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PETROQUIMICA

HHESPE OBJETIVOS z

Objetivo General

» Disenar y simular configuraciones de destilacion del proceso de enriquecimiento
de alcohol isoamilico utilizando el software PRO/II Process Engineering V10.2 a
partir del residuo de aceite de fusel.

Objetivos Especificos

 Determinar la composicion quimica y propiedades fisicas de las muestras.
* Conocer mediante simulacion como influye el uso de un agente de arrastre en
la destilacion azeotropica.
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Obijetivos Especificos

* Determinar la recuperacion de alcoholes amilicos, empleando equipos de
decantacion, columnas de destilacion y extraccion.

 Emplear un proceso que involucra dos etapas de destilacion y purificacion para
enriguecer alcoholes amilicos.

 Comparar el rendimiento y costos entre las configuraciones propuestas, y
seleccionar el arreglo de separacion mas eficiente y econdmico.

* Analizar los riesgos y operabilidad del proceso de destilacion propuesto, mediante
el estudio HAZOP.
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() ESPE  DESARROLLO EXPERIMENTAL

Obtencion de la materia prima. N

* Las muestras fueron donadas por las
empresas SODERALS.A. y CODANAS.A. En
la tabla 1 se detalla la rotulacion
correspondiente a las muestras.

Tabla 1. Rotulacion de muestras

Empresa Aceite de Fusel Muestra
SODERAL S.A. Fresco M1
Reposado M2 '~ " -
CODANA S.A. Fresco M3 Figura 1. Muestras de aceite de fusel
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Propiedades Fisicas.

4 N\
Color e Se determiné de acuerdo a la escala de color demostrativa
de la norma ASTM D1500.
\_ J
4 N\
H  Se realizé con el uso de un pH de mesa BT — 675, para cada
P una de las muestras.
\_ J
4 N\
. . e Se determind con el uso de un termdémetro industrial en un
Punto de ebullicion tiempo estimado promedio de 30" a 1h.
\_ J
4 Y e Se realizé con el uso de un picnédmetro de acuerdo a la )
Densidad norma INEN 345, co,rroborando la informacidn con un
DENSIMETRO PORTATIL. Marca: METTLER TOLEDO, Modelo:
\_ Y, 30PX, Serie: LWE75122 Y,
( e Se utilizé el equipo viscosimetro Rotacional de 3 a 2000000 )
Viscosidad mPas. MARCA: BOECO, MODELO: VRB 3000, SERIE: VT —
1080, con aspa 1. y
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Figura 2. Volatilidades de los compuestos quimicos presentes en el aceite de fusel crudo
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DESARROLLO EXPERIMENTAL

Composicién quimica.

Aceite de Fusel

CRUDO

En estudios posteriores se
analizara mediante la
norma mexicana NMX-V-
014-1986.

REFINADO (Deshidratado)

Se analizo por método
guimico y técnica analitica
GC-MS
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DESARROLLO EXPERIMENTAL

Preparacion de las muestras.

Deshidratacion

Tratamiento
con salmuera

—  (solucidn

salina) al 27.7
% NaCl.

Separacion de

— las fases por

decantacion.

Figura 3. Proceso de decantacion
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Técnica analitica GC — MS.

PETROQUIMICA

* Técnica cualitativa y cuantitativa empleando el equipo Capilar Zebron™ ZB-5MS
30 m x 0.25mm x 250 um.

Tabla 2. Condiciones de operacion

Tiempo experimental 12.00 min

Tiempo de retardo 0

Volumen de inyeccion 0.5 pL
Programa de Temperatura Inicial 35 grados por 3.50min
temperatura del Rampa 1l 50.0 grados/min para
horno 250 grados, mantener

durante 4.20 minutos.
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RESULTADQOS

Propiedades fisicas.

Tabla 3. Resumen de las propiedades fisicas del aceite de fusel

Prueba Color pH Viscosidad (Cp) Densidad Punto de
9/ ) ebullicién (° C)
M1 0.5 5.47 9.0 0.968 85
M2 1.0 6.05 9.0 0.838 80
M3 6.5 4.47 9.0 0.845 115
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Aceite de fusel Crudo.

OOOOOOOOOOOO

Tabla 4. Composicion ideal del aceite de fusel crudo para simulacién

Componentes Porcentaje Fraccion Fraccion masa
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
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O
Condiciones de entrada.

® ESPE RESULTADOS >

* Flujo de alimentacion de 100 kg/h (estimado de produccién por planta) y una
recuperacion de 90% de alcohol isoamilico.

* El paquete termodinamico utilizado en la simulacion es NRTL.

* Las condiciones preliminares de operacion de la columna y los tipos de
condensador (total o parcial), son proporcionados por el uso del algoritmo que se
presenta en la figura 5.
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Flash

!

Lit
i

4-::;,.

Figura 4. Equipo flash

Nota. El grafico representa el equipo flash que determina la
presion preliminar de operacion.
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Tabla 5. Resumen de las 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

OOOOOOOOOOOO
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Inicio

Las composiciones
de destilados v
fondos son conocidas

Caleule 1a presion del Pno= 215 psia
punto dz burbwa (Pp) (1.48 MPa)
del destilado 2 Lse el condersadar todal
120 °F (49 =) {rastablazca Ppa 10
A =i L _i;_l__-.-.._.
l Pp =215 psia
Calevle la presion P, = 365 psia Estimar la _ _ Ta < descomposicion dea los
dal punto E:rg.ﬁn il%._:'f I"-‘:II!::n presion {,:ailﬂlu 1alt=_;t:fb=_1r-’r_at1.nra fondios o temperatura oritica
| dz] punto d= burbuja
{(Pg) del destilado a Ui wm ¢ omdermdon *| 4zl fondo . . ] .
1—|E :F |:4_§ :C-..l '\u-\-:llh‘ E— EJE,'El‘E:'E- oo &1 g

fondos o temperabura oritica

Elja vn refriserants
para operar = _ Diisminuir 12 presidn Po de
condenszador parcial a formz zpropizda

415 peia (2.56 WEa)

N

(Pg)
l P, = 365 psia ‘ ‘ T = descomposicion de los

Figura 5. Algoritmo para establecer la presidon de la columna de destilacion y el tipo de condensador

Fuente: (Seider, Seader, Lewin, & Widagdo, 2009) 21
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Configuracion 1

» Esta configuracion utiliza destilacion azeotropica heterogénea con benceno como
agente de arrastre.

* Para determinar la relacion de reflujo, el numero de etapas tedricas minimasy el
plato optimo de alimentacion se emplea el equipo shortcut propio del software

(Fig. 6).
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Shortcut

RESULTADQOS

®© .

-

Figura 6. Equipo shortcut.
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Shortcut

Tabla 6. Resumen de calculos del equipo shortcut

RESUMEN DE CALCULOS UNDERWOOD

RELACION MINIMA DE REFLUJO 0.73010
> CONDICION DE ALIMENTACION Q 1.00000
> BANDEJAS MINIMAS FENSKE 7.01207

TASA OPERATIVA DE REFLUJO

2.00 * R-MINIMUM

=1.4602

24
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Configuracion 1

* Los datos obtenidos en el equipo shortcut se utilizan para la simulacion de una
columna de destilacion azeotropica heterogénea, que se ilustra en la figura 7. Los
componentes del aceite de fusel forman un azedtropo 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 destilacion de las

especies a separar (Seider et al., 2009).
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Figura 7. Configuracion 1
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Tabla 7. Propiedades de Flujo — lista de balance de materia (configuracién 1) -

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- 3.465 0.564 4.029 3.607 0.422

MOL/HR)

Composicion

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
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Configuracion 2

e La corriente de alimentacion (S1) ingresa al decantador que genera a su vez dos
corrientes de salida. La corriente organica 1 se alimenta a una columna de
destilacion (T2) y la corriente acuosa 1 se alimenta a la columna de extraccion
(T1) para recuperar los alcoholes presentes en esta fase. La columna de
extraccion recupera mayor porcentaje de alcohol isoamilico en la corriente
organica 2, que es realimentada a la columna de destilacion, logrando una
recuperacion superior de alcohol isoamilico por los fondos.

28



Figura 8. Configuracion 2
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Tabla 8. Propiedades de Flujo — lista de balance de materia (configuracién 2) reTRoeuimicd
Nombre de la AGUA ALIMENTACION ACUOSA1 ORGANICA1 ACUOSA2 ORGANICA2 DESTILADO FONDO
corriente
Fase Liquido Liquido Vapor Liquido Liquido Liquido Liquido Liquido
Temp. (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

Composicion

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
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Configuracion 3

* En la primera etapa el aceite de fusel (S1) se alimenta a una columna de
destilacion (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 purificacion para extraer el etanol y agua por la parte
superior y obtener alcohol isoamilico de alta pureza por la parte inferior. La
corriente (S5) arrastra una cantidad pequeia 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 recuperacion y mayor recuperacion de alcohol
isoamilico.
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Figura 9. Configuracién 3
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Tabla 9. Propiedades de Flujo — lista de balance de materia (configuracion 3)

Nombre de la S1 S2 S3 S4 S5 S7 S8 S6

corriente

Fase Liquido Liquido Liquido Mezcla Liquido Vapor Liquido Liquido

Temperatura  240.012 223.901 276.109 268.673 258.189 282.522 282.522 325.702

(F) 35.080 30.000 40.000 30.000 30.000 30.000 30.000 40.000

Presion (PSIA)

Flujo (LB- 4.331 2.556 1.775 2.856 2.092 1.014 1.079 0.764
MOL/HR)

Composicion

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
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Comparauon Rendimiento/Costo

Tabla 10. Comparacion de Rendimiento/ Costo entre las tres configuraciones)

Configuracion 1 Configuracion 2 Configuracion 3

TAC $ (Costo 3928.4 9273.6 12783.4
Anual total) en
KWh
Recuperacion 99 95 99
(%)
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Analisis HAZOP

Descripcion del Proceso:

» Se define la columna de destilacion azeotropica heterogénea, es decir, la
configuracion 1 (Fig. 7), como elemento de estudio.

P

2

ESPE

O

PETROQUIMICA
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Tabla 11. Analisis HAZOP

RESULTADQOS

PETROQUIMICA

ESPE

Parametro Palabra Desviacion Causas Consecuencias Prevencion
Guia
Flujo Nada No existe Flujo. |-Ruptura en la linea |- Fuga en las - Colocar un sensor
de tuberias. corrientes de de flujo.
-Control de valvula |entrada. - Plan de
cerrado por el - Parada de la mantenimiento en
operador. columna. valvulas, tuberiasy
-Dafio en la bomba. |- Pérdida de bombas.
produccion. - Contar con un
sistema de alarmas.
Temperatura Menos Contenido de la |- Error o falla en el |- Mala separacidon de | Revision periddica
columnamas |[rehervidor. los componentes. de los equipos.
friodelo - Corrosion. - Baja calidad de los |- Revestido de goma
necesario. productos. en los equipos.

36
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Tabla 11. Analisis HAZOP

Parametro Palabra Guia [Desviacion Causas Consecuencias Prevencion
Presion Mas Mayor presion - Aumento - Disminucién en la - Revisar con frecuencia
gue lo necesario. |descontrolado de las |[cantidad de producto. |el correcto
corrientes de - Mala calidad de funcionamiento de los
alimentacion. producto, no cumple |sensores de presidony

- Disminucion de la con la especificacion flujo.
cantidad de flujo en la|deseada.
alimentacion.

Composicion Menos Contenidodela |-Contaminacidn - Baja calidad de - Tener un plan de
columna con presente en la produccion. limpieza.
menos columna. - Pérdidas significativas |- Cumplir con la vida util
composicién que |- Platos con presencia [en la produccion. de los equipos y
la deseada de corrosion. reemplazarlos de ser
- Platos deteriorados. necesario.
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* Se deshidrato el aceite de fusel por el método de decantacion que representd unrerrocvinica
método de extraccion L — L rapido y eficaz, considerando principalmente que la
solucion salina enriquece los alcoholes superiores C5 y absorbe los alcoholes
inferiores (C2 — C4).

* Se determind la composicion quimica del aceite de fusel deshidratado por la técnica
analitica de cromatografia de gases acoplado a un espectrometro de masas (GC /

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

* Se determinod las propiedades fisicas como color, pH, punto de ebullicion, densidad y
viscosidad de las muestras analizadas. La muestra con mayor porcentaje de alcohol
isoamilico presento un color de 1.0, pH de 6.05, viscosidad de 9.0 Cp, densidad
0.838 9/ 5y un punto de ebullicion de 80 °C.
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ONVERSIORD € 18 FUEREAS AaADAS
* La configuracion uno se realizé por destilacion azeotrdpica, el agente de arrastre OIH%”.,.?“
se empleo fue benceno, el cual indujo la division de la fase liquida y cruzo el limite
de destilacion formado por el azedétropo heterogéneo (alcohol isoamilico, etanol y
agua), la recuperacion de alcohol isoamilico se dio por el fondo de la columna 'y
alcanzo una pureza del 99%.
* En la segunda configuracion se uso un decantador que redujo el contenido de agua
en la corriente de alimentacion, esto facilito el fraccionamiento del aceite de fusel y
evito la pérdida de alcohol superior por la adicion de agua; por consiguiente, es
necesario utilizar la columna de extraccion que enriquecio el alcohol isoamilico en
un 95%.
* Enlatercera configuracion la columna de destilacion elimind los alcoholes inferiores
desde C2 hasta C4, y la columna de purificacion recuperd en mayor porcentaje los
alcoholes amilicos C5; por lo que se comprobo que en simulacion emplear columnas
convencionales para los dos procesos enriquecio el alcohol isoamilico al 99%.

ESPE
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* Se comparo las configuraciones en cuanto a rendimiento y costos. El mejor
arreglo es la configuracion uno con un costo total anual minimo (TAC) en KWh de
$3928.4 y una recuperacion de alcohol amilico del 99%.

* Se realizé 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 parametros nos
permiten cumplir con la vida util de los equipos.
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* 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 |a correcta identificacion de componentes.

* Profundizar el estudio de uso de agente de arrastre en destilacion azeotropica
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 alimentacion,
aceite de fusel crudo y una solucidn salina saturada (H,O0 + NaCl), para reducir
en mayor porcentaje el contenido de agua presente en la alimentacion y asi
enriquecer los alcoholes amilicos.

* Corroborar a escala de laboratorio la simulacion de |la presente investigacion para
comprobar el porcentaje de recuperacion del alcohol isoamilico.
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