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RESUMEN
El aceite de fusel es un subproducto en la produccién de etanol anhidro. Actualmente la
utilizacidn de subproductos ha despertado interés para lograr procesos mas eficientes y
rentables. El aceite de fusel es una mezcla de alcoholes superiores como alcohol isoamilico,
pentanol, alcohol isobutilico, y alcoholes inferiores como metanol, etanol y propanol. El alcohol
isoamilico es el componente principal del aceite de fusel, se usa en la produccidn de ésteres
organicos, solventes, medicamentos, agentes aromatizantes y plastificantes, su precio en el
mercado es tres veces superior al etanol anhidro. En este estudio, se simuld tres configuraciones
de destilacion para la separacién y recuperacion de alcohol isoamilico de alta pureza utilizando
el simulador PRO/II Process Engineering V10.2, considerando el aceite de fusel una mezcla de
seis componentes (C; — Cs). Las muestras de aceite de fusel fueron donadas por industrias
ecuatorianas productoras de etanol anhidro, y analizadas mediante la técnica analitica de
cromatografia de gases con espectrémetro de masas (GC / MS). El mejor disefio con un costo
total anual minimo (TAC) resulta en una recuperacién del 99% de alcohol isoamilico. Se
establecié un analisis de riesgo y operabilidad (HAZOP) de esta configuracién para conocer e
identificar posibles riesgos, accidentes o problemas de operabilidad.
PALABRAS CLAVES
e ACEITE DE FUSEL
e ALCOHOL ISOAMILICO

e SIMULACION
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ABSTRACT

Fusel oil is a by-product in the production of anhydrous ethanol. Currently the use of by-
products has sparked interest to achieve more efficient and profitable processes. Fusel oil is a
mixture of higher alcohols such as isoamyl alcohol, pentanol, isobutyl alcohol, and lower
alcohols such as methanol, ethanol and propanol. Isoamyl alcohol is the main component of
fusel oil, it is used in the production of organic esters, solvents, medicines, flavoring and
plasticizing agents, its market price is three times higher than anhydrous ethanol. In this study,
three distillation configurations for the separation and recovery of high purity isoamyl alcohol
were simulated using the PRO / Il Process Engineering V10.2 simulator, considering fusel oil a
mixture of six components (C2 - C5). The fusel oil samples were donated by Ecuadorian
industries producing anhydrous ethanol, and analyzed using the analytical technique of gas
chromatography with mass spectrometer (GC / MS). The best design with a minimum annual
total cost (TAC) results in a 99% recovery of isoamyl alcohol. A risk and operability analysis
(HAZOP) of this configuration was established to know and identify possible risks, accidents or
operability problems.
KEY WORDS

e FUSELOIL

e ISOAMYL ALCOHOL

e SIMULATION
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CAPITULO |
INTRODUCCION
1.1. Antecedentes
El aceite de fusel es un residuo en la produccién de etanol, actualmente se utiliza como

combustible en las destilerias y representa una materia prima econémica para la recuperacion
de alcoholes amilicos los cuales tienen alto valor agregado. En Ecuador existen tres grandes
destiladoras de alcohol que son: SODERAL S.A., CODANA S.A. y PRODUCARGO S.A., que integran
la Asociacion de Productores de Alcohol del Ecuador (APALE), las cuales obtienen su materia

prima de los Ingenios Azucareros: SAN CARLOS, VALDEZ y LA TRONCAL, respectivamente.

En la investigacion de (Ferreira, Meirelles y Batista, 2013), se evalud el proceso de
destilacion industrial del aceite de fusel para obtener alcohol isoamilico utilizando el simulador
Aspen Plus. El aceite de fusel es un subproducto en la elaboracion de bioetanol que consiste en
una mezcla de nueve componentes, de alcoholes superiores considerados como productos
naturales con alto valor comercial. Su principal componente es el alcohol isoamilico, siendo un
alcohol altamente cotizado en el mercado (aproximadamente tres veces el precio del
combustible de etanol), es utilizado en la producciéon de ésteres organicos para la elaboracion de
solventes industriales, agentes aromatizantes y plastificantes. Equivalente a este estudio, el
trabajo de (Montoya, Cdordoba, Trujillo, Gil y Rodriguez, 2011) también sefala que las
alternativas de uso de este subproducto generan una produccién de etanol mas rentable y

menos contaminante.
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El estudio de (Campoverde y Yunga, 2017), presenta el dimensionamiento de los
equipos de una planta piloto para elaborar un bioaditivo para gasolinas, a partir del aceite de
fusel como un subproducto no aprovechado de la destilacion del alcohol etilico. El proceso
consiste en la caracterizacion, purificacion y separacién del alcohol isoamilico procedente del
aceite de fusel. Los resultados obtenidos mediante cdlculos fueron comparados utilizando el

simulador Aspen Plus.

1.2 Planteamiento del Problema

El presente trabajo busca comparar los resultados entre modelos de simulacion
mediante el uso del software PRO/Il Process Engineering version 10.2, para la recuperacion de
alcoholes amilicos a partir de aceite de fusel, considerado como subproducto o residuo de la

rectificacion de etanol con contenido de alcoholes superiores (C; a Cs).

Actualmente en el pais existen tres grandes empresas que proveen etanol anhidro a
PETROECUADOR, como son: SODERAL S.A., CODANA S.A. y PRODUCARGO S.A., con una
produccion diaria de 40 000, 30 000 y 50 000 litros de etanol, respectivamente (Martinez, 2018).
Considerando la produccién diaria de etanol en la empresa SODERAL S.A. de 40 000 litros diarios
aproximadamente, en 320 dias laborables, con 1.5% de la capacidad total de la planta, en un
turno de 8 horas (6 horas de produccién de materia primay 2 horas de envasado y
almacenamiento de producto final), y 22 dias al mes es decir 1542 horas al afio, se obtiene una

produccion de aceite de fusel de 125 litros por dia (Campoverde y Yunga, 2017).



21
Por lo tanto, la presente investigacién busca una solucidn viable al uso de este residuo,
por lo que existen varias investigaciones (Rodriguez, Lopez, Armar y Ley, 2017), encaminadas a
la busqueda de posibles tecnologias para su aprovechamiento; una de ellas, es el disefio de una
etapa de purificacidon para obtener acetato de isoamilo que es un producto con mayor valor

agregado.

1.3. Justificacion e Importancia

En los ultimos afios la industria de los biocombustibles ha crecido rapidamente, por
consiguiente, el uso de los subproductos ha despertado interés para lograr procesos mas
eficientes y rentables. El aceite de fusel es un subproducto en la produccién de etanol y estd
compuesto principalmente por alcohol isoamilico, que es una materia prima importante y
econdmica para la fabricacidn de productos de alto valor agregado dentro del mercado quimico.
En la presente investigacion, se efectuara la simulacion del proceso de recuperacién de
alcoholes isoamilicos de alta pureza mediante el uso del software PRO/II Process Engineering

V10.2.

El alcohol isoamilico es ampliamente usado en la fabricacion de productos valiosos
como ésteres, solventes, aceites lubricantes, plastificantes, medicamentos, entre otros
(Montoya et al., 2011) y su precio en el mercado es aproximadamente tres veces el precio del
combustible de etanol (Ferreira et al., 2013). En nuestro pais, el aceite de fusel se utiliza como

combustible en las destilerias o simplemente se lo considera como residuo.
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La recuperacion de alcohol isoamilico involucra dos etapas: la primera consiste en
separar los alcoholes y agua de los componentes pesados mediante destilacién y la segunda
implica la purificacién del alcohol isoamilico (Montoya et al., 2011). El proceso de simulacidn

comprende estas dos etapas como se presenta mas adelante en la tercera configuracion.

Actualmente, existe una amplia investigacion sobre simulacidn para la recuperacion de
alcohol isoamilico a partir de aceite de fusel utilizando Aspen Plus, sin embargo, no se ha
encontrado informacion con el programa PRO/II Process Engineering V10.2, tampoco existen

trabajos en el Ecuador que simulen la obtencidn de algin derivado del alcohol isoamilico.

Esto representa un reto y compromiso por parte de la estudiante, para buscar la

solucion mas viable.

14. Objetivos
1.4.1. Objetivo General.

Disefiar y simular configuraciones de destilacién del proceso de enriquecimiento de
alcohol isoamilico utilizando el software PRO/Il Process Engineering V10.2 a partir del residuo de

aceite de fusel.

1.4.2. Objetivos Especificos.
e Determinar la composicién quimica y propiedades fisicas de las muestras de aceite de

fusel obtenidos de industrias ecuatorianas.
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Conocer mediante simulacién como influye el uso de un agente de arrastre en la
destilacién azeotrépica para la obtencidn de alcoholes amilicos.
Determinar la recuperacién de alcoholes amilicos por simulacién empleando equipos de
decantacion, columnas de destilacion y extraccion.
Emplear un proceso de simulacién que involucra dos etapas correspondientes a
destilacion y purificacidon para el enriquecimiento de alcoholes amilicos.
Comparar el rendimiento y costos entre las configuraciones propuestas, y seleccionar el
arreglo de separacidon mas eficiente y econdmico.
Analizar los riesgos y operabilidad del proceso de destilacién propuesto, mediante el

estudio HAZOP.

Hipétesis

éSerd posible obtener una recuperacion mayor al 80% de alcoholes amilicos en las

configuraciones de simulacion planteadas?

1.6.

1.6.1.

1.6.2.

Variables de la Investigacién
Variable Dependiente.

Porcentaje de recuperacion de alcoholes amilicos.

Variable Independiente.

Composicién de aceite de fusel.
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2.1. Aceite de fusel

El término aceite de fusel, alcohol de fusel o fusel oil por su denotacidn en inglés,
proviene de la palabra alemana, fousel, que significa mal espiritu (Webb y Ingraham, 1963). El
aceite de fusel es un subproducto de la produccién de bioetanol y se refiere a compuestos de
alto peso molecular, pues es una mezcla de alcoholes superiores, contiene principalmente
alcoholes C3 - Cs, es decir, mds de dos dtomos de carbono tales como alcohol isoamilico,
isobutanol, propanol, butanol y otros; obtenidos durante la destilacién del etanol (Ferreira et al.,
2013). El aceite de fusel estd compuesto en mayor proporcién por alcohol isoamilico y en menor

proporcidn por etanol, agua y componentes pesados (Montoya et al., 2011).

Segun (Sulaiman y Gasmelseed, 2010), el aceite de fusel es un liquido relativamente
viscoso, de color rojizo oscuro y olor muy desagradable y (Mayer et al., 2014) lo define como un

liguido de color verde oscuro y olor acre.

El fusel oil se obtiene en la destilacidn discontinua (para la produccidn de aguardientes
destilados), en la corriente de cola de cabeza o destilado (corriente compuesta por las
sustancias menos voldtiles), con altas concentraciones de agua y etanol; mientras que en la
destilaciéon continua, la extraccién se produce en la parte inferior de la columna de rectificacion

(Mayer et al., 2014).
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2.1.1. Composicion.

La composicidn del fusel oil depende de las condiciones del medio de fermentacién
(presencia de aminoacidos, compuestos nitrogenados asimilables, temperatura y aireacion),
concentracién y tipo de indculos utilizados, la materia prima utilizada para obtener el sustrato
de fermentacion (Mayer et al., 2015), y por lo tanto la destileria de la cual provenga. Segun
(Martinez, Gallardo, Lopez y Morales, 2011) el aceite de fusel se forma cuando se produce la
fermentacidn alcohdlica a altas temperaturas, con pH bajos, y cuando la actividad de la levadura

esta limitada por el contenido de Nitrégeno.

La composicidn promedio del aceite de fusel proveniente de destilerias de Brasil, Cuba 'y
Suddn se muestra en la tabla 1, mientras que en Ecuador se determind, que el contenido de
alcohol isoamilico en el aceite de fusel tratado (deshidratado) y sin tratar, fue de 89,5% y 28,8%,

respectivamente (Rodriguez y Alvarez, 2018).

Tabla 1.

Composicion del aceite de fusel segun fuentes consultadas

Componentes Fraccién masa
Brasil Cuba Sudan
Alcohol Isoamilico 0.5570 0.805829 -
Acetaldehido - 0.00036 -
Alcohol Activo Amilico 0.1207 - 0.6102
Acetato de etilo - 0.000096 -

Isobutanol 0.0671 0.163656 -



Componentes Fraccidon masa
Brasil Cuba Sudan
Butanol 0.0057 - 0.0882
Pentanol 0.0003 - -
Propanol 0.0094 0.001418 0.017
Etanol 0.0866 0.028194 0.2846
Metanol 0.0002 0.000447 -
Agua 0.1531 - -
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Nota. Recuperado de Ferreira et al., 2013, Martinez et al., 2011 y Sulaiman y Gasmelseed, 2010.

Reprinted with permission.

2.1.2. Usosy aplicaciones.

El aceite de fusel puede ser usado como un disolvente, un combustible para suministrar

energia y como agente antiespumante (Sulaiman y Gasmelseed, 2010).

2.2. Alcoholes amilicos

Los alcoholes amilicos son un grupo de los alcoholes Cs, que se obtienen por la
hidroformilacién de n-butenos seguida de la hidrogenacién 1 — pentanol o n— pentanol, 2 —

metil — 1 — butanol y 3 — metil — 1 —butanol o alcohol isoamilico, de férmula general:

CH;(CH,);CCH,0H, CH;CH(CH;CH,)CH,0OH y (CH3),CHCH,CH,OH, respectivamente. Son

liguidos de olores agradables (Weissermel y Arpe, 1981).
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2.2.1. Usos de alcoholes amilicos.
Los alcoholes presentes en el aceite de fusel tienen importantes usos, un ejemplo es el
alcohol isoamilico que es ampliamente usado en la manufactura de productos como ésteres,

solventes, aceites lubricantes, plastificantes, medicamentos, entre otros (Montoya et al., 2011).

La mezcla de alcoholes amilicos se utiliza como disolventes de grasas, aceites, varias
resinas naturales y sintéticas en forma de ésteres como perfumes y extractos (Weissermel y

Arpe, 1981).

2.3. Cromatografia de gases

La cromatografia de gases es una técnica analitica de separacion en la cual, la muestra
se desplaza con una fase mavil (gas portador, como: Nitrégeno, Helio o Hidrégeno) a través de
una fase estacionaria que es inmiscible, y que se fija a una columna. Las dos fases se eligen de
forma que los componentes se distribuyan de distinta manera entre la fase moévil y la fase
estacionaria. Los componentes que son fuertemente retenidos por la fase estacionaria se
mueven lentamente con el flujo de la fase mévil y por lo contrario los componentes que se unen
débilmente a la fase estacionaria se mueven con rapidez. La distinta movilidad se refleja como
bandas o zonas discretas que se analizan cualitativamente y/o cuantitativamente (Skoog, Holler

y Nieman, 2001).

En la figura 1 se muestra un cromatdgrafo de gases, donde una muestra gaseosa o
liquida volatil se inyecta a través de un tabique (un disco de goma) en un puerto calentado, en el

gue se evapora rapidamente. El gas transportador arrastra el vapor a través de la columna, y los
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analitos separados fluyen a través de un detector, cuya respuesta se muestra en una
computadora. La columna debe estar lo suficientemente caliente como para proporcionar una
presidn de vapor suficiente para que los analitos se eluyan en un tiempo razonable. El detector
se mantiene a una temperatura mas alta que la columna, razén por la cual los analitos son

gaseosos (Harris, 2010).

Figura 1.

Esquema de un cromatdgrafo de gases

Silicone | o,
nubber —__ i
septum T ) M

e —X ot
: Injector Datactor
oven
Detactor
oven
Column

Column oven

Nota. El grafico representa un esquema del funcionamiento de un cromatdgrafo de gases.

Tomado de Harris, 2010.

2.4. Disefio de procesos
Segun (Martinez, Alonso, Lopez, Salado y Rocha, 2000), el disefio de procesos dentro de
la ingenieria es una estrategia, constituida por tres etapas: Sintesis de procesos, Simulacion de

procesos y Optimizacion.
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La sintesis de procesos es la primera etapa, donde se crea la estructura basica del
diagrama de flujo, seleccionan los equipos a utilizar con sus interconexiones respectivas y
establece los valores iniciales de las condiciones de operacion. La segunda etapa es la simulacién
de procesos donde se requiere solucionar balances de materia y energia para un proceso en
estado estacionario (no hay acumulacion), calcular dimensiones y costos de los equipos y
efectuar una evaluacion econdmica preliminar del proceso. Y finalmente en la etapa de
optimizacion se modifican las variables de operacién (temperatura, presion, caudal, etc.) y/o
variables estructurales (caracteristicas funcionales de equipos: area, nimero de etapas, etc.)

(Martinez et al., 2000).

2.4.1. Simulacion de procesos.
Es una técnica que evalla en forma rapida un proceso con base a una representacion
del mismo mediante modelos matematicos, su solucién se lleva a cabo en programas de

computadora que resuelven las ecuaciones que describen al sistema (Scenna et al., 2015).

En el mercado, hay una gran variedad de simuladores de procesos versatiles, entre ellos:
Aspen Plus, Pro Il y Chemcad para procesos en estado estable o estacionario, Speedup para

procesos dindmicos y Hysys para los dos tipos de simulacion (Martinez et al., 2000).

La simulacién de procesos en estado estacionario ha llegado a ser una herramienta de
apoyo para el disefo de procesos quimicos y ademas para la ensefianza en carreras de

ingenieria de distintas especialidades. En la industria quimica es muy importante, ya que es una
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herramienta informatica que permite el manejo de procesos en el disefio, caracterizacion,

optimizacidn y monitorio del funcionamiento de procesos industriales (Scenna et al., 2015).

2.5 Software de simulacién Pro/Il Process Engineering

PRO/II Process Engineering (de SimSci, Reino Unido) es una herramienta de simulacién
profesional que ofrece una solucidn de simulacidn integral para el disefio de procesos en estado
estable. Este simulador cuenta con una amplia variedad de modelos termodindmicos, realiza
balances de masa y energia rigurosos para procesos de practicamente todas las industrias y
proporciona resultados robustos y precisos basados en métodos termodinamicos estandar de la

industria y datos de propiedades fisicas (AVEVA Group, 2019).

2.6. Destilacion

La destilacion es una de las técnicas industriales de separacidn mas estables, confiables
y de propésito general para la separacion de mezclas liquidas o gaseosas; debido a esto una de
las operaciones unitarias mas empleadas en la industria quimica, petroquimica, alimentaria y de
la perfumeria. Razén por la cual, mas del 90% de todos los procesos de separacion se llevan a

cabo en plantas de destilacién (Asano, 2007).

En la destilacion, la separacidon de los constituyentes se basa en las diferencias de
volatilidad y necesita de grandes cantidades de calor, pues, una fase vapor se pone en contacto
con una fase liquida, transfiriéndose masa del liquido al vapor (por evaporacién) y del vapor al

liqguido (por condensacién) provocando un incremento en la concentracion de los componentes
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mas volatiles en la fase vapor y de los menos volatiles en el liquido (Foust, Wenz, Clump, Maus y

Andersen, 1961).

La alimentacién de la columna de destilacién ingresa en un punto situado en la parte
media de la columna en un plato conocido como plato de alimentacion, la parte de la columna
situada arriba del plato de alimentacién es la seccidon de enriquecimiento o concentracion ya
gue el vapor se enriquece en componentes volatiles y la parte situada bajo el plato de
alimentacion es la seccidn de agotamiento o extraccién donde ocurre el empobrecimiento del

liguido en componentes volatiles, ver la figura 2, (Henley, Seader, Mato y Bartolomé, 2000).

Figura 2.

Columna de destilacion
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Nota. El grafico representa las partes de una columna de destilacion ordinaria. Tomado de

Sinnott, Coulson y Richardson, 2005.
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2.6.1. Destilacion simple.

También conocida como destilacién diferencial o de Rayleigh, es el tipo de destilacidon
por lotes mas elemental y su estructura consta de un alambique o recalentador, un condensador
y un tanque receptor, ademas no tiene reflujo de material condensado. El proceso consiste en
condensar el vapor en el condensador y recogerlo en el tanque receptor. Como el vapor es mas
rico en el componente mas volatil en comparacién con el liquido en el alambique, el liquido que
gueda en el alambique se volvera progresivamente mas débil en el componente mas volatil y,
rico en el componente menos volatil, hasta que se agote el componente mas volatil y se alcance

una especificacion del producto o el tiempo del lote ha llegue a su fin (Gérak y Sorensen, 2014).

Se puede aplicar solo cuando los componentes tienen puntos de ebullicién muy
diferentes entre si (mayor a 100 °C). Los aparatos utilizados en este tipo de destilacién constan
de un vaporizador, un condensador refrigerante y el recipiente colector del destilado, ver la

figura 3 (Hopp, 2005).
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Figura 3.

Diagrama de destilacion simple

Nota. El grafico representa el diagrama de destilacidn ordinaria o simple. Tomado de Hopp,

2005.

2.6.2. Destilacion de equilibrio, simple cerrada, subita o flash.
En esta destilacidn, el producto a destilar se calienta y luego se descarga en un
recipiente a presién muy reducida donde se experimenta una expansién subita, formandose dos

fases: gaseosa y liquida, en equilibrio (Marcilla, Gdmez, Garcia y Cayuela, 1998).

La destilacion de equilibrio se emplea frecuentemente para mezclas que se

descomponen por el calor (Mufioz y Maroto, 2013).

2.6.3. Destilacion diferencial simple.
Este tipo de destilacidn se realiza en régimen discontinuo o por lotes en una sola etapa,

donde la alimentacion se introduce en un recipiente calentado y se vaporiza, paulatinamente, el
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vapor circula por el aparato hasta llegar a una zona enfriada donde se condensa completamente
y se recoge. Se emplea esta operacién cuando se dispone de pequeiias cantidades de la mezclay

es util a escala de laboratorio (Mufioz y Maroto, 2013).

2.6.4. Destilacion fraccionada o rectificacidon continua.

Es un tipo de destilacion a contracorriente de multiples etapas y permite obtener un
mayor rendimiento al lograr condensar el vapor y reciclando parte de este condensado como
liquido. Los platos en la columna son enumerados desde arriba hacia abajo, pues en el tope se

tendra el plato 1y en el fondo de la columna el plato N, como se observa en la figura 4.

Figura 4.

Esquema de una columna de destilacion fraccionada
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Nota. El grafico representa el esquema de una columna de destilacién fraccionada. Tomado de

Sinnott et al., 2005.
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En este proceso, el vapor del hervidor burbujea a través del liquido en la bandeja

inferior en la seccidon de la columna (bandeja N) y se condensa parcialmente. El calor liberado
condensando el vapor del hervidor al liquido en la bandeja inferior a su vez revaporizard parte
del liquido en la bandeja, dando como resultado un vapor de una composicion mas alta. El vapor
de la bandeja inferior se desplaza hacia arriba hasta la segunda bandeja mas baja (bandeja 3) y
se condensa parcialmente, lo que revaporizara parte de la bandeja de liquido. Este proceso de
condensacion parcial y revaporizacién se repite en cada bandeja a lo largo de la columna (Gérak

y Sorensen, 2014).

2.6.5. Destilacion azeotropica.
La destilacion azeotrdpica involucra componentes que forman azedtropos; por lo cual es
necesario afiadir un arrastrador o componente que incremente las volatilidades relativas de los

componentes de la mezcla (Foust et al., 1961).

2.6.6. Destilacion por oscilacion de presidn.

La destilacion por oscilaciéon de presién puede ser empleada en lugar de la destilacién
azeotropica, cuando los puntos azeotrdpicos son sensibles a cambios moderados en la presidn
gue permiten la recuperacion de dos componentes casi puros, separados Unicamente por un

limite de destilacion (Seider, Seader, Lewin y Widagdo, 2009).

2.6.7. Destilacion extractiva.
La destilacion extractiva se utiliza en mezclas binarias con volatilidades relativas bajas o

cercanas a 1, razén por la cual, sus componentes son dificiles de separar y se agrega un solvente
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de volatilidad relativamente baja que forma una mezcla binaria con uno de los otros dos

componentes (Mufioz y Grau, 2013).

2.6.8. Destilacion reactiva.

La destilacion reactiva es una combinacion de separacidn y reacciéon en una columna
para impulsar una (s) reaccidn (es) reversible hacia la finalizacion a través de la recuperacién de
sus productos en las corrientes de destilado y fondos. Este tipo de destilacidn permite aumentar

el rendimiento general (Seider et al., 2009).

2.7. Tipos de columnas de destilacion

2.7.1. Columnas de bandejas o platos.

Las torres de bandejas consisten en una torre cilindrica donde se coloca una serie de
discos o platos, de forma que permiten el ascenso del vapor, en dichos platos se condensa la
fase liquida, ocasionando la separacidn de sustancias, como se puede observar en la figura 5

(Asano, 2007).

Los tipos de platos mas utilizados son tamiz o perforados, valvula y tapa de burbuja;
como se muestran en la figura 6. El plato tipo tapa de burbuja es el mas costoso y se especifica
solo cuando se requiere una gran retencion de liquidos en la bandeja. Las bandejas de tamices
son las menos costosas y tienen la menor caida de presiéon por bandeja, pero tienen el rango de
operacion mas estrecho (relacidn de reduccidn). Cuando se requiere flexibilidad puede optarse

por las bandejas de vélvulas (Seider et al., 2009).
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Figura 5.

Funcionamiento de una columna de platos
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Nota. El grafico representa el funcionamiento de una columna de platos. Tomado de Pérez,

2007.

Las columnas de platos se utilizan para tratar alimentaciones que contiene sdlidos, altas
proporciones de liquido a gas y procesos de separacion industrial (plantas de gran capacidad),
cuando el didametro de la columna es mayor a 0.75 m y el nUmero de etapas es mayor de 20 o 30

(Asano, 2007).
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Figura 6.
Esquema y ejemplo real de tipos de platos: a. Platos perforados, b. Platos tipo vdlvula, c. Platos

tipo tapa burbuja

Nota. El grafico representa el esquema junto con un ejemplo real de platos. Tomado de

Universidad Politécnica de Cataluia, 2009.

2.7.2. Columnas empacadas o de empaques.

Las columnas empacadas son cilindros verticales llenos de pequefios cuerpos sélidos de
formas variables denominados empaques, los cuales proporcionan una superficie de contacto
mas amplia entre el vapor y liquido, aumentar la turbulencia y, por lo tanto, mejoran la
eficiencia de la columna. Estas columnas se caracterizan porque su caida de presion es menor
gue la de una columna de platos con los mismos rendimientos de transferencia. Generalmente

se emplean en columnas de diametros menores de 0.3 m y mayores de 6 m (Duroudier, 2016).
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Los empaques (figura 7) estan disponibles en una variedad de materiales, generalmente:
ceramica, metales y plasticos; y su eleccién dependerd de la naturaleza de los fluidos y de Ia
temperatura de operacién, aunque cabe sefialar que empaques pldsticos y metdlicos son mas
eficientes que los cerdmicos. Se recomienda utilizar empaques ceramicos para liquidos
corrosivos; pero las cerdmicas presentan inconvenientes al usarlas con alcalis fuertes. Los
empaques plasticos (polipropileno) soportan temperaturas moderadas y son atacados por
algunos solventes organicos. Y los empaques metalicos son usados en operaciones inestables

(Sinnott et al., 2005).

Figura 7.

Tipo de empaques comerciales
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Nota. El grafico representa los tipos de empaque para columnas empacadas. Tomado de

Fernandez, 2016.

Los empaques se clasifican como aleatorios o estructurados. Los empaques aleatorios:
anillos, monturas y formas patentadas, se utilizan en sistemas con bajo caudal de liquido, evitan

la formacidn de espuma y brindan una caida de presién que oscila entre 3-4 mbar por etapa
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tedrica equivalente. Los empaques estructurados o de geometria regular como anillos apilados,
rejillas y empaques estructurados patentados; muestran una baja pérdida de presion (1.5-2
mbar por etapa tedrica equivalente), son utilizados en sistemas al vacio y presentan una alta

eficiencia (Sinnott et al., 2005).

2.8. Diseio de la columna de destilacion

Los principios generales de disefio se aplican tanto a sistemas binarios como
multicomponentes. En los sistemas multicomponentes debido a la falta de datos correctos en el
equilibrio vapor — liquido, presenta limitaciones en su aplicacién dado que estos datos se
necesitan para liquidos no ideales. Surgen dos problemas, el primero es tratar nuevos disefios
sin conocer de manera certera los datos de equilibrio o sin estudios previos en una planta piloto,
el segundo problema son los métodos inadecuados en el uso de la eficiencia de los platos. Por
tanto, los cdlculos de disefio implican métodos de ensayo y error prolongados, se emplea con
mucha frecuencia el uso de un software de simulacidn. En casos extraordinarios los calculos

pueden realizarse manualmente (Treybal, 1997).

De acuerdo a (Treybal, 1997) las especificaciones iniciales de disefio son:

e  Especificacidon de la alimentacion (flujo, composicion, temperatura y presion)
e  Presidn de destilacidn

e Localizacién dptima del plato de alimentacion

e  Pérdidas de calor (pueden suponerse igual a cero).
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Establecidas estas condiciones, le queda al disefiador seleccionar tres puntos adicionales
gue se presentan a continuacidn, todas las demas caracteristicas se consideran fijas (Treybal,
1997).

e Numero total de platos

e  Relacidn de reflujo.

e Relacion del rehervidor (relacion entre el vapor producido por el rehervidor y el

residuo separado)
e Concentracion de un componente en un producto
e Relacidn entre el flujo de un componente en el destilado y el flujo del mismo

componente en el residuo

Relacién entre el destilado total y el residuo total.

2.9.  Analisis de riesgos y operabilidad (HAZOP)

El analisis de riesgos y operabilidad, HAZOP por sus siglas en inglés “Hazard and
Operability Study”, es un método detallado para el examen del sistema y gestién de un proceso
u operacion definida. Se basa en una teoria que asume que los eventos de riesgo son causados
por desviaciones del disefio o intenciones operativas. La identificacion de tales desviaciones se
facilita mediante el uso de conjuntos de "palabras guia" como una lista sistematica de

perspectivas de desviacion (PQRI, 2014).

De acuerdo con (Macdonald, 2004) los principales propésitos son:
e Identificar y evaluar los peligros dentro de un proceso u operacién planificado.

e Identificar problemas operativos o de calidad significativos.
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e Identificar problemas practicos asociados con las operaciones de mantenimiento.

2.9.1. Descripcion general del método HAZOP.
Los conceptos basicos de cada fase se presentan en la figura 8, como se ilustra a

continuacion:

Figura 8.

Procedimiento general de estudio HAZOP

Fase de definicién
Alcance y objetivos - Responsabilidades - Seleccionar

.

Fase de preparacion

Planificar - Recopilar datos - Elegir el método de registro

Estimar el tiempo requerido - Organizar el horario

v

Fase de examen

Dividir el sistema en elementos - Examinar el elemento en busca de desviaciones de la intencién del disefio
Identificar posibles desviaciones causa, consecuencias, necesidades de proteccion
Acuerde acciones - Repita para cada elemento

v

Fase de notificacién y seguimiento

Registrar en hojas de trabajo - Firmar registros - Producir informe
Acciones de seguimiento - Volver a estudiar donde sea necesario - Emitir informe final

Nota. El grafico representa el procedimiento general de estudio HAZOP. Tomado de Macdonald,

2004.

e  Fase de definicién
La fase de definicién comienza con la identificacidn preliminar de los miembros del

equipo de evaluacién de riesgos, este equipo debe determinar el alcance de la evaluacién
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cuidadosamente para enfocar el esfuerzo. Esto incluye definir los limites del estudio y las

interfaces clave bajo los cuales se realizara la evaluacién (PQRI, 2014).

e Fase de preparacién

De acuerdo al estudio de (PQRI, 2014), esta fase generalmente incluye las siguientes
actividades: identificar y localizar datos e informacion de soporte, identificacion de la audiencia
y usuarios de los resultados del estudio, preparacidn de la gestidn de proyectos, consenso sobre
el formato de plantilla para registrar los resultados del estudio y consenso sobre las palabras

guia de HAZOP que se utilizaran durante el estudio.

e Fase de examen

Esta fase inicia con la identificacidn de todos los elementos (partes o pasos) del sistema
0 proceso a examinar, por ejemplo: los sistemas fisicos pueden dividirse en partes mas
pequefias segun sea necesario. Las palabras de guia HAZOP se aplican a cada uno de los
elementos. De esta manera, se realiza una busqueda exhaustiva de las desviaciones de manera

sistematica (PQRI, 2014).

e Documentacion y fase de seguimiento

En esta ultima etapa la documentacion se facilita mediante el uso de un formulario de
registro de plantilla. Los equipos de evaluacién de riesgos pueden modificar la plantilla segun
sea necesario en funcidn de factores tales como: requisitos reglamentarios, necesidad de una
clasificacién o prioridad de riesgo mds explicita, politicas de documentacién de la compafiay la

necesidad de trazabilidad o preparacion para auditorias, entre otros factores (PQRI, 2014) .



3.1.

3.1.1.

3.1.2.

CAPITULO Il

METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Materiales y Equipos

Reactivos

Aceite de fusel

Acetona grado analitico

Acido sulftrico concentrado
Alcohol isoamilico, pureza 98%.
Alcohol isobutilico

Gas Helio, pureza 99.9%.

Sal industrial en grano.

Pentanol, pureza 98%.

Equipos

Cromatografo de gases, marca PerkinElmer Clarus 680.
Espectrometro de masas, marca PerkinEImer Clarus SQ 8 T.

Ph de mesa BT — 675. Marca: BOECO, Modelo: BT — 675, Serie: JC00291.

Densimetro portatil. Marca: METTLER TOLEDO, Modelo: 30PX, Serie: LWE75122.

Viscosimetro Rotacional L1 de 3 a 2000000 mPas. Marca: BOECO, modelo: VRB

3000, Serie: VT — 1080.
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3.2. Obtencidn de la materia prima

El aceite de fusel fue donado por las principales empresas productoras de etanol
anhidro en el Ecuador: SODERAL S.A. y CODANA S.A. A continuacidn, en la tabla 2 se detalla la

empresa con su correspondiente rotulacion por cada muestra.

Tabla 2.

Rotulacion de muestras

Empresa Aceite de Fusel Muestra
SODERALS.A. Fresco M1
Reposado M2
CODANASS.A. Fresco M3
Figura 9.

Muestras de aceite de fusel, con su respectiva rotulacion
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3.3. Deshidratacion del aceite de fusel

La extraccion liquido — liquido se realiza entre el aceite de fusel y una solucién salmuera
saturada en agua al 27.7% w en 1000 mL. La relacidn aceite de fusel crudo y solucién salina
saturada es: 2/1 y 1/1, es decir para cada 100 mL de muestra se utiliza 50 y 100 mL de solucién
salmuera saturada, respectivamente. Se coloca en un embudo de decantacidn la muestra de
aceite de fusel seguido de la solucidn salina saturada, se agita para homogenizar la mezcla, la
separacion de las fases se produce de manera instantanea, en un tiempo promedio de 1.5
minutos se puede constatar la separacidn completa. Por la parte inferior del decantador se
extrae la salmuera con el agua desprendida, la disminucion de contenido de agua incrementa el

grado alcohdlico presente en el aceite de fusel.

Figura 10.

Separacion de fases aceite de fusel — solucidn salina saturada
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3.4. Propiedades fisicas
3.4.1. Color ASTM.

El color de cada muestra se determiné de acuerdo a la escala de color demostrativa de
la norma ASTM D1500, que describe un proceso visual para establecer en que rango de color
(0.5 - 8) se encuentran las muestras de aceite de fusel, este rango va desde un color amarillo

palido hasta un color café oscuro.

Figura 11.

Determinacion de color con la norma demostrativa ASTM D 1500

3.4.2. pH.

La medicién de pH se realizé con el equipo pH de mesa BT — 675, primero se calibra el
equipo con la ayuda de las soluciones buffer de 7 y 10. Las muestras se midieron por duplicado
para reducir el error de ensayo, el tiempo de respuesta fue de 2 a 3 minutos, considerando el

tiempo de estabilizacion (LOOK) que se muestra en la pantalla.
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Figura 12.

Medicién de pH

3.4.3. Punto de ebullicién.
El punto de ebullicién para cada una de las muestras se calculd con el uso de un
termdmetro industrial (-20 a 100 °C). Los tres ensayos se realizaron bajo las mismas condiciones

de calentamiento en un tiempo estimado promedio de 30" a 1h por muestra.

Figura 13.

Determinacion del punto de ebullicion
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3.4.4. Densidad
La densidad se determind para las tres muestras de acuerdo a la norma INEN 349,
efectuando el procedimiento por duplicado sobre cada muestra. También, para corroborar los
resultados obtenidos, la densidad de cada una de las muestras se calculdé con un densimetro
portatil de manera mas rapida y sencilla, el equipo tiene un tiempo de respuesta instantaneo de

1 a 2 minutos.

Figura 14.

Determinacion de la densidad

ﬁNorma INEN349  Densimetro portatil
3.4.5. Viscosidad
La viscosidad se cuantificé mediante el uso de un viscosimetro rotacional L1 de 3 a
2000000 mPas, conforme a la capacidad que tienen los fluidos al fluir se selecciona el aspa,
respecto a esta definicidn las muestras fueron medidas con el aspa nimero 1, es decir no
presentan mayor resistencia al fluir, el tiempo de respuesta fue de 3 a 5 minutos, suficiente para

disminuir el error de medicidn y estabilizar la respuesta.



50
Figura 15.

Determinacion de la viscosidad

3.5. Volatilidad

La volatilidad ordena en forma ascendente los componentes presentes en el aceite de
fusel crudo (es decir, desde la sustancia mas volatil a la menos volatil). Esto nos permite
determinar la tendencia que tienen las sustancias al pasar a la fase vapor, en la figura 16 se
presenta que a una presién determinada (14.7 psia), las sustancias con mayor presion de vapor
(C3, H20, Cs3y C4) se evaporan mas facilmente con respecto a las sustancias con menor presion

de vapor (Cs compuesto de interés).


https://es.wikipedia.org/wiki/Presi%C3%B3n_de_vapor
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Figura 16.

Volatilidades de los compuestos quimicos presentes en el aceite de fusel crudo

ws. Temperature

=8~ LIQUID PL 3-MET-01
225k - LIQUID PL 1-PEN-01
== LICUID PLISOBU-01
== L|CUID PL1-PRO-01

-

200 == LIQUID PL ETHAN-01
=O= LIQUID PLWATER

Temperature F

Nota. El grafico representa las volatilidades de los compuestos quimicos ordenados en forma

ascendente presentes en el aceite de fusel crudo elaboradas por un software comercial.

3.6. Caracterizacion del aceite de fusel

El contenido de alcoholes presentes en el aceite de fusel se determina en forma
cualitativa y cuantitativa mediante la técnica analitica GC — MS. Este andlisis se realizé en un
cromatégrafo de gases PerkinElmer Clarus 680 con un sistema de inyeccién automatica,
acoplado a un espectrémetro de masas PerkinElmer Clarus SQ 8 T. Las muestras se preparan
diluyendo 1 uL de aceite de fusel en 1000 uL de acetona en viales de 1.5 mL, posteriormente se
coloca los viales en el equipo y se ingresa las condiciones y método correcto en el software GC —

MS TurboMass.
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3.6.1. Composicion quimica de aceite de fusel crudo
En estudios posteriores, el aceite de fusel crudo se analizard mediante la norma
mexicana NMX-V-014-1986. Esta norma dispone de dos métodos para la determinacion de
alcoholes superiores (aceite de fusel) en bebidas alcohdlicas destiladas que son: método

quimico y método cromatografico (DGN, 1998).

3.6.2. Composicion quimica de aceite de fusel refinado
El aceite de fusel refinado, es decir, que recibid un tratamiento de deshidratacidn previo
al andlisis cromatografico como se describe en la seccién 3.3, se analizé cualitativamente

mediante el método cromatografico descrito en la seccién 3.6.

3.7. Modelado termodinamico del equilibrio de fase

El disefio exacto y correcta optimizacién de los procesos de destilacién de aceite de
fusel, requiere un conocimiento confiable del comportamiento de equilibrio de fase. Para la
simulacidn se emplea el modelo termodindmico NRTL, que es sugerido por literatura y se
comprueba con el uso del software. En el anexo 2 y 3 se presenta que este modelo

termodinamico es ideal para la correcta separacién de los alcoholes.

3.8. Simulaciones de las configuraciones para la obtencién de alcoholes isoamilicos

Las simulaciones se realizaron con el uso del simulador PRO/II Process Engineering
V10.2. En las columnas de destilacion la numeracién de las etapas comienza en la parte superior
de la columna, donde el condensador esta representado por la primera etapa y el hervidor como

la Ultima etapa. El algoritmo interno en PRO / Il es un método basado en Newton para resolver
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problemas de destilacion no ideales (Cho y Jeon, 2006). Todas las columnas de destilacidn se
simularon con la composicion de aceite de fusel crudo que se presenta en la tabla 8, para
procesar 100 kilogramos por hora de aceite de fusel (estimado de produccidn por planta), una
recuperacion del 90% de alcohol isoamilico y una eficiencia de Murphree igual a 0.7. Las
condiciones preliminares de las presiones de operacién de la columna y los tipos de
condensador (total o parcial), son proporcionadas por el uso del algoritmo que se presenta en la

figura 17 (Seider et al., 2009).

Figura 17.

Algoritmo para establecer la presion de la columna de destilacion y el tipo de condensado

Inicio

Las composicionss

de destilados v

fondos son conocidas

Calcule Lz presion del Pp, = 215 psia

punto da burbua (Fa) (1.48 MPa)

gzl destilado a Lise el condersadar ot

120 °F (45 °C) irestabbeaca Pra 30

i 5i Py < 30 pesia
P =215 psia L
Calenle 1z presién P, < 365 psia | Estimarla Calenlar 2 temperatuea | F - SEsomposicion &2 los
gzl punto d= rocio (2.32 MPa) zsion ol . thbL' fondos o temperaturz oritic
— | izl punto de burbuja
(Fp) del destilado a e conderader | 921 fondo - f“:ﬂi o= b _J )
120 °F (49 °C) porca (Ps) (Te) de los fondos en F
P, = 365 psia [ ] Tg > descomposicion de los
fondos O temperatusz oritica

Elija vn refrigerante 1
PHE.GPH.H el il DHisminuir 12 presion Pp da
condensador pareial a ez zpropizdz
415 psia (2.36 MPa)

Nota. El grafico representa el algoritmo que establece la presidn de la columna de destilacidon y

el tipo de condensador. Tomado de Seider et al., 2009.
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La presién preliminar de operacidn para la composicion de aceite de fusel crudo, se
determind mediante el uso del equipo flash drum, que se ilustra en la figura 18. De acuerdo a su
temperatura de refrigeracion (120 °F), se calculd la presién del punto de burbuja (PD = 1.93 psia)
como se observa en la tabla 3. Este dato se ingresa en el algoritmo de la figura 17, que nos
indica el uso de un condensador total y una presién de operacién de 30 psia, para la presion de
fondo sumamos 10 psia a la presion del condensador seleccionado. La presion de alimentacidn

se calculé como liquido de punto de burbuja, es decir P, + 35 kPa.

Figura 18.

Esquema del equipo flash drum

=

Nota. El grafico representa el esquema del equipo flash drum de la simulacion en Pro/Il Process

Engineering V10.2.



Figura 19.

Datos ingresados en la corriente de entrada S1

Help

Stream: D escription:

To Unit: F1
Stream Type

Owerview  Status  Motes

Composition Defined |

Flowrate and Composition... |

Petraleunn Aszay
Referenced to Stream i
Solids Orly Stream Stream Solids Data... |

Stream Palymer Data... |

Thermal Condition
First Specification:

|Temperature | w | 12000| F
Second Specification:
[Bubble Paint |~
Thermaodynamic System: |Determined From Contiectivity | w
0K Cancel |

Push to bring up the flowrate and assay window
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Nota. El grafico representa los datos ingresados, temperatura de 120 °F y punto de burbuja en el

simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.

Tabla 3.

Lista de propiedades del equipo Flash

Nombre Flash F1
Descripcion Flash
Temperatura F 120.0000
Presion PSIA 1.9266
DP PSI 0.0000
Duty MM BTU/HR -0.0000

Nota. Esta tabla muestra las propiedades del equipo Flash drum.
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3.8.1. Configuracion Uno.

Esta configuracion utiliza destilacion azeotrdpica heterogénea con benceno como
agente de arrastre. Para determinar la relacion de reflujo, el nUmero de etapas tedricas minimas
y el plato éptimo de alimentacion se emplea el equipo shortcut propio del software (Fig. 20). Es
necesario definir algunos pardmetros, como el tipo de condensador, factor multiplicador del
reflujo minimo, componente clave liviano y pesado, dos especificaciones de pureza y flujos
estimados de los productos con sus respectivas presiones de salida o caidas de presion (AVEVA

Group, 2019). El Resumen de calculos del equipo se presenta en la figura 21.

Figura 20.

Esquema del equipo Shortcut

1
[

Nota. El gréfico representa el esquema del equipo shortcut de la simulacién en Pro/Il Process

Engineering V10.2.
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Figura 21.

Resumen de cdlculos del equipo shortcut

SUHMARY OF UNDERWOOD CALCULATIONS
HMINIMUK REFLUX RATIO 8.73010
FEED CONDITION 1) 1.08008080
FENSKE WIMIMUM TRAYS 7.m1287

OPERATING REFLUX RATIOD 2.88 = R-MINIHUH

Nota. El grafico representa el resumen de calculos del equipo shortcut de la simulacion en Pro/Il

Process Engineering V10.2.

Como se menciond, los datos obtenidos en el equipo shortcut se utilizan para la
simulacidn de una columna de destilacién azeotrépica heterogénea, que se ilustra en la figura
22. Los componentes del aceite de fusel forman un azeétropo heterogéneo ternario agua +
etanol + alcohol isoamilico (Ferreira et al., 2013). El agente de arrastre benceno induce la
division en fase liquida y permite cruzar el limite de destilacidn de las especies a separar (Seider

et al., 2009).



58
Figura 22.

Diagrama de flujo de proceso de la configuracion uno

=) —— AT
= fEcEo——

[2]

=

Nota. El grafico representa el diagrama de flujo de proceso de la configuracion uno en el

simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.



Figura 23.

Datos de la corriente de ALIMENTACION

Stream:  [ALIMENTACIOMN Description:
To Unit: 1
Stream Type

Help Owerview  Status

Notes

Compostion Defined [ Flowrste snd Compastion.__|

Petroleumn sazay
Spiral Aszay
Fieferenced to Straam

Strearn Solids Data... ‘

Solids Only Stream

Stream Polymer Data.

Themnal Condition
First Specification:

|F'ressure | - ‘ 35.08| psia
Second Specification;
Bubble Point ~
Thermadynamic System: |Delelm\ned From Connectivity |
0K Cancel

Push to bring up the flowrate and composition window

Nota. El grafico representa los datos ingresados en la corriente de ALIMENTACION en el

simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.

Figura 24.

Datos de la corriente de BENCENO

Help Overview  Statuz  Motes

Stream:  |BEMCEMOD Dresciiption:
Ta Urit; 1

Stream Type

Composition Defined | Flavwrate and Composition... |

Petroleum Assay

Spiral Assay "

Feterenced to Stream Stream Solids Data.. ‘

Solids Only Stream

Stream Palymer Data... ‘

Thermal Condition

First Specification:

|Pressure | w ‘ 35.08| psia

Second Specification:

Bubble Point ~
Themodynamic System: |Determ\ned From Connectivity | ~
0K Cancel |

Push ta bring up the flowrate and composition window
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Nota. El grafico representa los datos ingresados en la corriente BENCENO en el simulador Pro/Il

Process Engineering V10.2.



Figura 25.

Definicion de la presion del condensador y reboiler

Help Owerview

Frezsure Specification Mode
() Oiverall
(®) By Individual Trays

Owerall S pecification

Preszure Drop

Fer Traw:
Calurmr:

if§ |

Individual Tray Specification

Cut Tray Pressure
Copy psia
Paste | 1 1 30.000
Insert | 2 7 40,000
Feset | 3
Lol
5]
Cancel

Exit the window after zaving all data

60

Nota. El grafico representa la definicidn de la presion del condensador y reboiler ingresados en

la columna de destilacién en el simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.

Figura 26.

Seleccion del método de convencional a quimico

Initial Estimate G eneration

et v

Help Overview

Initial Prafiles

T Met Yapor Rate__

Temperature E stimates
Condenser:

[ 1f
Biottom Tray: l:l E
Reboiler: l:l F

Rieflux Estimate
[Bulk Liquid/Distillate (L/D) Fiatio |~

[ 3

Usze product rates calculated at the last iteration

OKtoPFD | oK

Vapor Composition I

LE?.....J”

Temperature ...

ILiquid Composition... | I

Met Liquid Rate... l

Delete Al Estimates

Cancel Cancel to PFD

Exit the window after saving all data

Nota. El grafico representa el cambio de convencional a quimica, para la simulacién de una

columna de destilacién azeotrdpica en el simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.



Figura 27.

Especificaciones y variables de la columna

Help Overview
Add Specifications and Yarables

S pecifications:

Active:
COL1SPECT - Column T1 Reflux Batio on & Mole bazis = 1.4602 within the default tolerance

olerance
COLISPECE - Stream FOMDOS Composition of component 3M1BUALC on a et basis in Mole
percent = 99,000 within the default tolerance

‘W ariables:

Column T1 Duty of Heater CONDENSER

ra

Colurnn T1 Duty of Heater REBOILER

The number of active specifications, 2 equals the number of Yariables, 2
Data changes in this window will reinitislize column estimates

Inzert S pecification” anable |

Inzert Inactive Specification |

oK |

| Cancel |
Exit the window after zaving all data

Nota. El grafico representa las especificaciones y variables ingresadas en la columna del

simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.
3.8.2. Configuracion Dos.

La configuracion 2 se presenta en la figura 28. La simulacidn incluye procesos de
decantacion, extraccion y destilacion. El decantador permite cruzar el limite formado por el

azeotropo heterogéneo ternario (agua + etanol + alcohol isoamilico) y reducir el contenido de

agua (Ferreira et al., 2013).

La corriente de alimentacién (S1) ingresa al decantador que genera a su vez dos
corrientes de salida. La corriente organica 1 se alimenta a una columna de destilacién (T2) y la
corriente acuosa 1 se alimenta a la columna de extraccién (T1) para recuperar los alcoholes

presentes en esta fase. La columna de extraccidn recupera mayor porcentaje de alcohol
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isoamilico en la corriente organica 2, que es realimentada a la columna de destilacién, logrando

una recuperacion superior de alcohol isoamilico por los fondos.

Figura 28.

Diagrama de flujo de la segunda configuracion

=

ORGANICAZ:

CRGANICAT

1

Nota. El grafico representa el diagrama de flujo de proceso de la configuracion dos en el

simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.



Figura 29.

Datos de la corriente AGUA

Nota. El grafico representa los datos ingresados en la corriente AGUA en el simulador Pro/Il

Help Overview  Statuz  Maotes
Stream:  [AGUA Drescription:
Ta Unit: 1

Stream Type:

csition Defined | Flowrate and Composition... I

Petroleum Assay
Spiral Assay
Referenced to Stream
Solids Dnly Stream |

Stream Solids Data... |

Stream Polymer Data

Themal Condition
First Specification:

Pressure v 35.08| psia
| [~

Second Specification;

Eubble Point ~

Thermodynamic System: |Determ\ned From Connectivity ‘ ~

0K Canel |

Push to bring up the flowrate and composition window

Process Engineering V10.2.

Figura 30.

Datos de la corriente ALIMENTACION

Help Overview  Status Motes

Stream:  |ALIMENTACION Drescription:
Ta Uit M1
Stream Type

sition D efined | Flovwiate and Composition... I

Petioleum Assay
Spiral Aszsap
Referenced to Stream
Solids Only Stream |

Stream Solids Data. |

Stream Palymer Data...

Thermal Candition
First 5pecification

|Plessura |v | 30.08( psia

Second Specification;

EBubble Point ~

Thermadynamic System: |Delermined From Connectivity | w

0K Cancel

Push to bring up the flowrate and composition window
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Nota. El gréfico representa los datos ingresados en la corriente ALIMENTACION en el simulador

Pro/Il Process Engineering V10.2.
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Figura 31.

Especificacion de producto en el equipo flash drum

Help Owerview  Statuz  Motes

Unrit: Dresoription
First Specification X
Thermadynamic System:
0.00000] psi Default (NATLOT] v

| Prezzure Drop | w~

Second Specification

() Unit 5pecification:

(®) Product Specification
Stream ORGAMICAT Composition of component IM1BUALC on a Dy basis in Mole percent = 75.000

within the: default tolerance:
Temperature Estimate: F Product Phases...
Frint Options...

Eritrainment...

0K Cancel ‘

Eit the window after saving all data

Nota. El grafico representa la especificacion de producto del equipo flash drum en el simulador

Pro/Il Process Engineering V10.2.

Figura 32.

Definicion de la presion del condensador y reboiler para la columna T1

Help Overview
Pressure Specification Mode |ndividual Tray Specification
(O Dveral Cuit Tray Pressure
(®) By Individual Traps Copy psia
Paste 1 30,000
[ et | 3 40.000

1
Overall Specification 2
Reset | 3

Preszure Drop
Per Tray:
Colurin:

]S Cancel

Exit the window after saving all data

Nota. El grafico representa la definicidn de la presion del condensador y reboiler ingresados en

la columna T1 en el simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.



Figura 33.

Especificaciones y variables de la columna T1

Help Owerview
Add Specifications and Variables
Specifications: Active:
1 | COL1SPECT - Column T1 Reflux Ratio on a kole basis = 1.0000 within the default tolerance

COLTSPECZ - Stream ORGANICA2 Composition of component 3M1BUALT on a Dy basis in
Mole percent = 80.000 within the default tolerance

o

Wariables:
1| Calumn T1 Duty of Heater CONDENSER |
2 | Column T1 Dty of Heater REBOILER |

The number of active specifications, 2 equals the number of Yariables. 2

Data changes in this window wil ieinitialize column estimates

Inzert Specification/ariable ‘ Insert Inactive Specification | akK |

‘ | Cancel |

Exit the window after saving all data

Nota. El grafico representa las especificaciones y variables ingresadas en la columna T1 del

simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.

Figura 34.

Definicion de la presion del condensador y reboiler para la columna T2

Help Owerview
Preszure Specification Mode Individual Tray Specification
() Overall Cut Tray | Pressure
(® By Individual Trays Copy psia
Paste | 1 1 30.000
Owerall S pecification Insert | 2 30 40.000
Reset | 3
Prezzure Drop 4
Per Tray: 5 | |
Calurnn:
Ok, | Cancel |
Exit the window after zaving all data

Nota. El grafico representa la definicidn de la presion del condensador y reboiler ingresados en

la columna T2 en el simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.



Figura 35.

Especificaciones y variables de la columna T2

Help

Overview
Add Specifications and ariables

Specifications:

Achive:
COLZSPECS - Column T2 Reflux Fatio on a Mole bagis = 26000 within the default tolerance

the default tolerance
COLZSPECA - Stream FOMDOS Compasition of companent 3M1BUALC on a Dry basis in Maole
percent = 95 000 within the default tolerance

Yariables:

Colurnn T2 Duty of Heater COMDENSER

(%]

Colurnn T2 Duty of Heater REBOILER

The nurmber of active specifications. 2 equals the number of Variables, 2
Data changes in thiz window will reinitislize colunin estimates

Insert Specificationariable | Insert Inactive Specification |

0K |

Cancel |

Exit the windaw after zaving all data

Nota. El grafico representa las especificaciones y variables ingresadas en la columna T2 del

simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.
3.8.3. Configuracion Tres.

El proceso de simulacién involucra dos etapas principales y se presenta en la figura 36
La primera utiliza |la destilacién para separar los alcoholes y el agua de los componentes

pesados, y la segunda implica la purificacion del alcohol isoamilico (Montoya et al., 2011).

En la primera etapa el aceite de fusel (S1) se alimenta a una columna de destilacién (T1)
para separar una mezcla de componentes mas ligeros y recuperar los componentes pesados. En
la segunda etapa, los componentes pesados (S3) se alimenta a una columna de purificacién para

extraer el etanol y agua por la parte superior y obtener alcohol isoamilico de alta pureza por la
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parte inferior. La corriente (S5) arrastra una cantidad pequefia de alcohol isoamilico, por lo
tanto, esta corriente ingresa a un decantador que divide la corriente en dos fases liquidas, una
fase acuosa y una fase organica que se realimenta a la corriente S3, para tener una mayor taza

de recuperacidon y mayor recuperacién de alcohol isoamilico.

Figura 36.

Diagrama de flujo del proceso de la tercera configuracion
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Nota. El grafico representa el diagrama de flujo de proceso de la configuracion tres en el

simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.
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Figura 37.

Datos de la corriente S1

Help Owverviews  Status Motes
Strean: Description:
To Unit: T1
Stream Type
Fetioleom Assap | Flovarate and Compositior.... I
Eoe'fig[:aiidstﬁes;ﬁam Strearn Solids Data... |

Stream Polprner Data... |

Thermnal Condition
First S pecification:

|F'lessure | ~ | 35.080| psia
Second Specification:
[Bubble Paint |~
Thermodynamic Spstem: |Determined Fram Connectivity | e
Ok Cancel |

Puzh ta bring up the flawrate and assay window

Nota. El grafico representa los datos ingresados en la corriente S1 en el simulador Pro/Il Process

Engineering V10.2.

Figura 38.

Definicion de la presion del condensador y reboiler para la columna T1

Help Overview
Pressure Specification Maode Individual Tray Specification
O Overal Cut Tray Preszsure
(®) By Individual Trays Copy psia
Paste | 1 1 30,000
Owerall 5 pecification Ingert | 2 10 40,000
Resst | 3
Pressure Dirop 4
Per Traw 5 | |
Calurr:
Ok | Cancel |
Exit the window after zaving all data

Nota. El grafico representa la definicidn de la presion del condensador y reboiler ingresados en

la columna T1 en el simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.



Figura 39.

Especificaciones y variables de la columna T1

Help Owerview
Add Specifications and Y ariables
Specifications: Active:
COLTSPECT - Column T1 Reflux Ratio on a Mole basis = 0.35000 within the detault tolerance

COLISPECZ - Steam 53 Composition of component 31BUALT on a Dy basis in Mole percent
= 72000 within the defsult tolerance

o

Wariables:

1| Calumn T1 Duty of Heater CONDENSER |

2 | Calurnn T1 Duty of Heater REBOILER |

The number of active specifications, 2 equals the number of Yariables, 2

Data changes in thiz window will reinitislize column estimates

Inzert Specification/arable | Insert Inactive Specification | K |

| | Cancel |

E it the window after saving all data

Nota. El grafico representa las especificaciones y variables ingresadas en la columna T1 del

simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.

Figura 40.

Definicion de la presion del condensador y reboiler para la columna T2

Help Overview
Pressure Specification Mode Individual Tray Specification
(O Overall Cut Tray Pressure
®) By Individual Trays Copy psia
Paste | 1 1 30.000
Overall 5 pecification Insert | 2 B 40.000
Reset |_3
Fressure Drop 4
Per Tray: 5
Colurnn:
OK. | Cancel
Exit the window after saving all data

Nota. El grafico representa la definicidn de la presion del condensador y reboiler ingresados en

la columna T2 en el simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.
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Figura 41.

Especificaciones y variables de la columna T2

Help Overview

Add Specifications and Variables
Specifications: Active:

COL2SPECZ - Column T2 Reflus Fatio on a Male basie = 2.0000 within the default tolerance

COL2SPECE - Stream S6 Composition of component 3M1BUALC on a Dy basis in Mole percent

= 99.000 within the default tolerance

[}

Varigbles:
1| Column T2 Duty of Heater CONDENSER: |
2 | Column T2 Duty of Heater REBOILER |

The number of active specifications, 2 equals the number of Variables, 2
Data changes in this window will reinitialize column estimates

Insert 5 pecification ariable | Inzert Inactive S pecification | Ok |

| | Cancel |

E it the window after saving all data

Nota. El grafico representa las especificaciones y variables ingresadas en la columna T2 del

simulador Pro/Il Process Engineering V10.2.

Figura 42.

Especificacion de producto en el equipo flash drum

Help Owverview  Status  Motes
Urik Descrptions |
First Specification
Thermodynamic System;

|F‘ressure Drop | ~ | 1} DDDDDl psi Default [MRTLO1] ~

Second Specification
() Unit Specification:
(®) Product Specification:

Stream 58 Composition of component 3M1BUALL on a Dy basis in Mole percent = 80,000 within the

default tolerance

Temperature Estimate: F Product Phases...
Print Dptions...
Entrainment.

0K

Cancel

Exit the window after saving all data

Nota. El grafico representa la especificacion de producto del equipo flash drum en el simulador

Pro/Il Process Engineering V10.2.
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3.9. Comparacion de las configuraciones
La comparacién de las configuraciones, se fundamenta en el porcentaje de recuperacién
de alcoholes isoamilicos y costo anual total (TAC) en KWh. El TAC se obtuvo con ayuda del
software; De acuerdo a la nueva tarifa eléctrica del 2018, en el sector industrial y artesanal el
consumo de energia en el Ecuador es $0.003 en KWh, en una jornada laboral de lunes a viernes

de 08:00 — 18:00, sin considerar fines de semana. Los resultados se encuentran en la tabla 13.

3.10. Analisis de riesgo y operabilidad (HAZOP)
El analisis HAZOP se incluye en la investigacion como una herramienta de evaluacion de
riesgo cualitativo e inductivo. Como se menciond en la seccion 2.9.1. este analisis consta de

cuatro etapas que son: definicidn, preparacién, examen y por ultimo informes y seguimiento.

El sistema de estudio es el proceso de destilacién azeotrdpica heterogénea
(configuracion uno), la “parte” o “nodo” del sistema es la columna de destilacién azeotrdpica
gue se observa en la figura 22, en la tercera etapa se define al elemento como el contenido de la
columna que permite establecer todas las posibles desviaciones, causas, consecuencias,
necesidades y acciones de proteccidn, por Ultimo, en la cuarta etapa se elabora la tabla de

registro.
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CAPITULO IV
ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS

4.1. Propiedades fisicas
4.1.1. Color ASTM

Los aceites de fusel presentan color variado, las muestra M1y M2 se encuentra entre
los valores de la carta de colores ASTM de 0.5 a 1.5 Por otra parte, el aceite de fusel M3
presentd una coloracién con un valor de 6.5, puesto que presentaba una tonalidad mas fuerte

en comparacion con las demds muestras.

Tabla 4.

Resultados de color ASTM

Cdédigo de muestra Color ASTM
M1 0.5
M2 1.0
M3 6.5
4.1.2. pH

El pH determinado para las muestras se presenta en la tabla 5, estos datos nos permiten

afirmar que en general las muestras de aceite de fusel tienen pH acido.



Tabla 5.

Resultados de medicion de pH

Cdédigo de muestra pH
M1 5.47
M2 6.05
M3 4.47

4.1.3. Punto de ebullicidn

A continuacion, en la tabla 6, se presenta los resultados obtenidos del punto de
ebullicién, con una variaciéon entre 85y 115 °C, como se discutié en la seccién 3.4.3. el tiempo

de respuesta se encuentra entre 30" a 1 hora por muestra.

Tabla 6.

Resultados de punto de ebullicion

Cédigo de muestra Temperatura (°C)

M1 85
M2 80
M3 115

4.1.4. Densidad
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La densidad se analizd de acuerdo a la norma INEN 349, esta norma establece que cada

ensayo se realiza por duplicado, los datos reportados en la tabla 7 son el promedio por cada
muestra. La densidad en M1 es mayor con respecto a las demds muestras, considerando que

esta muestra tiene mayor contenido de agua.
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Tabla 7.

Resultados de determinacion de densidad

Codigo de muestra  pensidad (/)
M1 0.96
M2 0.84
M3 0.85

4.1.5. Viscosidad

La viscosidad de las muestras analizadas es 9.0 cP determinadas con un rango de
medicion de 30 cP, margen de error de 30% y una temperatura promedio de 17.8 °C. La
cuantificacion de la viscosidad es la misma para las muestras, considerando que el equipo no es

muy sensible para la medicién de alcoholes.

4.2. Composicion quimica del aceite de fusel
4.2.1. Composicion de aceite de fusel crudo

Los resultados de la composicién del aceite de fusel crudo se basa en datos
bibliograficos reportados en la tabla 1, considerando que no fue posible terminar la parte
experimental y cuantificar el aceite de fusel crudo por la emergencia sanitaria del COVID — 19.

En la tabla 8, se reporta la composicién ideal de aceite de fusel crudo para la simulacién.



75
Tabla 8.

Composicion de aceite de fusel crudo

Componentes Porcentaje Fraccién masa

Fraccion masa

A Etanol 0.0866 8.66
B Propanol 0.094 9.4
c Isobutanol 0.0671 6.71
D Agua 0.1531 15.31
E Alcohol isoamilico 0.5987 59.87
F Pentanol 0.0005 0.05

Total 1 100

4.2.2. Composicion de aceite de fusel refinado

Como se mencioné en el apartado 3.3, se describe la deshidratacion del aceite de fusel.
En la tabla 9 se presenta los resultados obtenidos en forma cualitativa de la muestra M2 por ser
la muestra con mayor cantidad de alcohol isoamilico, y en la figura 43 su correspondiente
cromatograma. De acuerdo a estos datos se establece que la deshidratacidn absorbe alcoholes
inferiores (C; — C4), y enriquece los alcoholes superiores Cs En el anexo 6y 7 se adjunta el

cromatograma de las muestras M1y M3, respectivamente.



Tabla 9.

Composicion de aceite de fusel refinado de la muestra M2

Componentes Area %
A Alcohol isoamilico 52.678
B Alcohol isoamilico activo 8.745
C Pentanol 5.166
Figura 43.

Cromatograma de la muestra M2

[FO s/destilar 1 ul en 1000 ul acetona, iny 0.5 ul
Muestra F1

100 39

1-Butanol -3-metil

1-Butanol -2-metil

411

T T T T T T T T T T T T
3.50 4.00 4.50 5.00 5.50 6.00

479
. MMMMMMM L

35 C (3.5min) rampa 50 C min - 250 C, 1, 10-Dec-2019 + 16:25:15
Scan El+
TIC

257e8

7.04

752

6.48
IM_AUM anw Y TV B VTRV TR T )

T T T T T T T T T T T T T T T T
6.50 7.00 7.50 8.00 8.50 9.00

T T T T T T Time
9.50 10.00 10.50 11.00 11.50

Nota. El anexo representa el cromatograma del aceite de fusel deshidratado para la muestra M2

analizado en el cromatdgrafo de gases PerkinElmer Clarus 680.
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4.3. Simulaciones de las configuraciones para la obtencion de alcoholes isoamilicos
4.3.1. Configuracién Uno
El disefio de la columna de destilacion azeotrdpica utiliza los datos obtenidos en
simulacidn del equipo shortcut (figura 21), que resulta en una torre de 7 platos, condicién de
alimentacién en el primer plato y razén de reflujo de 1.46. La altura y didmetro de la columna se
determinaron de acuerdo a la tabla 6.1 presentada en el anexo 4 del libro de (Treybal, 1997). A

continuacién, se presenta la ecuacién (1) para calcular la altura:

h = N * distancia entre platos (1)

Siendo h la altura y N el nimero de platos. La altura calculada es de 1.05 m, con
espaciamiento de 0.15 m por plato y un diametro menor a 1 m. Estds condiciones permiten una
recuperacion de alcohol isoamilico del 99%, y establecer que el agente de arrastre empleado
(benceno), incita la divisidn en la fase liquida y cruza el limite de destilacién formado entre el

alcohol isoamilico, etanol y agua.



Figura 44.

Esquema del flujo de masa de la configuracion uno

80 kz'he
3508 psia
I:> BENCENG DESTILADD E
=]
20 ke'hr 10 kg,.-'l'l.r
35.08 psia 30 psia
[FoNDoE] =
o0 kgi'hr

40 psia
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Tabla 10.

Propiedades de flujo — lista de balance de materia (configuracion uno)

Nombre de la Alimentacion  Benceno S1 Destilado  Fondos
corriente

Fase Liquido Liquido Mezcla Liquido Liquido
Temperatura (F) 240.012 232.401 216.871  191.115 325.657
Presion (PSIA) 35.080 35.080 35.080 30.000 40.000
Flujo (LB-MOL/HR) 3.465 0.564 4.029 3.607 0.422
Composicién

3M1BUALC 0.346 0.000 0.297 0.216 0.990
PNTUALC 0.000 0.000 0.000 0.000 0.001
IBA 0.046 0.000 0.040 0.043 0.007
PRPLALC 0.080 0.000 0.068 0.076 0.001
EA 0.096 0.000 0.082 0.092 0.000
H20 0.433 0.000 0.372 0.415 0.000
BENZENE 0.000 1.000 0.140 0.156 0.001

79

Nota. Esta tabla muestra las propiedades de flujo y lista de balance de materia en Pro/Il Process

Engieneering V10.2 de la configuracion uno.
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4.3.2. Configuracién Dos
Las condiciones para la simulacién son, la columna de extraccion utiliza tres etapas,
relacion de reflujo de 1y alimentacion en el primer plato. El flujo de masa se modificé para
obtener una alta recuperacion de alcohol isoamilico asumiendo un valor de 1 kg/hr que resulta
en un 80% de recuperacion del alcohol en la corriente acuosa 1. La columna de destilacion
emplea treinta etapas y una relacién de reflujo de 2.6, la corriente de compuestos orgdnicos

recuperados (organica 2) y compuestos organicos (organica 1) se alimentan al plato 16.

La tabla 11 expone los resultados, como se observa en los fondos se obtiene una

recuperacion de alcohol isoamilico de 95%.

Figura 45.

Esquema de flujo de masa de la configuracion dos

M =3 platos _":;,I
=1 . e — =
Slkshr
30 psia
N =30 platos %
(=] ER =26 : ELEI ) -
10 keghhs 12 kehr
35.08 psia 30 psia
—
1 kg'hr .
35.08 psia o ‘j TS
(= ] g & . 1 kshr |:
- 40 psia ’* Cy
100 kghr =) - r -
35.08 psia PR =
81 ke'thr
35.08 psia
30 kehr
40 psia
{Fenco} -




Tabla 11.

Propiedades de flujo — lista de balance de materia (configuracion dos)
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Nombre de la AGUA ALIMENTACION ACUOSA1 ORGANICA1 ACUOSA2 ORGANICA2 DESTILADO FONDO
corriente

Fase Liquido Liquido Vapor Liquido Liquido Liquido Liquido Liquido
Temperatura (F) 259.50 240.012 268.524 268.524 229.25 288.451 221.97 323.05
Presion (PSIA) 35.080 35.080 35.080 35.080 30.000 40.000 30.000 40.000
Flujo (LB-MOL/HR)  0.122 4.374 4.391 0.106 3.807 0.583 0.114 0.575

Composicién

3M1BUALC 0.000 0.346 0.326 0.749 0.254 0.800 0.000 0.950

PNTYALC 0.000 0.000 0.000 0.001 0.000 0.001 0.000 0.001

IBA 0.000 0.046 0.045 0.050 0.043 0.058 0.130 0.042

PRPLACL 0.000 0.080 0.078 0.061 0.080 0.062 0.337 0.007

EA 0.000 0.096 0.094 0.038 0.105 0.026 0.169 0.000

H20 1.000 0.433 0.456 0.101 0.518 0.053 0.364 0.000

Nota. Esta tabla muestra las propiedades de flujo y lista de balance de materia de la simulacién en Pro/Il Process Engieneering V10.2

para la configuracién dos.
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4.3.3. Configuracién Tres
Esta configuracion utiliza dos etapas destilacion y purificacion como se menciond en la
secciodn 3.8.3. En la simulacion los pardmetros de operacidén son una columna de destilacién de
diez platos, razén de reflujo de 0.35 y plato de alimentacidn 3; la columna de purificacién

trabaja con seis platos, razén de reflujo de 2.0 y alimentacidn en el segundo plato.

En la tabla 12 se presentan los resultados, como se observa en la corriente S6 la
recuperacion de alcohol isoamilico alcanza una pureza de 99%. En la corriente (S8) de la
columna de purificacion se visualiza que se elimina los alcoholes inferiores desde C; hasta C4, y

en la columna de destilacion ingresan corrientes (S3 y S8) enriquecidas en alcoholes Cs.

Figura 46.

Esquema del flujo de masa de la configuracion tres

-
Fkzhr
N =10 platos 30 psia
REE =033 10 ke'hr
30 psia
)
100 keg'hr
3508 psia
E.'
S0 ke'hr
40 psia




Tabla 12.

Propiedades de flujo — lista de balance de materia (configuracion tres)

Nombre de la S1 S2 S3 sS4 S5 S7 S8 S6
corriente

Fase Liquido Liquido Liquido Mezcla Liquido Vapor Liquido Liquido
Temperatura (F) 240.012 223.901 276.109 268.673 258.189 282.522 282.522 325.702
Presion (PSIA) 35.080 30.000 40.000 30.000 30.000 30.000 30.000 40.000
Flujo (LB-MOL/HR) 4.331 2.556 1.775 2.856 2.092 1.014 1.079 0.764

Composicién

3M1BUALC 0.346 0.086 0.720 0.750 0.663 0.517 0.800 0.990
PNTYALC 0.000 0.000 0.001 0.000 0.000 0.000 0.000 0.001
IBA 0.046 0.030 0.069 0.076 0.101 0.116 0.088 0.007
PRPLALC 0.080 0.073 0.089 0.086 0.117 0.155 0.082 0.002
EA 0.096 0.149 0.018 0.014 0.020 0.032 0.008 0.000
H20 0.433 0.661 0.103 0.072 0.099 0.181 0.022 0.000

Nota. Esta tabla muestra las propiedades de flujo y lista de balance de materia de la simulacién en Pro/Il Process Engieneering V10.2 para la

configuracion tres



4.4. Comparacion de las configuraciones
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La comparacién entre las configuraciones se presenta en la tabla 13. La configuracién

uno es la mds rentable en cuanto a costo y recuperacion de alcoholes, esto es claro dado que el

consumo de una columna de destilacion es mucho menor con respecto al uso de un decantador,

columna de purificacion, extraccién y destilacion.

Tabla 13.

Resumen de la comparacion entre las configuraciones

Configuracién 1 Configuracidn 2 Configuracién 3
TAC S (Costo Anual 3928.4 9273.6 12783.4
total) en KWh
Recuperacion (%) 99 95 99

4.5. Analisis HAZOP

El analisis HAZOP se realiza de la configuracién mas rentable (configuracién uno), se

toma en cuenta: parametro, palabra guia, desviacién, causas, consecuencias y prevencién como

se observa en la tabla 14. Esto nos permite evitar accidentes al momento de poner en marcha el

equipo y a su vez implementar un plan de manejo y mantenimiento en el caso que se requiera.
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Tabla 14.
Andlisis HAZOP
Parametro Palabra Desviacion Causas Consecuencias Prevencion
Guia
Flujo Nada No existe -Rupturaenla - Fugaen las - Colocar un
Flujo. linea de corrientes de sensor de flujo.
tuberias. entrada. - Plan de
-Control de -Paradadela mantenimiento
valvula cerrado  columna. en valvulas,
por el - Pérdida de tuberiasy
operador. produccion. bombas.
-Dafioen la - Contar con un
bomba. sistema de
alarmas.
Menos Bajo Flujo. - Obstruccién - Baja - Controlar las
enlalinea de produccion. lineas de tuberia.
tuberias. - Condensacion - Planificar el
- Cierre parcial  incompleta de lavado del
de la vélvula los vapores. sistema
por el operario  -Incrementoen  operativo.
la presidony
temperatura de
la columna.
Temperatura Menos Contenido - Error o falla - Mala - Revisiéon
dela en el separacion de periddica de los
columna rehervidor. los equipos.
mas friode - Corrosion. componentes. - Revestido de

lo necesario.

- Baja calidad de

los productos.

goma en los

equipos.
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Parametro Palabra Desviacion Causas Consecuencias Prevencion
Guia
Mas Contenido -Mal - Alta tasa de - Plan de
dela funcionamiento corrosién. mantenimiento
columna del rehervidor. - Riesgo de semanal de los
mas caliente -Errorenla toxicidad para sensores
de lo lectura de los las personas.
esperado. controladores o
sensores de
temperatura.
Presion Mas Mayor - Aumento -Disminucién en  -Revisar con
presion que  descontrolado la cantidad de frecuencia el
lo necesario  delas producto. correcto
corrientes de -Mala calidad de  funcionamiento
alimentacion producto, no de los sensores
- Disminucidn cumple con la de presiény
de la cantidad especificaciéon flujo.
de flujoen la deseada.
alimentacién
Composicién Menos Contenido Contaminacién - Bajacalidad de - Tener un plan
dela presente en la produccion. de limpieza.
columna columna. - Pérdidas - Cumplir con la
con menor - Plato con significativas en  vida util de los

composicion
que la

deseada

presencia de

corrosion.

la produccion.

equipos y
reemplazarlos de

ser necesario.
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CAPITULO V
CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES
5.1. Conclusiones
Se deshidraté el aceite de fusel por el método de decantacién que representd un
método de extraccién L— L rapido y eficaz, considerando principalmente que la solucidn salina

enriquece los alcoholes superiores Cs y absorbe los alcoholes inferiores (C; — Ca).

Se determind la composicion quimica del aceite de fusel deshidratado por la técnica
analitica de cromatografia de gases acoplado a un espectréometro de masas (GC / MS), la

muestra M2 contiene la mayor cantidad de alcohol isoamilico con un area de 52.678 %.

Se determind las propiedades fisicas como color, pH, punto de ebullicidn, densidad y

viscosidad de las muestras analizadas. La muestra con mayor porcentaje de alcohol isoamilico
presentd un color de 1.0, pH de 6.05, viscosidad de 9.0 Cp, densidad 0.838 g/cm3 y un punto de

ebullicion de 80 °C.

La configuracion uno se realizé por destilacion azeotrdpica, el agente de arrastre que se
empled fue benceno, el cual indujo la division de la fase liquida y cruzé el limite de destilacion
formado por el azedtropo heterogéneo (alcohol isoamilico, etanol y agua), la recuperacion de

alcohol isoamilico se dio por el fondo de la columna y alcanzé una pureza del 99%.

En la segunda configuracion se usé un decantador que redujo el contenido de agua en la

corriente de alimentacidn, esto facilitd el fraccionamiento del aceite de fusel y evité la pérdida
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de alcohol superior por la adicién de agua; por consiguiente, es necesario utilizar la columna de

extraccién que enriquecid el alcohol isoamilico en un 95%.

En la tercera configuracién la columna de destilacion eliminé los alcoholes inferiores
desde C; hasta Cs, y la columna de purificacidn recuperd en mayor porcentaje los alcoholes
amilicos Cs; por lo que se comprobd que en simulacién emplear columnas convencionales para

los dos procesos enriquecié el alcohol isoamilico al 99%.

Se compard las configuraciones en cuanto a rendimiento y costos. El mejor arreglo es la
configuracién uno con un costo total anual minimo (TAC) en KWh de $3928.4 y una

recuperacion de alcohol amilico del 99%.

Se realizd el analisis de riesgos y operabilidad (HAZOP) para el proceso de destilacion
azeotropica, en el cual se reporta el plan de mantenimiento antes, durante y después de la
puesta en marcha de la columna, y también se especifica el tiempo adecuado para ejecutar el

plan de limpieza, estos pardmetros nos permiten cumplir con la vida util de los equipos.
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5.2. Recomendaciones
En el analisis cromatografico diluir las muestras a analizar de manera significativa en
relacion de 1 en 1000, considerando que en una muestra concentrada no fue posible la correcta

identificacion de componentes.

Profundizar el estudio de uso de agente de arrastre en destilacion azeotrdpica
heterogénea que permita una mejor recuperacion del alcohol isoamilico presente en el aceite

de fusel.

Emplear un decantador en la configuracion 2 con dos corrientes de alimentacién, aceite
de fusel crudo y una solucién salina saturada (H,0 + NaCl), para reducir en mayor porcentaje

el contenido de agua presente en la alimentacién y asi enriquecer los alcoholes amilicos.

Corroborar a escala de laboratorio la simulacién de la presente investigacidn para

comprobar el porcentaje de recuperacion del alcohol isoamilico.
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