollo del programa de computo, se podra
comparar su rapidez y exactitud para un problema conoado y delirmtar un poco mis el

campo de aplicacion de este método.
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Para efectuar una comparacion entre un método analitico y uno grafico, es necesario realizar
varios ejercicios de aplicacion, con lo cual se podri revisar la exactitud y la simplicidad de cada
método. Por lo que a continuacion se presentan ejemplos de los modelos que se analizaron en

las secciones precedentes.

Ejemplo de resolucién grafica

Se tiene una disolucién de acetona a 25° C (20% en peso) del cloroformo (80%) en peso con
una mezcla de disolvente compuesta de agua (65% en peso) y acido acético (35% en peso).
Utilice una columna con cinco etapas en equilibrio e introduzca toda la alimentacién en la
etapa mtermedia. Utilice una relacion 1:1 de disolvente /alimentacion y una razdn de reflujo

de R'=10.

Solucién
Para este sistema  Brancker, Hunter and Nash publicaron los datos del sistema a 25 °C, y

posteriormente Smith adiciona algunas lineas mis.

Antes de iniciar con la solucidn del problema es necesario estimar el rendimiento en la
recuperacion del solvente. Para los propédsitos de este problema se estimara que el 98 % de
agua y acido acético en L, es recuperado en S; y que un 1% de acetona y cloroformo en L,
aparecen en Sg. En otras palabras g = 0.98 para el agua y el dcido acético y g = 0.98 para Ia
acetona y el cloroformo.

Los rangos de los productos que se utilizan generalmente no son estimados correctamente se
aqui se supondrin, esto con el fin de ver el efecto de estas suposiciones iniciales en la rapidez
de convergencia de la resolucion.

Una base de F = § = 100 se usari. También supondremos que D = B =50y S, = S = 100.
Entonces V= (10) (50) = 500 y
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Debido a que la tasa del solvente no es muy alta, el cambio en las fases que atraviesan N
debido 2 Ia entrada de disolvente insaturado no sera extraordinario.
En tal caso es comun suponer con un alto grado de certeza que el extracto variara linealmente

de Ly, aL,

Ly =Ly+ %(5— 1.{)=650+ —52—(100 —650) = 430

M+1

N

Vs = Lypeo + D=5 =320+ 50-100=270
Va=Ly+V,—L; =430+500-650 = 280

Lyra=Ly+

(5§-L,)=650+ %(100 ~650) = 320

El cambio de 10 unidades entre V,, y V., indica que las tasas calculadas arriba son poco
razonables , debido a que la diferencia debe ser aproximadamente igual a la tasa de
alimentacién de 100. La discrepancia se debe a los 650 usados para L,, como se ve en los
resultados finales, donde el valor se encuentra situado en la regién del 110.

Los valores estimados para las L y las v al final de cada seccién de la columna pueden ahora ser
promediadas para obtener los valores promedio de V, V', L y L. Los valores promedio
iniciales de K se obtienen promediando todos los valores todos los datos delas lineas de union
del sistema. No se hard ninguna distincion entre K y K' para la primera iteracién,

Los valores promedio de las tasas y de K se usan ahora para calcular S, y S, para cada
componente. La substitucion de los factores de separacion

Ein las ecuactones correspondientes dan un estimado de recuperacidn. Las K y los factbores de

separacion usados en la primera iteracion se muestran a continuacion con las f calculadas.
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EJEMPLOS
Tabia 4.1
Componente K=K' S, N F
Acetona 2.12 1.49 1.50 0.144
Cloroformo 8.0 5.60 5.66 0.00195
Agua 0.04 0.0278 0.0281 0.972
Acido acético 0.264 0.192 0.194 0.812

Bxg+Spxs, = f(Byp + F' yp +Sx,) @)

Dyp = (1 —fXFJF +F yp+ 5-\”;) (42
Bxp=—2 (Bxn +5,.x 43
B 1+£R,(XB E\sE) (#-3)
1+ R'
1-g

Las ecuaciones (4-1) a (4-4) se usan ahora para calcular las tasas finales. Las tasas finales
calculadas que se encontraron son diferentes a las asumidas, por lo que la primera iteracién es

repetida con los mismos valores de K pero con nuevas tasas. Los resultados se muestran a

continuacién junto con los asurnidos inicialmente:

Tabla 4.2
B D L v, S,
Asurmida originalmente 50 50 650 500 100
Resultado de Ia 12 Iteracion 29 105 124 29 92
Resultado de la 2* Tteracion 4.1 109 S 132 41 87
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Las tasas finales calculadas deberan converger en un solo conjunto de respuestas después de

tres 0 cuatro intentos, esto junto con los valores de K asumidos.

Sin embargo, la convergencia con los valores iniciales de K no es deseable, esto debido a que

tos valores de K estimados no son los mds correctos. Se realizaron dos calculos con el primer

conjunto de valores de K debido a que las suposiciones iniciales de las tasas no eran las

adecuadas. Las composiciones finales obtenidas de tales suposiciones no definen el con

exactitud cual porcién de las dos fases sera en la que opere el proceso. Los resultados del

segundo intento son mds idéneos para este propdsito y deberin permitir una mejor seleccion

de los valores de K, a continuacién se presentan

Tablas 4.3
Componente S, S, £ VoVot s 1X nes Bxy+Spxg
Acetona 2.32 0.425 0.197 20 3.93
Cloroformo 8.74 1.60 0.00516 80 0.412
Agua 0.0434 0.008 0.957 65 62.2
Acido acético 0.300 0.055 0.707 35 24.8
200 91.3
Componente |  Dyp 1- ¢ Bxy | L*r R’ Lx, X, Y
E+ gR 1 - g
Acetona 16.1 09 | 354 111 3937 | 0298 | 0.148
Cloroformo 79.6 0.9 0.371 1.1 4.1 0.031 | 0.732
Agua 2.82 0.00185 | 0.115 550 634 0.480 | 0.026
Acido acético 10.2 0.00185 | 0.046 550 25.2 0.191 | 0.094
107 1320 | 1.000 [ 100
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Los tactores de separacion usados en la segunda iteracion y los resultados obtenidos con esos
tactores de separacion se utilizan con las ecuaciones (4-1) a (4-4) para calcular nuevas
composictones. Las figuras citadas antes (Brancker et. AL} proporcionan los valores requeridos
para calcular las x del agua y el acido acético de las y; calculadas para esos componentes de la

simiente manera:

Tabla 4.4
Componente Yo K X
Agua 0.026 0.044 0.588
Acido acético 0.094 0.288 0.327

Los perfiles de concentracién del 4cido acético y el agua en la fase del extracto se asumen
como lineales esto con el fin de aproximar la composicién de los platos en toda la columna.

Esas composiciones aproximadas de los platos se utilizan con las figuras a, b, ¢ y d (Brancker
et. al) para proporcionar los valores aproximados de K para cada componente en cada etapa.

En este ejemplo mostraron el siguiente comportamiento:

Tabla 4.5
Componente K=(K KK K'=(K,KK,)"*
Acetona 2.82 . 2.00
Cloroformo 15.6 9.52
Agua 0.0585 0.102
Acido acético 0.294 0.300

Este elaborado procedimiento de calculo del valor promedio de las K es usualmente necesario
debido a que los coeficientes de distribucién raramente son funciones lineales de la
composicion. Cuando las curvas de los valores de K no son lineales, un promedio aritmético

de dos valores es inadecuado.
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Los valores de K calculados en cada iteracién son usados en la sigutente. Las iteraciones son
repetidas hasta que dos conjuntos sucesivos de valores de K convergen. Es necesario realizar
cuatro iteraciones en este ejemplo para obtener una convergencia satisfactoria de los valores
de K. Uno de esos cuatro intentos fue necesario debido a las pobres suposiciones del inicio.

Los resultados para todas las iteraciones se muestran en la tablas 4.6

Tablas 4.6
Tasas finales
B D Se L, Vo
Asumido originalmente 50 50 100 650 500
Resultados de la 1 Iteracién 291 105.3 9.7 123.7 29.1
Resultados de la 2°. Iteracién 4.07 108.7 87.2 132.0 40.7
Resultados de la 3% Iteracién 2.85 112.6 84.5 1159 285
Resultados de la 4*Iteracién 2.46 114.7 82.8 109.9 24.6
1%, Tteracion 2%, Iteracion 3°. Iteracion 4% [teracion
Xy
A 0.233 0.298 0.247 0.225
B 0.013 0.031 0.012 0.007
C 0.520 0.480 0.533 0.556
D 0.234 0.191 0.208 0.211
X2
"A 0.893 0.869 0.903 0.908
B 0.048 0.091 0.042 0.030
C 0.040 0.028 (.039 0.045
D 0.018 0.011 0.015 0.017
Xy
A 0.162 0.148 0.152 0.153
B 0.758 0.732 0.709 0.697
C 0.017 0.026 0.038 0.044
D 0.062 0.094 0.101 0.107
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Seccién superior Seccidn interior

Ka | Ko | Ko | Ko | Ky | Ky | Ko | Kp

Asurnido originalmente 212 | 80 | 0.04 | 0.264 | 2.12 8.0 |0.040 | 0.2064

Resultados de {a 12, Iteracidn

Resultados de la 2% Tteracion | 2.82 | 15.6 | 0.058 | 0.294 | 2.00 9.5 0.102 | 0.300

Resultados de la 3% Iteracion | 2.78 | 14.5 | 0.064 | 0.301 | 2.23 122 1 0.083 | 0.287

Resultados de la 4%.Iteracion | 2.81 13.9 1 0.065 | 0.304 | 2.31 13.5 | 0.075| 0.281

Note como los resultados del primer cilculo concuerdan con los de los calculos finales, esto a
pesar de las pobres suposiciones para las tasas y los valores de K. En este problema la
repetcion de la primera tteracion con el primer conjunto de valores de K estorbo la
convergencia. El tinal de la tabla anterior muestra la concordancia del juego de valores de K

entre la tercera y cuarta iteracion.

El procedimiento descrito anteriormente en la mayoria de los casos provee un buen estimado
de la separacion. Pero es claro que en algunos problemas, es dificil hacer un buen estimado de
los valores promedio de K y las tasas de cada seccién de la torre.

Los casos en donde se usa de una gran cantidad de solvente son mas dificiles debido al gran
cambio en las etapas N y N-1 en Ia cual una gran cantidad de disolvente insaturado disuelve
una gran parte de Ny . El ejemplo descrito presenta una dificuitad similar en el otro lado de de
la columna debido al reflujo de una gran cantidad de extracto. Con las g asumidas, el extracto
es removido mas alld del area de solubilidad.

Cuando Vj, se mezcla con L,, el punto de adicion continua dentro de la region de inmiscibilidad
pero cerca del area de solubilidad de tal forma ‘que V, es una fraccién pequeiia de V,. La
disolucion obtenida en la fase del extracto contiene una porcién bastante alta de V, lo que
ocasiona que las concentraciones difieran radicalmente de las de la etapa 2, por lo que los

valores de K difieren de ¢tapa a etapa.
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El método de cilculo descrito a continuacion utiliza los datos de equilibrio en la forma del
coeficiente de distnbucion Ki =y, y x; donde y; y x; se refieren al refinado y al extracto
respectivamente. Los datos de coeficiente de distribucion son escasos. Un numero
considerable de lineas de unién fueron determinadas por BRANCKER et al. Para el sistema
de cloroformo-agua -icido acético a 25° C, y SMITH calculé lineas de unién adicionales.
Debido a la cantidad  de lineas de union que tiene este sisterna, se utilizard para ilustrar el
método de calculo. Como se mencioné antes, los coeficientes de distribucién en un sistema
de cuatro componentes puede grificamente correlacionarse con la concentracidn de dos fases
, ¥ los valores de K para este sisterna estin graficados vs. la concentracién del agua y del dcido
acético en las figuras B-6 y B-7 de Smith estos dos disolventes se escogieron debido a que
tienen valores pequefios de K y son mis estables en los cilculos de etapaa etapa que los otros

dos componentes.
Ejemplo de aplicacién

Se tiene una solucién de acetona a 25°C (20% en peso) det cloroformo (80% en peso)con una
mezcla de disolvente compuesta de agua (65% en peso) y acido acético(35% en peso). Utilice
una columna con cinco etapas en equilibrio e introduzca toda la alimentacién en la etapa
intermedia. Utilice una relacion 1:1 de disolvente / alimentacién y una razén de reflujo de
R'=10. Si Ny M se fijan como 5y 2, respectivamente, y F' v R son iguales a cero.

Como se es de notarse las caracteristicas son idénticas al ejemplo anterior, pero el método de

resolucion es el que cambia.

Solucién

A continuacién se tabulan las variables especificadas de este proceso
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Tabla 4.7

VARIABLES ESPECIFICADAS Nt
Presion en cada etapa N
Temperatura en cada etapa N
Temperatura y presion en el divisor de reflujo del extracto 2
Temperatura y presion de las corrientes de salida del equipo de 4

recuperacion del solvente

S C +2
F C +2
Numero total de etapas 1
Localizacion de la etapa de alimentacion 1
Razén de reflujo 1

Recuperacion  de cada componente en el aparato de recuperacion del] C

solvente

3C+2N+13

La presién de la torre se considera de 1 atm., y todas las temperaturas de las etapas seran de
25°C. La misma presién y temperatura se considerard para el divisor. La temperatura y
presion para las corrientes de salida del aparato de recuperacion del disolvente no son
importantes en este ejemplo excepto por la terperatura del reflujo que debe ser de 25°C. El
disolvente y la alimentacién deberdn entrar en la columna a 25°C y a la presion de la misma,
Las composiciones de la alimentacion y el disolvente, al igual que las tasas; se han
especificado  en el enunciado del problema asi como también el ndimero de etapas, la
localizacion de la etapa de alimentacién, y la razén de reflujo de extracto. Los factores de
recuperacion (g) en el aparato de recuperacion se asumirén como g = 0.01 para la acetona y

el cloroformo y g = 0.98 para el agua y el dcido acético.

Estas son suposiciones rapidas, las cuales en un disefio mds riguroso tendrin que revisarse
por medio de cdlculos de separacion en el aparato destinado para este fin. El aparato de
recuperacién no puede disefiarse hasta que se conozcan la tsa y composicion de L, y esas
cantidades no pueden conocerse hasta que se hayan hecho los caleulos de extraccion. Por lo
tanto para empezar es necesario asumir valores arbitrarios de g para cada componente.
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Los supuestos niciales se obtienen del caiculo corto, L, y las x; pero se debe tener presente
que las predicciones de este método no son muy exactas debido a la naturaleza impredecible
de los perfiles de las tasas de este problema en particular. Los valores de x, asumidos junto

con otros valores se tabulan a continuacidn.

Tabla 4.8

COMPONENTE|{ x, ASUMIDA g gx, K

Acetona 0.2255 0.01 0.00226 0.1

Cloroformo 0.0074 0.01 0.00007 0.1

Acido acético 0.219 0.98 0.20668 0.9818
1.0000 0.75409

Las ecuaciones (3-26) y (3-27) no dan los valores de B y Vo.

109.9
1+R,[ -3¢ (g 1)] (1 0.75409)=2.457

Vo=R'B=10(2.457 =24 .57)

Sg=L ~Vy-B=1099-246-25=82.8
D=F+S+Vy~L;=100+100+24.6-109.9=114.7
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Para el caso en cuesuon, F y.= R =0,y

_1+10g
11

K

¢ = SzS3S4SS +S3S4SS +S4SS +S5 +1
P = S4S5 + SS +1

Con lo que la ecuacton (3-22) se reduce a:

_ @QFyp+Sxg
815,8535,S5 + K¢

Lyx

Esta ecuacion hace que L;x, corresponda con los factores de separacion usados. Sin embargo
st el calculo de etapa a etapa se inicia con las x, proporcionadas por la ecuacidn (3-22), la
formacion de errores debido al pequefio redondeamiento de cifras en las x, calculadas
resultara en concentraciones de etapa irracionales. La necesidad de un cileulo por etapas puede
eliminarse por la aplicacién de la ecuacién (3-22) a L,x,, L;x,, etc. En la misma manera que L;x,

de la misma forma que L,x,. Las formas necesarias son como sigue:

Lx_@ﬁ@ﬁ&&+mm+@&+&+mﬁh%
a2 5,858,S5 + 838,55 +S,Ss + S5 +1

oy = (S4Ss +Ss + Wy +(S4Ss + S5 +1)F, + Sx,
3 35,85 +848; + S5 +1
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(SS + 1)V3y3 + st

Lyx, =
T 8,8+ 85 +1
Vyvg +Sx .
LSxS = 4T‘;+"_i"_s Y Vnyn = SnLnxn

El uso de las ecuaciones descritas antes depende de las suposiciones de los perfiles de V|L, y
K. Los resultados del método corto de cilculo del ejemplo grifico se utilizaron para
suministrar los valores de V,L, y los valores de los componentes de K. Los valores iniciales
para las tres etapas intermedias se obtuvieron por interpolacion lineal. Estas suposiciones se

listan a continuacién:

Tabla 4.9

Etapa L A Acetona | Cloroformo Agua Acido

N+1 100.0
3 102.0 114.7 2.9 13.00 0.083 0.32
4 104.0 116.7 2.7 13.12 0.0817 0.307
3 105.9 118.7 2.5 13.25 . 0.0805 0.295
2 107.9 20.6 23 13.37 0.0792 0.282
1 109.9 226 2.1. 13.5 0.078 0.270
0 24.6
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Para poder investigar el efecto de los perfiles de K en la convergencia, en la solucién de este
ejemplo se hicieron muchas iteraciones, en las cuales los perfiles de V y L se mantuvieron
constantes y solo se perrmitd varar los perfiles de K de iteracidn a iteracién. En otras
palabras se calcularon las composiciones de las etapas que corresponden al perfil especiticado
de temperatura y los perfiles supuestos de V y L listados arriba. Fsta solucion satisface las
restricciones de equilibrio y balance de materia pero fallo al criterio de £y =1.0 y Zx=1.0 en
cada etapa. Se realizaron cuatro iteraciones con los perfiles iniciales de V y L listados arriba. El
comportamiento de las composiciones en cada una de estas cuatro iteraciones es representado

por las composiciones de la etapa son listados a continuacién.

Tabla 4.10
¥, Normmahzadas
Componente Supuesto 1 2 3 4
Acetona 0.225 0.240 0.205 0.170 0.158
Cloroformo 0.007 0.007 0.004 0.002 0.001
Agua 0.556 0.542 0.570 0.595 0.607
Acido Acético 0.211 0.211 0.221 0.233 0.234

Puede observarse que la composicién de la etapa 1 se va aproximando a algun valor constante.

La Zy, y Zx, paracada intento esta dada por:

2 Vn = 2 V¥ (3-34) y X, = A (3-35)

vV, asumldo L,

Donde £V.y, vy ZL,x, se refieren a los valores calculados obtenidos con las ecuaciones de

facytor de separacién. Las ZV,y, y ZL.x, obtenidas en los cuatro intentos de la primera

iteracion se muestran a continuacion:
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Tabla 4.11
Etapa Zy
1 2 3 2
4 1.053 1.003 1.004 1.006
3 1.031 0.947 0.991 0.987
2 0.686 0.552 0.504 0.494
1 0.703 0.583 0.512 0.497
Etapa ¥x
1 2 3 4
5 1.071 1.037 1.039 1.042
4 1.043 0.973 1.024 1.023
3 0.932 0.941 0.937 0.931
2 0.931 0.940 - 0.930 0.888
1 1.008 1.006 0.973 0.954

Obviamente el criterio de que Zy,=1.0 y Ix,=1.0 no se cumplird con los perfiles de Ly V

asumidos en la primera iteracion.

En este ejemplo  se utilizaron las L1x, calculados en la cuarta prueba de la primera iteracién
como el perfil de L asumido para la segunda iteracién. La  IL_x, de cualquier etapa se
relacionacon laL, y Zx, por medio de la ecuacidn (3-23). Las ecuaciones (3-26) v (3-27) se
utilizaron para obtener la nueva B y Vo. El nuevo perfil de V se calculé por medio de los
balances de materia alrededor de los fondos al final de Ia columna.

Eluso de las ZL.x, de cada iteracion como las suposiciones iniciales para la siguiente iteracion
proveen de un procedimiento efectivo de convergencia. En este ejemplo fue extremadamente
lento debido a que la razén de reflujo de extracto es demasiado grande lo cual hace que los
cambios sean pequerios en las tasas de B calculadas. Se realizaron 20 iteraciones Equivalentes
a suponer 20 pertiles de L y V) Antes de que Zy y Ix a través de la columna cayeran entre
0.998 y 1.002. Cada iteracién requiere menos intentos para obtener esenciafmentt;
composiciones de etapas que sean constantes con los perfiles de V y L supuestos.
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La pnimera iteracton tomd 4 intentos, la segunda 3, la tercera y cuarta tomaron 2 cada una y las
iteractones subsecuentes requirieron de un intento cada una, para un total de 27 intentos.
Realmente, la convergencia pudo haber sido miés rapida si los intentos maltiples no se hubieran
he¢ho en las pnmeras iteraciones. Note como en las iteraciones 1,3 y 4, donde L, que es
utilizado en la dltima parte en la iteracién su valor es menor que el obtenido en la primera
prueba de iteracion.

Como se menciond previamente, la convergencia final fue extremadamente lenta en este
ejemplo debido a la razén de reflujo demasiado grande la cual hacia que los cambios pequefios
en B, prevalecieran de prueba a prueba y previnieran Ias caida de las tapas de V,, V, y V,.

Cada tasa después de la cuarta iteracién (la prueba No. 11) se aproxima a su valor final

asintoticamente. Esto se ilustra en la tabla 4.5, la cual enlista algunos de los valores de prueba.

Las unicas 2y y Zx mostradas son de la etapa 1, debido a que estas (junto con Zy,) fueron las
altimas en converger con la unidad.

Se observa que las tasas arriba de la etapa de alimentacién ripidamente se convierten
esencialmente en constantes. El problema pudo haber convergido ripidamente si el reflujo del
extracto se hubiera reemplazado con una segunda alimentacién de tasa fijada al igual que la
compostcion.

La tabla 4.13 lista las composiciones finales de las etapas sin normalizar y los valores finales de
K. Las tasas de la prueba 27 en la tabla 4.12 y las composiciones en la tabla 4.13 comprenden
esencialmente una solucion perfecta al problema del ejemplo. Note los grandes cambios en los
valores de K de la etapa 1 a la 2 y la gran diferencia entre V, y V,. Esos cambios son el
resultado de introducir una corriente de reflujo la cual estd lejos de la region de las dos fases

liquidas.

El punto de adicion formado cuando V, y L, son mezclados continua dentro del area de
nmiscibilidad pero cerca de la regién de solubilidad. Consecuentemente, la mayoria del
refhujo V;, va en la fase del extracto y la tasa del refinado se reduce bruscamente. Asimismo la

concentracion de L, apreciablemente de L, debido a la disolucién de una gran parte de V.
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Esto causa el gran cambio en los valores de K. Estos etectos son analogos a la situacion

creada cuando la tasa del disolvente es mucho mayor que la de Vy cuando es usada sin

reflujo del refinado. El disolvente insaturado disuelve una gran parte de Vy; y causa que Vy

difiera abruptamente de V, en lo que se refiere a la tasa y composicion.

Los métodos cortos que dependen del uso de un buen promedio de valores de K y tasas de las

fases son nadecuados en tales casos 2 menos que el disefiador haya tenido expenencia previa

con ¢l sistema y sea capaz de predecir los cambios de antemano.

Tabla 4.12 Resultados de pruebas tipicas para el ejemplo.

Numero de prueba

12 15 18 21 24 27

Ty, 0.931 0.953 0.980 0.988 0.993 0.998
Tx, 1.030 1.006 1.004 1.002 1.001 1.000
L, 136.8 142.4 1443 145.4 146.4 146.6
L, 97.7 97.4 97.3 97.2 >
L, 95.1 >
L, 105.4 —
L 107.6 >
B 4448 4.994 5.118 5.205 5.300 - 5.320
v, 44.48 49.44 51.18 52.05 53.00 53.20

, 5.42 4.50 4.17 3.97 3.83 3.81

, 2.82 2.14 1.92 1.78 1.70 1.67

\ 113.1 112.4 112.3 112.2 112.1 112.0
vV, 115.3 114.6 114.4 1143 114.2 114.2
V, 107.7 107.1 106.8 106.7 106.6 106.6
Se 87.8 88.0 88.0 88.1 >
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Tabla 4.13 Composiciones sin normalizar del ejemplo

X, K, ¥, X, K, V2
0.325 1.55 0.504 0.069 3.1 0.213
0.066 5.5 0.364 0.024 28.7 0.698
0.436 0.166 0.072 0.648 0.033 0.021
0.173 0.33 0.058 0.239 0.255 0.066
1.000 0.998 1.000

X K, Vs X, K, Va
0.054 3.35 0.180 0.047 36 0.169
0.023 32,5 0.731 0.028 25.5 0.722
0.660 0.029 0.019 0.616 0.0355 0.022
0.263 0.26 0.069 0.309 0.285 0.088
1.000 0.999 1.000 1.001

X K, Y,

0.038 3.75 0.143
0.030 24.5 0.742
0.607 0.035 0.021
0.325 0.290 0.094
1.000 1.000
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Conclusiones

A traves de esta tesis se mostraron los métodos tanto grificos como los analiticos, esto con el
fin de hacer una comparacién entre ambos métodos, para lograr esto se present6 2 ejemplos,
uno resuelto por un método grifico y el otro por un método analitico. A continuacién se

presenta una tabla en donde se muestran los resultados de los dos métodos utilizados.

Meétodo grafico Riguroso
B 246 5.32
L, 109.9 146.6
Acetona 0.225 0.325
Cloroformo 0.007 0.066
Agua 0.556 0.436
Acido Acénco 0.211 | 0.173

Es de notarse que el método grifico debe de usarse con precaucién cuando se usa una gran
cantidad de solvente o altas tasas de extracto en el reflujo, y usando las cornientes de entradas
nsaturadas. Ya que nos puede conducir a discrepancia en los resultados como puede verse en
la tabla antes mostrada donde se comparan los resultados obtenidos con uno y otro método,
en la salida del extracto y la recirculacién. Variando asimismo las concentraciones de salida
para cada elemento.

Ademds fue posible observar en la resolucion del problema con el método grafico que es un
procedimiento  de uso sencillo, ya que una vez que se tienen los datos del sisterna a la

temperatura y presion a operar el proceso, se grafica el nimero de etapas requendas.
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Este ipo de método se puede utilizar para determinar el nimero de etapas en las diferentes
modalidades que se pueden dar la extraccion liquido-liquido, esto es con reflujo, a
contracorrente, etc., es posible también determinar fa razén de alimentacién / disolvente de
manera grafica, asimismo como el uso minimo de disolvente. Todo lo anterior mediante trazos
simples en el grifico y con ecuaciones de uso sencillo. Estas son algunas de las ventajas del
uso de este método.

Las desventajas de este método es que no se encuentran datos de equilibrio termodinimico
para todos los posibles sistemas, por lo que es necesario determinarlos en laboratorio lo que
ocasiona una inversion adicional de tlempo y esfuerzo. Otra de sus desventajas es que sus
resultados no tienen la exactitud deseada, ya que la interpretacién de los datos depende de la
precision en el trazado de las lineas, ademas de que durante el trazado de las etapas puede

aparecer el amontonamiento de lineas lo que dificulta la precisién en la medicidn.

En lo que conciemme a los métodos analiticos es que a diferencia de los métodos graficos no
dependen de la apreciacion de un diagrama, ya que su resolucion no implica el trazo de ningtin
esquema, con lo cual no hay dependencia de la capacidad observador. Su exactitud es mucho
mayor que cualquier otro procedimiento, ya que las ecuaciones utilizadas no dependen de ta
experiencia del disefiador.

La desventaja de estas técnicas es que sus ecuaciones no son de ficil manejo, y de que se
requicre el disefio de un programa de computo para que su manejo sea de forma ripida y
simple, lo que ahorra tiempo. La desventaja de esta forma de resolucién es que el programa
podria caer en un ciclo interminable de célculos, lo que impediria dar respuesta al problema

planteado.
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De todo lo anteriormente mencionado se desprende que los cilculos grificos son de gran
ayuda para un disefio preeliminar y en el cual no se requiera de gran exactitud, esto es de gran
beneficio durante la seleccién del tipo de equipo ya que da un panorama general de los
beneficios del equipo elegido, obviamente es necesario que los datos del sistema se conozcan y
se puedan graficar de manera sencilla. Con lo cual se puede obtener un costo preeliminar del
equipo.

El que toca a los métodos rigurosos estos son de mayor utilidad en el disefio del equipo, ya
que son mds exactos, y permiten ejercer un mayor control de las variables de disefio y las
caracteristicas deseadas del extracto. Otro punto a favor de este tipo de calculos es que nos
ayuda en la seleccién adecuada del equipo, ya que con los datos exactos podemos ver cual
ststema de extraccion es el que mis se acerca a los datos obtenidos; facilitando asi la cotizacién

misma del equipo.
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RECOMENDACIONES

Este trabajo se desarrollé con el objetivo de tener una vision mids clara acerca de la extraccidn
liqudo-liquido, debido a que es una operacién importante dentro de la Ingenieria Quimica.
Para el estudio de este tipo de operaciones en clase se nos hace mencién de que la descripcién
hecha para destlacton es idéntica a la que se usa para el tipo de operacion estudiada en este
trabajo, pero en la literatura revisada para este trabajo nos muestra que son diferentes y que los
criterios a utilizar son diferentes, por lo que este tema debe de tratarse con mas amplitud en la
clase. |

Otro de los puntos importantes es que para la resolucién de problemas en los que se emplean
métodos analiticos se desarrolle un programa de computo, esto con el fin de que a la vez que
se aprende el método y se aplica para la resolucion de problemas de Ingenieria Quimica, sirva
para el desarrollo de habilidades en el manejo y disefio de sistemas de computo.

Con los programas desarrollados se podrian comparar los resultados del disefio grifico con los
resultados de un método analitico, ademis de establecer los tiempos de resolucion de cada
método, lo de que ayudaria a visualizar con mayor claridad las ventajas y desventajas de cada
sistena.

Otro elemento que seria de gran ayuda es utilizar estos métodos con datos de una corrida en
laboratorio de algiin sistema que se este estudiando, para poder tener resultados més reales y
mas consistentes, y validar los métodos estudiados; este tipo de ejercicio también deberia
realizarse con datos de algin equipo de extraccién que se encuentre en la industria. Asimismo
podrian obtenerse datos de diferentes tipos de equipos que se encuentren en la industria o en
los laboratorios, para ver cual modelo describe mejor cada equipo, aunque esto dependetd no

solo del cileulo sino de otras variables mas.
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