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Resumen

En este trabajo se presenta el disefio y la comgiruce una columna de destilacion para
determinar los parametros hidrodindmicos de lassfags y liquido en contracorriente, y la
eficiencia de separacion como caracteristicas istpgepor la configuracion interna de un
empagque estructurado catalitico que se usa en nakige destilacion reactiva heterogénea. Las
variables de disefio de la columna empacada sofa (afixima capacidad de carga en el punto

de inundacion a la velocidad de gas ug =0.345 m/s, y (b) la altura equivalente por plato

tedrico con valor de HETP = 0.33 m para un sistémario de ciclohexano/n-octano, como
mezcla modelo, con volatilidad relativaae 1.55€. Las dimensiones de la columna son de 50
mm de diametro interno y una altura de 1.6 m. [pbs® para empacar la columna se disefid y
construyo en este trabajo de tesis, se obtuviareglas modulares que conforman una estructura
interna que permite alta flexibilidad con respextia carga del catalizador dentro de la columna
y hace posible que la reaccion y separacion ocwanaforma simultdnea con una minima caida
de presion a lo largo del lecho. El empaque altboisas llenas con particulas esféricas como
seccion de reaccién y laminas corrugadas como Gears separacion. La configuracién del
empague puede ser ajustada en funcion de las dadeside un sistema quimico en particular.
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Introduccion

CAPITULO 1

Introduccion

La competencia y la internacionalizacion empujdabaicar de forma mas eficiente y flexible y a
reducir los tiempos de puesta en el mercado deosug@voductos. Una alternativa es la
intensificacion de procesos donde se reemplazaeposcgrandes, caros e intensivos en energia,
por procesos de tamafios substancialmente mas mequefds eficaces, menos costosos y
amigables con el medio ambiente. Se puede mencdim@aserie de tecnologias incipientes, pero
en claro desarrollo en la industria de procesoslosrcuales previsiblemente se apoyaran las
exigencias antes mencionadas. Desde el punto tke deslos procesos de fabricacion, buena
parte del desarrollo futuro se centrara en nues@asotogias, nuevos catalizadores, bioprocesos,
membranas para separacion de productos, microreactic., que sin duda alteraran la forma de
fabricacion de muchos compuestos quimicos. La aoacin, integracién, flexibilidad vy
optimizacién de los procesos llevara a nuevos dsedonde las unidades estaran muy
interconectadas con multiples caminos de alimefitade masa y energia. El resultado de todo
ello es que los procesos involucrados dejan deinglpendientes y se vuelven acoplados,

creando dindmicas mas complejas que en procesoglimles.

La destilacion reactiva heterogénea (DRH) es uaaotegia donde se integran la reaccion y la
separacion dentro de un solo dispositivo, parangifiear un proceso quimico. Para ajustar las
necesidades del proceso de DRH se requieren aregidulares de empaques estructurados que
permitan alta flexibilidad con respecto a la cadg catalizador dentro de la columna. La
aplicacion exitosa de esta tecnologia requiereodéac con una vision lo mas precisa posible de
la hidrodinamica y la eficiencia de transferenatandasa como caracteristicas impuestas por la
configuracién interna del empaque. Los parametidotdindmicos; régimen de flujo, caida de
presion y el volumen de retencion de liquido sompdrtantes en el disefio y afectan en la
demanda energética del proceso, el tamafio y diomesi de la columna de

DRH, por ello es recomendable su determinacionraxeatal.
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El proposito de este trabajo es disefiar y constmilas instalaciones de la UAM-I una unidad
experimental a escala laboratorio que permitir&mdxt en un futuro pruebas experimentales de
hidrodindmica y de eficiencia de separacion, amwaen contracorriente las fases gas y liquido.
Sin embargo, el estudio solo muestra el disefionderoceso que no considera la reacciéon y los
efectos de la transferencia de calor. En este mmayecto se disefia un soporte para empacar la
columna y se basa en el concepto de empaquestasddas convencionales usados en procesos
de destilacion, y en el concepto de reactores efertiveles de porosidad, donde las particulas
cataliticas son empacadas en canastas de malléamidra. Esto lleva a un dnico disefio y
construccion de un contactor de tres fases gagMiepdlido para sistemas de destilacion reactiva
heterogénea, flexible a diferentes configuraciateesecciones de reaccion y de separaciéon. En el
argot de la DRH se denominan empaques estructucataliticos, y esto es independiente si las
particulas dentro de las secciones reactivas cwmrtienaterial activo (resinas de intercambio
i6nico Amberlyst 15) o solo particulas esféricasvaiio (Ellenberger y col., 1999). Por ello, el
soporte que se disefia en el presente trabajo s¢éadermo empaque estructurado catalitico y es
construido con secciones de reaccion, aunque aditza#ts, consisten de bolsas verticales llenas
con particulas esféricas de vidrio que emulan emdoy dimensiones a las del catalizador
heterogéneo, y las secciones de destilacion satadms con laminas corrugadas con un cierto
tamafio y tipo de superficie. Se espera que lodtagleis de este proyecto contribuyan en la parte
de un proyecto global de destilacion reactiva.

A continuacién se expone la revision de la literatde una clase de columna multifuncional,
basada en el método de separacion reactiva, denitbegran dos o mas unidades de operacion
dentro de un solo dispositivo, en la tecnologiaod@nada destilacion catalitica. Esto con el
objeto de describir los principales problemas geepgesentan en columnas con operacion a

contracorriente de las fases gas y liquido usangmgues estructurados cataliticos.
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1.1 Destilacion catalitica

La destilacion reactiva (DR) es una tecnologia jpaemnsificar un proceso que en afos recientes
ha crecido en importancia al demostrarse y operarsenuevas aplicaciones de procesos
guimicos. En esta técnica, el catalizador se Ipaatin una zona determinada dentro de una
columna de destilacidon, de tal manera que la réacciseparacion ocurran simultdneamente. En
consecuencia, el disefio apropiado del equipo dater$e considerando la velocidad de reaccion

y la volatilidad relativa del sistema (Subawallegy., 1999).

Las ventajas que ofrece el proceso de destilacgactiva han causado un crecimiento
significativo de su uso. El primer proceso coméizaao en los afios 80’s es el del MTBE (Metil
TerButil Eter) desarrollado por CD Tech. Inc.(Haugty el proceso Eastman para la produccién
de Acetato de Metilo. Recientemente, Neste Oy éflla) ha comercializado un proceso para la
produccion de Ter Amil Metil Eter (TAME) usando deastilacion reactiva heterogénea (DRH).
Esta técnica ha permitido elevar la produccionédet en un 60% comparado con los procesos
que utilizan la fraccion £solamente, y ha permitido lograr conversiones soies al 90% para

el TAME. Se ha registrado en el Engineering Indexiotal de 562 publicaciones para el periodo
1970-1999 y un total de 571 patentes para el peedl971-2000 (Safinski, 2005).

Las industrias que han sustituido sus procesos etminales por procesos de destilacion

reactiva homogénea y heterogénea han logrado meajeraro de las que se destacan:

* Reduccion en costos de inversion de entre un 30-40%
* Los requerimientos en columnas de destilacion bgratlo reducirse en algunos casos de
8al.

La ventaja mas importante de la destilacion reactg un aumento en la conversion. Sin
embargo, ademas de los beneficios generales dekgwp la intensificacion del proceso de
destilacion reactiva heterogénea (DRH) tiene beitsfiadicionales como:
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* Mejor selectividad del producto.
» Disminucién en la formacién de puntos calientetaerona reactiva.
* Mayor tiempo de vida del catalizador heterogéneo.

« Eliminacion eficiente de productos secundariosighiben la reaccion.

Como resultado de una alta selectividad de la r@a®&n columnas de DRH existe una reduccion
significante de compuestos secundarios o contat@saba seguridad de la planta se incrementa,
debido a que el disparo de reacciones secundari@sigce significantemente. Algunos procesos,
como la hidrogenacion, pueden operarse a mas pegaones debido a que la transferencia de
masa en la columna de DRH es mas eficiente que eeactor convencional. Con la tecnologia

de DRH el calor de reaccion exotérmico se usat@dineente para el proceso de vaporizacion; este
efecto aumenta la vida del catalizador debidodidminucion de puntos calientes que se generan
en la superficie del catalizador. Con frecuencigrelceso de DRH se denomina destilacion

catalitica (DC), esto para diferenciar entre elcpsm homogéneo y heterogéneo (Subawalla y
col., 1999).

Actualmente, la tecnologia de destilacion catalise ha extendido ampliamente para una gran
variedad de aplicaciones, que incluyen la desufara de gasolinas, dimerizacion,
hidrogenaciones, y varias otras reacciones, comuuwsastra en la Figura 1.1. Algunas de estas
aplicaciones usan soportes estructurados que sacammon particulas cataliticas, como el
elemento clave dentro de la columna (Caetano y2004).
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Ventajas del proceso
- Incremento en la conversion y/o
selectividad del producto
- Reduccion en costos por equipo
- Reduccion en consumo de energia
(integracién de calor en reacciones exotérmicas)
- Evita formacion de puntos calientes

Sistemas de reaccion
Eterificacion
- MTBE
-ETBE
- TAME
Esterificacion
- acetato de metilo
Transterificacion
- carbonato de dietilo

/" Dindiica de fluidos

Modelo de equilibrio

- Régimen de flujo

- Caida de presion. ‘

- Volumen de retencion de liquido

- Prediccion HETP sin reaccion
quimica

Modelo de no equilibrioﬁ

-Régimen de flujo

-Caida de presion

-Volumen de retencion de liquido
-Transferencia de masa vapor-liquido
-Distribucion de tiempos de residencia

Destilacion Catalitica

| Especificaciones

—

| Diseno de columnas
_| separacién-reaccion|

‘ Propiedades fisicas

JCine’tica de reaccion

- cumeno Ty | Modelo de CFD ‘

Condenacion Propiedades

de transporte

- alcohol de diacetona

Hidrolisis e VATAT -Coeficientes de transferencia . .
- acido acético LA b de masa y calor e Propiedades
Alquilacion e AT HH termodinamicas
/= =2\
e T

-Régimen de flujo

ras hili cs r .7 T
Qlas P OSlb%lfdad : -Caida de presion =
Hidrogenacion , ) ., L. .
Bimerizicicn -Volumen de retencion de liquido Di =

-Transferencia de masa vapor-liquido mensiones
de la columna

Yy -Transferencia de masa liquido-solido
-Coeficientes de friccion

-Calculo de coeficientes de
transferencia de masa y calor

Figura 1.1. Esquema de disefio para un proceso stdad#&n catalitica (Noeres y col., 2003;
Beherens, 2006).

Los principales problemas que enfrenta en la adalla tecnologia de destilacién catalitica es
el complejo modelamiento matematico, la busquedasajmrtes internogque optimicen la
reaccion-separacion, y el disefio (Figura 1.1) yalestiento propio del proceso. Para ello, se
debe considerar no soélo la hidrodinamica y la eficia de separacion como en las columnas
convencionales de destilacion, sino también cood&s que permitan velocidades de reaccion
significativas y altas selectividades. Ademas, @itwl del proceso de DC es dificil, por la
presencia de mdltiples estados estacionarios, galajintensificacion de la unidad reduce los
grados de libertad y puede ser dificil manteneeetlimiento y pureza debido a las restricciones
del control (Safinski, 2005).
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El uso de catalizadores heterogéneos en la coldmi@stilacion catalitica conduce a un extenso
mejoramiento del proceso pero también a una gramplgjidad debido a la existencia de una
tercera fase (Kolodziej y col., 2004b). Estas calasrequieren combinar una gran area de
contacto con una cantidad significante de catatizgtb tiempo de residencia para obtener una
velocidad de reaccion efectiva. El comportamiergdos flujos a contracorriente gas y liquido es
fundamental en reactores multifasicos, lo cualiydlfuertemente en la operacion del reactor. El
retromezclado de ambas fases puede afectar agesuiiie las velocidades de reaccion y la
selectividad de los productos, asi como la trapsf@a de masa. Los parametros importantes que
se deben evaluar experimentalmente son: el régtedhujo, la caida de presién, el volumen de

retencion del liquido, la &rea interfacial y laatatinacion de la eficiencia de separacién (HETP).

A pesar de los amplios beneficios que se obtiemeresta integracion de tecnologia, la
implementacion a nivel industrial es aun limitader pa naturaleza del proceso gas-liquido a
contracorriente, que reduce los rangos de operaaébidos al fendmeno de inundacid?or
esta razon, el equipo que se usa en la tecnolagiaGl consiste principalmente de empaques
internos que contienen el catalizador y permiter fureaccion y la transferencia de masa
ocurran de forma simultanea y que las fases teraj@n capacidad de carga con minima
transferencia de momentum, por lo que se alcanzgoms limites de inundacion. El disefio de
platos y empaques internos para DC es geométricantifierente de los usados en procesos
convencionales. Los nuevos disefilos procuran maaimia eficiencia de la reaccion y
proporcionar un intimo contacto entre el vapor iglido, y entre el solido y el liquido,

minimizando la caida de presion a través del lectalitico.
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Empaques convencionales
platos
empaques al azar
- anillos pall
- anillos raching
empaques estructurados
- mellapak
- mellapak-plus

= Proceso de destilacion reactiva ———>

Empaques estructurados cataliticos
, | tres niveles de porosidad
~| tipo bala (CD-TECH)
estructuras no hibridas
- katamax
- katapak
estructuras hibridas
- katapak-SP-11
- katapak-SP-12
- multipak
platos con canastas reactivas

Proceso de separacién-reaccion =

:} Proceso de destilacion catalitica-— |

| Estructuras cataliticas
—=| empaques al azar (anillos)
monolitos

Figura 1.2. Tipos de dispositivos internos parpreteso de separacidn-reaccion (Noeres y col.,
2003).

Se han propuesto una diversidad de morfologias grapmques internos dentro de columnas de
DC, como los descritos en la Figura 1.2. Entregas tienen las diferentes morfologias, hay
varias que se han evaluado como promisorias tales das estructuras tipo monolito, tres
niveles de porosidad, tipo bala, Katapak-S®, Katé®naKatapak-SP® y Multipak® que son
eficientes y permiten el disefio de una columnaroenores dimensiones (Sulzer Chemtech y
Koch fabrican las estructuras de tipo hibrido paacesos de eterificacion y esterificacion, con
alta eficiencia de separacion y de reaccida.geometria de estos empaques es un aspecto
critico para la operacion de columnas de DC, ya daeella depende que se evite la canalizacion
del liquido, que exista un buen contacto gas-ligued la zona reactiva y en la de separacion,
aumentando la eficiencia de reaccion, de transfeieede masa, ademas de modificar los limites

de inundacion.
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El trabajo en esta tesis se dirige al disefio ytcooson de una columna de destilacion y de un
soporte interno para empacarla, de escala labarata idea del disefio es determinar en un
trabajo a futuro los principales parametros hidnadiicos y de eficiencia de separacion de las
fases fluidas a contracorriente, para sistemassasup organicos a condiciones ambiente y de

destilacion.

En el Capitulo 2 se describen las principales taraticas de funcionamiento, acerca de la
operacion, que tienen los sistemas experimentagga gdeterminar la hidrodinamica y la

eficiencia de separacién en empaques internosl Eagtulo 3 se presentan las configuraciones
geométricas de los diferentes empaques internosegiséen en el mercado para procesos de
destilacién reactiva heterogénea. En el Capitulsedplantean los objetivos de la presente
investigacion. En el Capitulo 5 se reportan lagedatke disefio y los resultados de disefio de la
columna experimental y del empaque estructuradaitied, asi como los dibujos técnicos y los

detalles de construccion. Finalmente, en las Corwhes se resume la aportacion del presente

trabajo.
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CAPITULO 2

Sistemas experimentales para estudios hidrodinamisq de

eficiencia de separacion en columnas de destilaciéatalitica

La hidrodinamica y la eficiencia de separacion eluronas de DC son especificas para cada
empaque interno. Por tal razén, lo recomendabtiegminar experimentalmente los principales
parametros fisicos que dependen del comportamigdattos flujos, la forma geométrica del
empaque y de las propiedades fisicas de las flaseast Estas caracteristicas son necesarias para
conocer y describir estos sistemas. Existen vap@smetros que permiten caracterizar la
hidrodindAmica de estas columnas: comportamientdoseflujos, régimen de flujo, caida de
presién gas-liquido, volumen de retencion de lasdayas y liquido, y la eficiencia de mojado del
catalizador. Si bien existen correlaciones que fiermestimar algunos de estos parametros
hidrodinamicos, su aplicabilidad para condicionesrédaccion de alta temperatura y presion
presenta una alta incertidumbre. Si bien idealmseia deseable caracterizar experimentalmente
la hidrodinamica bajo condiciones reales de opénadel sistema quimico, esto pudiera no ser
viable por diversas circunstancias. La alternatera estos Ultimos casos es realizar la
caracterizacion en un sistema a temperatura anebjeptesion atmosférica usando compuestos
cuyas propiedades sean semejantes a las del sideinéerés a condiciones industriales (Van
Hasselt y col, 1997; Lebens y col., 1999b).

Existen pocos modelos reportados en la literatiier{berger y col., 1999; Kolodziej y col.,

2004a; Kolodziej y col., 2001; Hoffmann y col., 20Behrens y col., 2006b; Noeres y col.,
2002) para determinar la caida de presién gasdiiquiel volumen de retencion del liquido para
empaques estructurados cataliticos. Actualment® @ tiene una estimacion de las

caracteristicas hidrodinamicas (aire-agua) y efmgede separacion para sistemas especificos.

En estudios realizados por Hoffmann y col., (20028, llevaron a cabo experimentos a
condiciones de destilacion para un sistema de prdelkclorobenceno/etilbenceno, con el objeto

de determinar la eficiencia de separacion. Estt@eslequiparon una columna convencional de
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destilacion con empaque estructurado catalition Multipak y la operaron a reflujo total. Las
dimensiones corresponden a la columna a nivel laibto que se usa para la reaccion de
sintesis de acetato de metilo via DC con diametterno de 50 mm y una altura efectiva de
empague de 4 m seccionada con 2 m de zona regflgtiiipak) y 2 m de zona no reactiva con
empague estructurado tipo Sulzer BX. Los paramdtidr®dinamicos se obtienen en columnas
de acrilico empacada con soporte tipo Multipak rages a condiciones de temperatura ambiente
y presion atmosférica en un sistema aire-agua. Amgmrguemas son representados en las

siguientes Figuras 2.1y 2.2.

Columna
Aire saturado
humidificador
@ termostato
compresor
Agua o .
] Aire
Agua

Figura 2.1. Esquema de una columna empacada coagesn@structurado catalitico operada a
condiciones de temperatura ambiente y presion démice, para la obtenciéon de parametros
hidrodindmicos (Hoffmann y col.,, 2004). (IP) indicat de presion, (IT) indicador de
temperatura, (IF) indicador de flujo, (DTR) distrddon de tiempos de residencia.

10
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La Figura 2.1 representa de manera esquematicacaloenna experimental en acrilico para
determinar los regimenes de flujo, la caida deigme#os volimenes de retencién de liquido y la
distribucion de tiempos de residencia para sisteen@®ntracorriente agua-aire. La columna
cuenta con un sistema de bombeo, controladordsjdenfasico para la fase gas, rotametros para
la fase liquida, un mecanismo para recolectar qglidb drenado y obtener el volumen de
retencién, un mecanismo para detectar por conddatieléctrica el pulso de trazador inyectado;
esto para determinar la curva de distribucion eepios de residencia, un transductor de presion
diferencial que mide la caida de presion gas yligagdo a lo largo del lecho catalitico. Los
datos de la presion y la conductividad eléctrioa monitoreados continuamente a través de una
PC.

= > r
}® Chiller

®-"‘“¢u

[ foe

A/

Liquido

Alimentacion

Volts

Figura 2.2 Esquema representativo de una columnaleséilacion empacada con soporte
estructurado catalitico para estudios de eficiedeigeparacion de mezclas modelo (Hoffmann y
col., 2004). (TDC) control diferencial de temperatu(TIC) control indicador de temperatura,

(FIC) control indicador de flujo.
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En la Figura 2.2 se representa un sistema expetang@ara determinar la eficiencia de

separacion de empaques estructurados catalitieos, @ cual la columna se opera como una
columna de destilacién a reflujo total. La colunmou@nta con: (a) un hervidor, donde el nivel de
liquido se controla por un sistema de presion elifeial; de esta forma no se tienen
perturbaciones por las burbujas generadas porldicédn; (b) un sistema de reflujo externo a la

columna, donde el liquido condensado pasa a trdeésina bomba especial para liquidos
inflamables y posteriormente a un medidor de fhagsico de tipo coriolis, para su recirculacion
dentro de la columna. El equipo esta totalmentédaeetado para evitar pérdidas de calor y
poder determinar con menor incertidumbre el paréovdd eficiencia de separacion. El material

de la columna es vidrio y las partes auxiliaresdm®acero inoxidable

Considerando el funcionamiento de los sistemasrarpatales en las Figuras 2.1 y 2.2 se puede
construir una unidad experimental a escala labocatoon el objeto de determinar la
hidrodindmica a condiciones de ebullicion de lase$afluidas gas y liquido. En el siguiente
capitulo se describen las bases tedricas parardémaun soporte estructurado catalitico para

empacar columnas de DC.
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CAPITULO 3

Descripcion de la geometria de empaques estructurasl cataliticos

La finalidad de este capitulo es exponer los adities mas relevantes en el desarrollo de
empaques estructurados cataliticos para la tedaoldg DC, particular énfasis en las
caracteristicas geométricas y mecanicas de cadagempCon esta base sera posible discutir
otros aspectos como la capacidad de carga, lad#ehde catalizador por volumen de reactor y la
transferencia de masa vapor-liquido y liquido-s®lidPara con ello, construir un soporte
estructurado catalitico y determinar en un tral@afaturo sus caracteristicas hidraulicas en una

columna experimental que se construird en este onsoyecto.

3.1 Empaques estructurados cataliticos

El interés general en la industria de procesos puaegrar la separacion y reaccion exige el
desarrollo de una nueva generacion de soporteslgai@ntactos gas-liquido y liquido-soélido,
que faciliten el funcionamiento de esta operacidmum solo dispositivo. De acuerdo a Lebens y
col., (1999a), una columna de destilacion catalitiebe tener un empaque en el cual se alcancen
capacidades de liquido por arriba de 50nmth y capacidades de gas con un factor de friccién
cerca de 2.5 P4 Considerando algunas aplicaciones industriaktaseapacidades pueden estar

sobre especificadas.

Van Hasselt y col., (1999) desarrollaron un modslo el fin de comparar la operacion de un
reactor convencional de lecho escurrido en coaggieon dos nuevos reactores de tres fases en
contracorriente gas-liquido; un reactor con tregles de porosidad y un reactor con estructuras
cataliticas tipo monolito, tomando como caso basditirodesulfuracion (HDS) de gasolina.
Estos autores obtuvieron mayores conversionessere&xtores con operacion a contracorriente,
debido a la eliminacion eficiente de los subprodsictiue inhiben la reaccion quimica de

desulfuraciéon. La operacion en reactores con ermgsaguazar en operacion a contracorriente es
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practicamente imposible, debido al fendbmeno de dagidn que ocurre a velocidades
superficiales por debajo de las condiciones deampd@n industrial para la HDS. La tecnologia
desarrollada por ABB Lumus, ha mostrado que emdla contracorriente se puede incrementar
el grado de conversion en la hidrogenacion de cestps aromaticos. Basados Unicamente en la
cinética y consideraciones termodinamicas, el flejo contracorriente da como resultado un
optimo en la presién parcial de hidrogeno y enegfilpde temperaturas dentro de la columna.
Los requerimientos para el flujo escurrido en cdrriente imponen condiciones extras al
empague. Si se usan formas de monolitos como zadali, o bien arreglos geométricos del
empague estructurado catalitico, es posible criéaredtes caminos preferenciales para el gas y
el liquido, reducir la transferencia de momenturtteeambas fases y, en consecuencia, alcanzar
una alta capacidad de carga. La Figura 3.1.1 nauestconcepto de tres niveles de porosidad,
donde el catalizador es depositado en canastasatla, raste principio teérico es la base del
desarrollo de nuevas configuraciones de empaqte®mas usados en procesos a contracorriente

de las fases fluidas gas y liquido para proces@Qle

Tres niveles de porosidad

° p-porosidad dentro de la particula catalitica
° mm-porosidad entre las particulas cataliticas
®* cm-porosidad entre las bolsas llenas con catalizado

zona de reaccion

Figura 3.1.1. Empaque de tres niveles de porospdaid reactores trifasicos con operacion a

contracorriente de las fases gas y liquido (varsélag col., 1999).
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Lebens y col., (1999a) mostraron la factibilidadutiBzar monolitos como empaques internos en
reactores multifuncionales, evaluando los parametrias importantes para un disefio de
columnas de DC. La comparacion se hizo con empatijpesbala y Katapak-S, obteniendo

mayor caida de presion por longitud de lecho pacaso de los monolitos, en comparacion con
el tipo bala y Katapak-S, donde la caida de prefi@un orden de magnitud menor. Estos
mismos autores evaluaron experimentalmente un ntipeode monolito con aletas internas

especialmente diseflado para operaciones a comtesater como se muestra en la Figura 3.1.2.
Esta estructura, basada en un monolito de cer&niveencional que tiene aletas longitudinales
incorporadas en las paredes de los canales, puedergionar una alta area superficial con una

alta carga de catalizador y una mayor velocidanladesferencia de masa y de reaccion.

LTI

Fase liquid

Fase gaseosa

Catalizador

_J-.-

Figura 3.1.2 Estructura de tipo monolito con aleta®rnas para reactores trifasicos con

operacion a contracorriente de las fases gas glbquebens y col., 1999b).

Lebens y col., (1999b) y van Hasselt y col., (1999artir de experimentos realizados cerca del
limite de inundacion, concluyeron que la opera@dontracorriente es posible a velocidades de
flujo a nivel industrial y que las limitaciones pmrundacion se originan principalmente por
efectos de entrada y salida de liquido de cadaegltamde empaque tipo monolito, y solo

ligeramente determinadas por las interaccionea entdrfase gas-liquido.
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En el empaque bala (Figura 3.1.3) el catalizadta esntenido en bolsas de tela de fibra de
vidrio, formando un cinturén que se ajusta con omala de alambre de acero inoxidable
(Subawalla y col., 1997). La malla proporciona leerka estructural y los espacios vacios
permiten el flujo a contracorriente de las fasesyghquido, en tanto que la tela de fibra de wadri
proporciona el area de superficie geométrica. Liokimnes se enrollan con capas alternas de
malla para formar las balas cilindricas. Se harsttoido balas comerciales con diametros de 20-
35 cm y una altura de 50 cm. Las balas se empaeattodde una seccion apropiada de la
columna para favorecer la reaccion. Las principalepiedades hidraulicas del empaque bala
pueden ajustarse dependiendo de: (a) la cantidadlaiele fibra de vidrio usada por unidad de
volumen de la columna, la cual fija el area supifidel empaque; (b) la cantidad de catalizador,
gue determina la fraccidon volumen del catalizadodae columna (Caetano y col., 2004). Los
empagues estructurados cataliticos tipo bala seaapctualmente a nivel industrial en columnas
de destilacion catalitica (Ojeda y col., 2004),ifardncia de los empaques tipo Katapak-SP y
Multipak, cuyo uso se reporta principalmente a lesgkanta piloto (Safinski, 2005).

particulas
cataliticas

tela de fibra de
vidrio

malla de
alambre

Figura 3.1.3 Catalizador envuelto con tela de fibeavidrio en forma de balas, (a) vista frontal,

(b) vista superior (Subawalla y col., 1999).
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En otro tipo de empaques, el catalizador se enprénsado entre laminas corrugadas de malla
de alambre, y se denominan comercialmente comoniéad® y Katapak-S®; el primero es
fabricado por Koch-Glitsch y el segundo por SulZeemtech. Un esquema de estos empaques
se muestra en la Figura 3.1.4 y combinan las ventde los soportes cataliticos y de los
empaques estructurados de laminas corrugadas, aopleen procesos de destilacion
convencional (Moritz y col., 1999 y Gotze y col002). Al combinar estas ventajas, el empaque
proporciona canales empacados con particulastazgaly canales abiertos, ambos con un angulo
de inclinacién y un diametro hidraulico definidd.das fluye por los canales abiertos, mientras
que la fase liquida escurre a través de los caral@scados. Este arreglo mejora la velocidad de
reaccion, la velocidad de transferencia de masasyliimites de inundacion para tamafios de
particula de 0.8-1.2 mm (Ellenberger y col., 198%).DC estas estructuras muestran una caida
de presion que es 3 6rdenes de magnitud menonmgreaetores de lecho fijo (Ellenberger y col.,
1999).

La estructura Katapak-S® muestra ventajas sobresotipos de empaques estructurados
cataliticos porque casi no hay posibilidad de aananto en la configuracién del empaque; el
catalizador esta envuelto en laminas de malla amlae y cada elemento ésta sobrepuesto uno
con el otro en un angulo de 90° como lo muestigidara 3.1.4. Este arreglo provoca que el
liquido dentro de los canales empacados cambieirdectbn frecuentemente, asegurando la
contribucién por distribucion radial de las fases ¢ liquido. Los estudios de dinamica de
fluidos computacional confirman que la distribucr@lial es significativamente mas alta que en
un reactor de lecho escurrido a las mismas conusiale operacion (Moritz y col., 1999). Esta
ventaja asegura el uso eficiente del catalizadenyel caso donde los efectos de calor juegan un
papel importante, puede evitar la formacion de gaictlientes y el disparo del sistema dentro de
la columna de destilacion catalitica. Por consigigiese asegura una distribucién uniforme del
liqguido sobre la fase sélida y un eficiente uso aehlizador, el buen mezclado modifica los
perfiles de temperatura que se generan debido efdofos de calor en una reaccion exotérmica.
Los empaques Katapak-S muestran una caida de mraslé largo del lecho 2 6rdenes de

magnitud menor que la observada en un empaquentolito.
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particulas catalitica

Figura 3.1.4. Estructura catalitica tipo “sandwidkdtapak-S para empacar columnas de DC
(Taylor y Krishna, 2000).

La ultima generacion de empaques se desarrollardarma hibrida y se denominan empaques
estructurados cataliticos modulares, tales comildtipak® y Katapak-SP® (Noeres y col.,
2003). Estas estructuras combinan bolsas vertitlatess de particulas cataliticas (fabricadas con
malla de alambre) con laminas corrugadas que sears@rocesos de destilacion (Figura 3.1.6).
Las laminas corrugadas pueden ser perforadas oritadas con el objetivo de mejorar las
propiedades de distribucion de liquido y alcanzayon capacidad de carga de las fases gas y

liquido (Kister, 1992) y son fabricados por Sulgéemtech y Koch-Glitsch.

Los empaques estructurados tipo Katapak-SP cubreamplio rango de operacién y combinan
de manera flexible el tamafio de las zonas de m@agciseparacion. Los empaques con estas
caracteristicas son el Katapak-SP-11 y KatapakZZRitnde SP, se refiere a la funcion de
separacion. La diferencia entre los dos tipos sodmero de laminas corrugadas que se alternan
entre las bolsas llenas con particulas catalitabegendiendo del sistema reactivo y la eficiencia
de separacion que se requiera del proceso. Estpageies se muestran en las Figura 3.1.5 y

3.1.6. Debido a su funcionalidad multiple, los equess estructurados cataliticos son costosos.
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Figura 3.1.5 Empaques estructurados cataliticaipdeKatapak-S (izquierda) y Katapak-SP-11

(derecha).

canales
) bolsas P
canales abiertos laminas

empacadas
cerrados corrugadas

XXX

SO0

XXX

2

SN
XXX

(XXX
S,
XXX

7S

Figura 3.1.6 Empaques estructurados cataliticospdeKatapak-SP-12 (izquierda) y Katapak-
SP-11 (derecha).
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En resumen los empaques con mayor eficiencia deagpn, mas alta capacidad de carga para
las fases gas y liquido en operacion a contracuerig mayor flexibilidad de carga catalitica son
del tipo modular o hibrido Multipak y Katapak-SP t&mafio de las particulas en estos empaques
estan en el rango de 0.8-1.2 mm, con el objeto \d&arelas limitaciones de transporte

intraparticula. EI empaque interno debe reunislgsientes requerimientos:

* Flujo uniforme de liquido sobre la zona reactivhatapaque sin ocasionar la formacion
de zonas estancadas.

» Alta capacidad de carga para las fases gas-liquido.

» Alta densidad de catalizador por unidad de volutogad de la columna.

» Facil renovacion de las particulas cataliticas

El empaque estructurado catalitico considerado gareonstruccion en esta tesis debe cumplir
con la mayoria de los puntos anteriores. Por estant el tipo de empaques Multipak® vy

Katapak-SP® son las estructuras consideradas ahedetn este trabajo (Figura 3.1.6). En lo que
sigue se describe la teoria necesaria para elaligdé construccion de un tipo de empaque

estructurado catalitico del tipo Katapak-SP.

3.2 Bolsas empacadas con particulas cataliticas

La seccion de reaccion esta formada por bolsas @adpa con particulas cataliticas (Figura
3.1.6), que se fabrican con malla de acero inoXd&i6 para asegurar un rapido acceso de
liquido al catalizador y buenas propiedades de daojha malla de metal tiene un tamafio de
mesh de 0.46 mm y un didmetro de alambre de 0.2%4(Beherens, 2006a). La geometria
diagonal | de las bolsas asegura la distribucién radial ideido, lo cual conduce a un mojado
mas eficiente del catalizador. La superficie demlalla de alambre proporciona el area de

superficie geométrica, y la zona intermetiiaentre cada bolsa de un elemento proporciona una

fraccion de espacio para el trasporte de masaigaisd. Como se muestra en la Figura 3.2.1,

hay tres bolsa$,, por altura de cada elemento reactivo. La geomgé#ieeral y sus respectivas

dimensiones de las bolsas para la zona de reaseiéesumen en la Tabla 3.2.1. En este trabajo
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de tesis el disefio de las bolsas se ajusta a Ipagras tipo Katapak-SP (Beherens, 2006a), con
algunos cambios en las dimensiones geométricaspaudiculas esféricas de vidrio usadas para
empacar las bolsas tienen un didmetro promedioe ediB8-1 mm y emulan en forma y

dimensiones a las del catalizador heterogéneo.

7
o

le

Figura 3.2.1. Bolsas llenas con particulas esférida vidrio de un elemento de empaque
estructurado catalitico.
Tabla3.2.1. Datos geométricos de las bolsas ehenmeato de empaque estructurado catalitico.

Parametro geométrico Simbolo del parametro Valor deparametro
altura de la parte soldada h, 5mm
altura de la diagonal hy 5mm
altura de la bolsa llena con catalizador h, 30 mm
altura efectiva del lecho catalitico hy 90 mm
altura total del elemento h, 110 mm
espesor de las bolsas llenas con catalizador z, 9 mm
longitud del lecho catalitico I, 25 mm, 35 mm, 45 mm
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3.3 Laminas corrugadas

La seccion de destilacion en los empaques estadmarcataliticos facilita el contacto vapor-
liquido, y se ajusta con laminas corrugadas conciento tamafo y tipo de superficie,
dependiendo del requerimiento de distribucion dddaes en el sistema. La eficiencia de mojado
es mayor si las ldminas corrugadas son de makkanyemor en empaques con laminas corrugadas
de metal sélido. Un buen mojado permite una opénagficiente en cargas de liquido por debajo
de 1.21 n¥Ym?h para empaques con malla de alambre y de 2¥h’m para empaques con
laminas corrugadas de metal sélido (Kister, 19€2}as velocidades de carga son de 5 a 10
veces mas bajas que la velocidad minima de mojadengaques al azar, dando una ventaja
importante en la capacidad de carga y en la opénaale la columnaEl material usado en las
zonas de destilacién, son ldminas de malla coragydd acero inoxidable 316, que proporcionan
alta capacidad de carga, una alta eficiencia daraejdn (Fair y Bravo, 1990), y una menor
velocidad minima de mojado de la fase liquida. lemngetria de las laminas asegura una
transicion suave entre las fases vapor y liquida gomo resultado una baja caida de presién por
altura de lecho y una alta capacidad de carga empa@cion al proceso convencional de
destilacion, donde se emplean platos 0 empaquegaal como contactores de las fases. Un
esquema de las laminas corrugadas se muestraegguta 3.3.1. El angulo global de inclinacién
del canal de flujo con respecto a la horizontad@#5° (Fair y Bravo, 1990), lo que ocasiona un
buen drenado de la fase liquida sobre las laminas.

La construccion mecanica de las laminas corrugadasiste en delgadas hojas metalicas o de
malla con un angulo de corrugacion de 45° o 609aysuperficie texturizada y/o perforada. Las
laminas se rotan una respecto a otra en un anguR0® Las laminas de metal fabricadas por
Sulzer Chemtech son de un espesor tipico entrey0OQl2 mm. La textura promueve la

distribucion de la fase liquida sobre la superfided metal y las perforaciones permiten una

igualdad de flujos y de presion entre las laminas.
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Figura 3.3.1. Lamina corrugada para la seccion dstildcion del elemento de empaque

estructurado catalitico.
Las caracteristicas geométricas de las laminasgadas en la zona de separaciéon son:

La longitud del angulo de corrugaciaos, se determina con:

s=(F/4)+ I (3-1)

dondeb es la base de corrugacion de la lamina gs la altura (Beherens, 2006a). El area de

superficie geométrica, del empaque estructurado se calcula con:

_4s

== (3-2)

23



Descripcion de la geometria de empaques estructasachtaliticos

El objetivo de usar este tipo de empaques estasibgres maximizar el area superficial y el area
por unidad de volumen, maximizando el area de ctmtaapor-liquido y la eficiencia de
separacion. Los siguientes puntos se considerara gladisefio y construccién de laminas

corrugadas en empaques estructurados usados emeslae destilacion (Kister, 1992).

» La eficiencia generalmente se incrementa confolnesmacio entre las capas adyacentes
disminuye.

» La distribucion uniforme de vapor y liquido propor@a una alta eficiencia de separacion
en el empaque.

 ElI angulo de corrugacion proporciona un buen drenddre de la fase liquida
disminuyendo la generacién de bolsas estancaddisjuielo estancado poco contribuye a
la transferencia de masa, a parte de desgastapéesficie del metal o la malla.

» Para tener buenas caracteristicas hidrodinamicadeBe minimizar la friccion. Por
ejemplo, en laminas corrugadas con perforaciond®ise mas area abierta para el flujo
de gas comparado con las laminas sin perforacignper lo tanto, se tiene una mayor
capacidad de carga. Ademas, se debe considerarcamaes con geometria mas suave
para permitir que el flujo de gas ascienda siniooas pérdidas significativas de presion
debidas a la fricciébn con la superficie de meta posibles efectos de transicion entre

cada elemento de empaque.

El tamafio en la ondulacién define la apertura eldee capas adyacentes de las laminas
corrugadas. Cuando las dimensiones loeh, s, son pequeiias (Figura 3.3.1), la apertura es
estrecha y se puede tener una mayor cantidad dea&rfmayor area superficial) por unidad de
volumen de la columna y una mayor eficiencia deusspdn. Por el otro lado, a mayor cantidad
de laminas o un espacio mas estrecho entre lasnddmise reduce la fraccion vacia
incrementando las resistencias al flujo de gagjirando una baja capacidad de carga y desde el

punto de vista operacional la columna es mas dersiinestable al fendmeno de inundacion.

La proporcion relativa entrdy, h, sy el &ngulo de ondulacion definen la geometriacdahl de

flujo y la zona de contacto vapor-liquido. Estargetria permanece relativamente uniforme

dentro de una sola familia de empaques. Las prapus entre la base y altura de un canal del
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empaque es de 2:1 a 4:1 (Kister, 1992). En algengzaques estructurados, la parte superior de
los canales tienen una geometria en forma de Bsto.reduce la friccion y la acumulaciéon de
liquido, por lo que se tiene un empaque con magpacdad de carga y mas efectivo en el

proceso de transferencia de masa entre las fasdggalo.

En resumen, la geometria de los empaques estrdoturaspecto al angulo de rotacién entre las
laminas corrugadas y la altura del elemento afekigrado de distribucion de las fases en un
empaque estructurado. Por esta razén, la alturalel@lento es relativamente corta (10-20 cm) y
el angulo de rotacion es de 90°. En cada elementorgaque los canales tienen una inclinacion
cerca de 45° con respecto a la vertical de la awduriste &ngulo es bastante grande para un buen
drenado de la fase liquida, evitando zonas estascaglgiones de acumulacién y desviacion del
gas debido a la superficie metalica. Cada vez m#zaques estructurados tienen superficies
rugosas o texturizadas para asegurar de forma macana mejor distribucion del liquido,
promoviendo la turbulencia en la pelicula de liguigie desciende y asegurando una mayor area

disponible para la transferencia de masa.

Las dimensiones basicas para la construccion ddalasas corrugadas para la zona de

destilacion se resumen en la Tabla 3.3.2.

Tabla 3.3.2. Datos geométricos de las laminas dmarrugadas en un elemento de empaque

estructurado catalitico.

Parametro geométrico Simbolo del parametro | Valor deparametro
longitud de la base de la corrugacign b 8 mm
altura de la corrugacion h 4 mm
longitud del lado de la corrugacion S 5.7 mm
area especifica a, £ (750 ni/m®)
fraccion vacia & €)

altura de la lamina corrugada h 11 cm
angulo de la ondulacién a 450

@La fraccién vacia es un dato que debe obtenerssimentalmente.
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3.4 Elemento de empaque estructurado catalitico

Las bolsas llenas con particulas de vidrio serateicon las ldminas corrugadas para formar un
elemento modular de empaque, como se muestrafiguea 3.4.1. Debido a la combinacién de
las partes de destilacién y reaccion, se considaem tipos de fracciones de volumen. La
fraccion de volumen de catalizaddr es el volumen de lecho por volumen total ocupamtoep
elemento de empaque estructurado. Esta razén degelanfuncion de reaccion-separacion y es

definida como:

A= volumen ocupado por el catalizador
volumen ocupado por el elemento de enygagstructurado catalitic

(3-3)

El vapor no es capaz de fluir dentro de las botdglsempaque debido a la densidad de la
estructura. Esto reduce la area de seccion trasawdisponible para el vapor y es considerada

por la razon de seccion transverdal,

_ area de la seccioén transversal ocupaidags laminas corrugad
area total de la seccion transversaledeolumna

r

(3-4)

En configuraciones de empaques estructurados taais)i donde por cada dos laminas
corrugadas se alterna una bolsa, se definen dos tip canales de flujo en la seccion de
separacion (Figura 3.4.1). Los canales que esténtdimente en contacto con la superficie de la
malla de las bolsas se llaman canales cerradosdmaes que estan en medio de las dos laminas
corrugadas se identifican como canales abiertosnyiguales a los canales de flujo de los
empagues estructurados usados en procesos comedasid_a consideracion de esta raz0rse

define como:

_ numero de canales abiertos por capandgag|ue
namero total de canales por capa de eupa

X (3-5)

26



Descripcion de la geometria de empaques estructasachtaliticos

Cuando la configuracion corresponde a una laminaekal corrugada por bolsa, los canales de

flujo son sélo canales cerrados en la seccion diéla@on y la fraccionX es cero.

Flujo de liquido

VLo

Laminas d “ Canales
corrugadas 4 @ i empacados
5523t )3
4
Y\seD
S i Canales
Bolsas N cerrados
empacadas
: : : Canales
< Xt abiertos

X

S i
¢ X
FLFHR
1T1T1T1

Flujo de gas

Figura 3.4.1. Configuracion de un empaque estradtucatalitico

El area especifica en cada tipo de canal es diter&m los canales cerrados la arag,, se

determina por las dimensiones de la corrugaciémasidaminas y la superficie externa de las

bolsas empacadas, y se define como:

_ &
%5 TTa-x) (3.6)
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En los canales abiertos el arag, se determina en funcion de las dimensiones dertagacion

de las laminas, y se obtiene con la siguiente siqore

S, Ca

La forma modular del empaque estructurado catalfiErmite una descripcion de la funcion de
la hidrodinamica mediante una aproximacion de esnphralelos (Baherens, 2006a). Los tipos
de canal de flujo se identifican como la base dadleto en los empaques estructurados cataliticos
hibridos: canales llenos con particulas de vidramales abiertos y canales cerrados. Cada canal
contribuye a la hidraulica del empaque e involueras parametros de operacion volumen de
retencién de liquido dinamico, caida de presiérigiemcia de la transferencia de masa. En el
caso de los empaques donde se alterna una bolé&@ngoa corrugada, el nimero de canales de
flujo se reduce a dos: los canales con particulas gerrados que estan en contacto intimo con la
superficie de la zona reactiva. En la Figura 3.4de2muestra el marco de referencia del modelo
Delft de canales paralelos (Beherens, 200Ba)este modelo el parametro de flujo basico es el
volumen de retencion de liquido, que determinafieiemcia de la reaccion dentro de zona

reactiva, y la caida de presion y la eficienciasggaracion en la zona de destilacion.
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Volumen de retencion € Transporte > Volumen de retencion
de liquido interno de liquido externo

1 Flujo de gas
Carga de liquido
Zona de reacciénb b Zona de separacion
Vv fauset sl s s s - i L ..... g

=
VRL dinamico : - : VRL dinamico
y : :
VRL estatico
Bolsa con catalizador | :f T 4
Canales Canales
Canales empacados cerrados abiertos
‘ ...........
. v . : v
omportamiento : Caida de presion
del flujo :
ll} e ‘6' Bv. Sy SRy E—
14 Carga de liquido ] ¥
Eficiencia de reaccion HETP
Flujo de gas

Figura. 3.4.2. Modelo aproximado de un elementerdpaque estructurado (Behrens, 2006a)

Actualmente, se considera como marco de referegicimodelo de Beherens, (2006a) para
expresar los parametros hidraulicos mas relevasnes! disefio de columnas de DC, usando

empagques tipo Multipak y Katapak-SP.

Con base en la descripcion del funcionamiento desistemas experimentales del Capitulo 2 y
las caracteristicas geomeétricas que se presergartas secciones 3.2, 3.3 y 3.4, para configurar
un elemento de empaque modular, en el siguientéut@ge plantean los objetivos del presente

trabajo de tesis.
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CAPITULO 4

Justificacion y objetivos

En los capitulos anteriores se procurd descrilsifémdmenos mas importantes que se presentan
en columnas con operacién a contracorriente defdsss gas y liquido usando empaques
estructurados cataliticos. Asi mismo, se discubib@ los parametros hidrodinAmicos afectan de
manera directa la capacidad de carga, la eficiadeiseparacién y en consecuencia la velocidad
de reaccion en columnas de DC. La hidrodinamiaspscifica de cada soporte estructurado. Por
ello, los parametros hidraulicos presentes en dhisnhas de DC dependen fuertemente de la
geometria del empaque y propiedades de las fases, por ello que es recomendable su
determinacion experimental en condiciones que majmoximen la complejidad real del

proceso.

Actualmente la investigacion de nuevas formas d@agmes estructurados cataliticos para
obtener mejores propiedades hidrodinamicas, mafjoercia de separacion y operacion del
sistema mas estable, asi como altas conversioneseléctividades, justifica la determinacion
experimental en condiciones ambiente y de desditade la hidrodinamica y la transferencia de

masa en empaques internos usados en columnastitkecdes catalitica.
De acuerdo a lo anterior, se proponen los sigusenldgetivos para este proyecto:
Objetivos generales
1. Diseflar y construir una columna experimental paaaobtencion de parametros
hidrodindAmicos a condiciones ambiente y de desgiita@perando en contracorriente las

fases gas y liquido.

2. Disefiar y construir un soporte estructurado catalitpara empacar la columna

experimental.
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El propdsito de este trabajo es contribuir en kaepade un proyecto global de destilacion reactiva,
que proporcionard en un futuro pardmetros expetaien de la hidrodinamica y de la
transferencia de masa en una columna con empadquetesado interno, con aplicacion a

sistemas de destilacion catalitica.

La columna experimental debera operar a temperatobiente y presién atmosférica, para
observar de manera visual el comportamiento ddalsss fluidas sobre el empaque interno y
obtener informacién experimental para determinas lparametros hidrodinamicos mas
representativos del sistema. Dicha unidad deberdressatil y mostrar flexibilidad para ser

equipada y operada a condiciones de destilaciém,etmbjetivo de obtener la eficiencia de

separacion de diferentes mezclas modelo, y la didéonica bajo condiciones de ebullicion, esto
podra dar una representacion mas real de la canfdepmenologia en sistemas de DC. La
eficiencia de separacion, la caida de presiongkelinven de retencién del liquido y la capacidad
de carga proporcionaran una descripcion importdati&a configuracion interna y funcionalidad

del empaque estructurado catalitico que se corgsitamo parte de este trabajo de tesis.
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CAPITULO 5

Resultados y discusion

En este capitulo se describen las bases y lostadesl del disefio de la columna experimental
para operar en contracorriente las fases fluidas ygéiquido a condiciones ambiente y de

destilacion. El diametro de la columna es deterdoneonsiderando como variable de disefio la
maxima capacidad de carga en el punto de inundamonolumnas empacadas. La altura se
determina con base en el concepto de altura egmieate plato tedrico (HETP) para empaques
estructurados cataliticos. El disefio presentadargion general de la columna y los esquemas
en detalle de la construccion de cada una de Idsspgue integran el sistema. También se
exponen los dibujos del disefio mecanico que seidemas para la construccion del soporte

estructurado catalitico.

5.1 A. Bases y criterios de disefio de la columna patada

De acuerdo a la revisidon presentada en los capitalderiores, casi no existen criterios y
parametros establecidos que permitan disefar calsirde destilacion catalitica. Tomando en
consideracion esto, a continuacion se presentaariterios relacionados con el disefio de

columnas convencionales de destilacion, sin cormidie densidad del lecho catalitico.

Kister (1992) menciona que una aproximacion enisg#itb de columnas empacadas es usar la
velocidad de inundacion como limite maximo en lgpacédad de carga. La correlacion
generalizada de Billet y Schultes (Kister, 1992cwa el punto de inundaciéon en columnas
empacadas con laminas corrugadas. Los datos rdgsgror esta correlacion se muestran en la
Tabla 5.1.1. El sistema aire-agua se consideralpanatencion de la maxima capacidad de carga

a condiciones de temperatura ambiente y presiéasdémica.
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Tabla 5.1.1. Datos para calcular la velocidad dadcion.

Propiedades fisicas y geométricas Valor
velocidad superficial del gas, G (Pp 1.7
velocidad superficial del liquido, Ing/m?h) 20
densidad del agugg, (Kg/m’) 1000
densidad del airepg (Kg/m?) 12
viscosidad del agug, (cP) 1
viscosidad del airef/s (cP) 0.017
fraccion vacia del lechag (m¥/ m) 0.7

area de superficie especifica,, (m’/ m’) 300
aceleracion de la gravedag, (m/s) 9.8

Las velocidades superficiales del gas (G = 1%P)Raliquido (L = 20 n¥m*h) son las méximas
en el rango de operaciéon en estudios experimerdalégdrodinamica de empaques estructurados
en sistemas a contracorriente aire-agua (RatheKsimryan, 2004; Higler y col., 1999; Hoffmann

y col., 2004). El diametro de la columna se deteansiuponiendo una operacion convencional de
destilacion, donde el empaque estructurado som&sriorrugadas de acero inoxidable de tipo

Mellapak como contactores de las fases liquidosy ga
Calculo del diametro de la columna empacadéKister 1992)

La siguiente ecuacion calcula la velocidad supieifae vaporu,, en el punto de inundacion:

-n

e feo_2 ETR)R Ee(i) (5.1)

"'p. 03048 £ a s

p

donden y C, en el punto de inundacion son determinados enidande la geometria del

empagque estructurado y son:

G =G para F . <0.4 (5.2)
n =0.38

33



Resultados y discusion

Ci =G para F,>0.4 (5.3)
n =141

El parametro de flujd ; es calculado por la siguiente expresion:

Fig = %(%ﬁj (5.4)

El volumen de retencién de liquido tothl, en el punto de inundacion es calculado por la

siguiente ecuacion algebraica de cuarto orden:

3 - = R_eL
h,(Bh, —¢) 6€GaL (5.5)

La solucion fisica de la ecuacién (5.5) para obtesherolumen de retencion de liquido en el
punto de inundacion esta dentro del intervalo:

gs h,<e (5.6)

El nUmero de Reynolds y de Galileo estan definmso sigue:

—_ pLuL
Re =— Lt 5.7
%~ 0.000672,, ®.7
2
Ga, = 98, (5.8)

~ (0.000672 &’

Los resultados de las ecuaciones (5.1) a (5.8) gacalar la maxima velocidad superficial de
vapor se muestran en la Tabla 5.1.2.
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Tabla 5.1.2. Resultados del calculo de la velocdmdahundacion.

Parametro Valor
factor de empaqué; 0.094
constante para empaque Mellapﬁl&,’I 2.464
constante para empaque MellapﬁkN 2.034
constanté, paraF . <0.4 0.388
constanté, paraF ; >0.4 1.416
VRL en el punto de inundacioh, | (m*/m?) 0.238
velocidad de inundaciony,,, (m/s) 0.345

Algunas columnas empacadas (Kister, 1992) se disefiasiderando un factor de seguridad de
75% el valor de la velocidad de inundacion, est@a gansiderar la incertidumbre en el calculo.
En este trabajo el criterio para obtener la vagiae disefio es:

u =0.7(u, )= 0.2420 m/

v,disefio

En estudios realizados por Subawalla y col., (192ra determinar la capacidad y la eficiencia

de separacién en empaques tipo bala consideraalal de 4.75x 10* nf /« como el méaximo
flujo volumétrico para la fase gas. Este dato esatto como referencia para disefiar la columna

en este trabajo de tesis.

El area de seccion transversal de la columna senebtiel cociente del flujo volumétrico de la

fase gas y de la variable de disefio.

4
Ve _4.75¢10 m”/szl_963< 10°
0.2420 m/s

ac:u

v,disefio

El didmetro de la columna empacada es:
d, =% =0.05m
T
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Y depende Unicamente de la maxima velocidad dervagoo en columnas convencionales de
destilacién. En columnas de DC dependeria tamteda densidad del empaque catalitico.

Kister (1992) menciona que para disminuir los efeale la mala distribucion del liquido (en

empagues estructurados) y, en consecuencia, ohteaavperacion mas estable en la eficiencia
de separacion se deben considerar razones de hadeetcolumna a didmetro hidraulico de

empaqued,/d, entre 10 y 30. Valores dd./d, debajo de 10 ocasionan efectos de pared
significativos y por encima de 30 se tienen efedmsnala distribucion de las fases fluidas. Con
el objeto de minimizar la mala distribucién deliiidp y determinar la eficiencia de separaciéon en
funcién de la geometria del empaque interno, sersupna relacion de diametro de columna a

diametro hidraulico del./ d, =8.9, como se considera en el trabajo de Hoffmann y (2004)

para empaques tipo Multipak. Por ello, el valordi@metro de empaque hidraulico es:

0.05m
8.9

=0.00561 n

d, =

De acuerdo a Rocha y Bravo, (1993)dgl en columnas empacadas con laminas corrugadas es

igual al lado de corrugaciols. Este dato se usa en el disefio y construcciéreagaque

estructurado, de acuerdo al Capitulo 3 (seccion 3.3

Célculo de la altura de la columna empacadéister 1992)

La altura de la columna se determiné con el comcedpt altura equivalente por plato tedrico
(HETP) con la siguiente expresion:

HETP= H/n (5.9)

Donde H es la altura n es el nUmero minimo de etapas tedricas por metrentbaque que se
requiere para la separacion especifica de una méntaria. Suponiendo condiciones de reflujo
total el nimero de etapas tedricas se puede caltella ecuaciéon de Fenske (Hoffmann y Gorak,
2004).
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n=i|n(X—DMj (5.10)
Ina | Xz 1-Xp)

De acuerdo a Hoffmann y Gorak, (2004) el sistema&ldebenceno/etilbenceno puede usarse
como mezcla de prueba en empaques internos, ptandgar la eficiencia de separacion en
funcidn de la geometria del soporte, a reflujoltgtpresion atmosférica. En este trabajo se usa
un sistema de prueba ciclohexano/n-octano conildéat relativa dea =1.556, fraccion mol en

el destilado dexy =0.65 y una fraccion mol en el fondo de la columna xge=0.165c0mo

variables de disefio.

1 0.65 (- 0.169) _ .
n= In = 5 etapas teoric:
In(1.556) | 0.169 (+ 0.65

El minimo numero de etapas tedricas para el sistéct@ghexano/n-octano (5 etapas teoricas) es
menor al reportado por Kister (1992), donde seafipe que abajo de 10 etapas tedricas el lecho
empacado casi no es perturbado por la mala distdbule las fases y en consecuencia el calculo

de la eficiencia de separacién es funcion soladgbmetria del empaque estructurado.
El valor de la HETP en columnas empacadas se mstiohear por la altura global de la unidad de
transferencia de masa de la fase gas, suponiendoegudespreciable la resistencia a la

transferencia de masa en la fase liquida en precgsaestilacion. En este trabajo se usa las

correlaciones obtenidas por Kolodziej y col., (2®0f¢ara calcular el valor de la HETP en
empaques Multipak, en funcion del factor de camytadase ga§-factor[P&* .
El factor de carga se calcula para la maxima cdeggas permisible en la columna empacada.

F-factor=0.2420 m/g°® 3 0.2650P2

Usando la correlacion de Kolodziej y col., (2004tara el rango de carga de gas de

F-factor= 0.2-1.1P%’se obtiene un valor de HETP.
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HETP= 0.2331F°%°= 0.233(0.265&°°~ §%°=  0.3243

El valor de 0.233 tiene las unidades que hacenstenge la correlacion para calcular el valor de
la HETP. El valor de la altura equivalente por @legorico es una medida de la eficiencia de la
columna, en valores de HETP cercanos a cero lerefia es maxima y en valores grandes la

eficiencia de separacion es cercana a cero

Con el valor del numero minimo de etapas tedricasflajo total y el valor de la HETP se

obtiene la altura de la columna:

H=HETPh=16nm

En resumen, los datos del disefio para la constmuia® la columna empacada se muestran en
Tabla 5.1.3.

Tabla 5.1.3. Resultados de las bases de disef@ooddulmna.

Parametro de disefio Valor
velocidad de diseficll, giserio (MVS) 0.242
area de seccion transversal, (m?) 1.96x 103
diametro de la columna], (m) 0.05
diametro hidraulico del empaqué,, (mm) 51.6
namero de etapas tedricds, 5
altura equivalente de plato teérico, HETP (m) 0.324
altura de la columna, H (m) 1.6

El rango de operacion para la fase liquida en lanmoa disefiada en este trabajo es para cargas
de 2 a 15 fim*h y velocidades de la fase gas menores a 0.28 &stos valores corresponden a
los reportados por de Hoffmann y Gorak, (2004) mestadios hidrodinamicos. Este rango es
amplio para determinar los diferentes regimeneflujie abajo del punto de carga, punto de

carga y arriba del punto de carga. En trabajoszesids por estos autores el punto de carga para
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sistemas de aire-agua se alcanza en cargas d#olideil0 mYm?h, arriba de este valor se tiene

alta inestabilidad de operacion y posible inundadgi@ la columna, y por consiguiente baja

eficiencia de separacion. La zona de operaciénestable y con mayor eficiencia de operacion

es en cargas de liquido cercanas a ¥nfh y un factor de F-factor =0.2 Paen sistemas de

aire-agua.

Fijando la velocidad de la fase gas en un valoregié por debajo del limite de inundacién, los

rangos de operacion de la fase liquida que se pepppara un trabajo a futuro se muestran en la

Tabla 5.1.4.

Tabla 5.1.4. Rangos de operacion propuestos pardi@s hidrodinamicos.

Cargas de liquido (ffm” h)

Flujo volumétricos (ml/min)

Regimenes de flujo

2.7
4.2
10
12
14

71.9
137.4
327.1
392.6
458.03

abajo del punto de carga

abajo del punto de carga
punto de carga

arriba del punto de carga

arriba del punto de carga

@La carga de liquido de 2.2%m*h esta por arriba de la velocidad minima de mogdempagques estructurados

(Kister 1992).

De esta forma, la columna empacada diseflada cwupléos criterios de funcionalidad que se

presentan a continuacion.

Criterios de funcionalidad de la columna

a) El disefio de una columna debe facilitar la obtemcié los parametros hidrodinamicos en

condiciones de ebullicidn, incluyendo ensamble,oah@lbgia experimental de arranque,

de paro, de manejo del dispositivo, toma de muesteaconcentracion en la fase gas y

liquida, extraccién de productos (liquido y gasgdimiéon de temperatura y presiéon a lo

largo del lecho, adaptacién de esquemas de contrahtenimiento del dispositivo,

inspeccion, limpieza y facil reemplazo de los enyesgestructurados cataliticos.
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b) El disefio en su conjunto debe contemplar elememiespermitan controlar el mayor
namero de variables (temperatura, carga de calesign y nivel de liquido en el

hervidor) del sistema en estudio mediante su maaten una PC.

c) El disefio debe facilitar el control visual de lagnbios que puedan presentarse durante el
proceso de cambio de régimen de flujo, comportamidel flujo y de la hidraulica del

empague estructurado catalitico.

d) El disefio debe incluir un dispositivo mecanico geenita la obtencion del volumen de
retencion de liquido (VRL) mediante la técnica denddo; las curvas de distribucion de
tiempos de residencia (DTR) mediante la técnicasfienulo-respuesta, y la alimentacion
de la fase gas que permita la operacion a contrant de la fase gaseosa sobre el lecho
empacado, a condiciones ambiente y de ebulliciésistemas acuosos y orgénicos. La
seleccién de los materiales es un aspecto imperfa@ra la construccion de las partes de

la columna.

e) El disefio debe ser versatil para permitir la adafadel dispositivo a los cambios e
innovaciones requeridas por el investigador. Laimola experimental, para este caso de
estudio, tolera la instalacion de equipo auxiliamugvas configuraciones de la misma.
Criterios para seleccionar la geometria de la colurma

La geometria empleada para el disefio de la coluwonma@le con los siguientes criterios:

* La geometria de la columna debe permitir ajustaiinfi@énte el empaque estructurado

catalitico permitiendo una facil implantacion y ogacion del mismo.
» La capacidad del hervidor debe tener un volumenomalyocupado por la columna para

evitar problemas de inundacion del recipiente eerapones anormales como un corte de

energia eléctrica o una inestabilidad en el flgalbimentacion.

40



Resultados y discusion

* Se debe tener una construccion detallada de lomes#gs de vidrio, para evitar

perturbaciones de la fase liquida que desciende $alpared de la columna.

* La geometria de la columna debe estimular los éspdndrodinamicos y evitar efectos
de borde, asi como la acumulaciéon de contaminatgeto la columna y del empaque

estructurado.

 La geometria de la columna debe ser flexible avaoci@ones y adaptaciones para

aumentar la eficiencia del sistema.

Criterios para seleccionar los materiales de la coimna

Existen diversos factores que se consideraronlpa@leccion de los materiales de construccion

de las partes que integran la columna, dentrosleuales destacan:

* Durabilidad

* Resistencia mecéanica

* Resistencia quimica

* Resistencia térmica

» Disponibilidad del material

» Facilidad de fabricacion de la forma requerida ghi@roceso

* No interferencia y/o reaccién quimica con los congrtes en estudio y los fenbmenos

relacionados con el proceso hidrodinamico.
Los dispositivos mecanicos que integran la colusorade acero inoxidable 316. Este material

presenta ventajas tales como resistencia a lasionry por ende mayor durabilidad; superficie
lisa, lo cual ayuda a que las particulas no secaaifiy tenga una mejor apariencia e higiene.
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Los materiales de la columna son variados, de dougisu funcién. Los segmentos empacados
son de vidrio, para poder observar de forma vikagafendmenos hidraulicos sobre el empaque
estructurado y los posibles cambios de régimenujie fos platos de alimentacion son de acero

inoxidable 316 con alta resistencia quimica y diliddal; la tuberia, conexiones y valvulas de

tipo bola son de acero inoxidable 316; la bombalaeentacion de la fase liquida es a prueba de
explosion, para reducir riesgos de seguridad al cempuestos inflamables. Todas las partes
mojadas dentro de la columna son de material emovabn espesor de pared de 3.5 mm y de
acero inoxidable de calibre 316. El material debladas para ensamblar las piezas de la columna
es de nylon resistente a temperaturas debajo deyOéRa resistencia a la ruptura. Los empaques
para unir las piezas de acero inoxidable con Igmeatos de vidrio son de viton, ya que es un

polimero altamente resistente a solventes y atapératuras.

5.1 B. Disefio y construccion de la columna empacada

Descripcion general de la columna

Las caracteristicas que hacen de esta columnasaialnovedoso, son la simplicidad y facilidad
de ensamble, una sencilla manipulacion del disposil control visual sobre los cambios que se
presentarian durante el arranque hasta un esttatwoesirio, y la resistencia de los materiales
empleados a las condiciones de operacion. En lad 1.1 se muestra un esquema del sistema
construido como resultado de esta tesis, la inté@ynade cada una de las partes disefladas como
una unidad de proceso, resultando en la columneriexental donde se podra obtener en trabajo

a futuro la hidrodinamica y transferencia de masampaques estructurados cataliticos.
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En resumen, la columna (Figura 5.1.1) esta hechddde, con didmetro interno de 50 mm y una
altura efectiva de 1.6 m, seccionada en cuatreepaimpacadas con un soporte estructurado
catalitico, también disefiado y construido como ltada de esta tesis. A lo largo del lecho
catalitico se tienen platos de alimentacion contpagyara toma de muestra de concentracion de
la fase liquida, registro de la presion mediargegductores marca Winters PT-200 con 0.25% de
precision, medicion de la temperatura por termapayeentrada de alimentacion. En columnas
con diametro pequeiio, las pérdidas de calor puealgsar una pelicula de liquido que desciende
por la pared. Este fendmeno debe evitarse en dond&de destilacion. Por ello, la columna esta
enchaquetada para evitar pérdidas de calor sigtifacs y tener un mejor control en la operacion
de la columna. La fase liquida se distribuye porpéate superior del lecho mediante un
distribuidor ubicado a 40 mm encima del empaquefdse gas ascendente se enfria en un
condensador de vidrio con chaqueta externa y sgnpirierno; el sistema se enfria con agua

sub-enfriada.

En la parte inferior de la columna, de acuerdo Rigara 5.1.1, se tiene un dispositivo en acero
inoxidable 316 para tomar muestras del trazada loarexperimentos que determinan las curvas
de distribucién de tiempos de residencia. Estepeqtiene una valvula de cierre total para
obtener el volumen de retencién de liquido dinamimediante la técnica de drenado, y una
entrada de alimentacion de la fase gas. En la paéte inferior, se tiene un hervidor y una

resistencia de calentamiento en acero inoxidable.

El sistema de la Figura 5.1.1 tiene dos condensadaterales, para enfriar las corrientes de
salida del destilado y de los fondos de la columhasgase liquida se circula dentro de la columna
bombeandola desde un tanque de alimentacion yrealecia través de un rotdmetro hacia el
distribuidor, del cual fluye irrigando el lecho eagpdo. El aire se suministra en la parte inferior

de la columna a través de un tanque desde doretevéea un controlador de flujo masico.

A continuacion se describen las piezas en detabermegran el sistema experimental de acuerdo

alaFigura5.1.1.
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Platos de alimentacién y condensadores

En la Figura 5.1.2a se presenta el dibujo técnedod platos de alimentacion que integran el
sistema de medicién a lo largo del lecho empac&llanaterial de las piezas es de acero
inoxidable 316 con un diametro externo de 12 cmtyaelas a un 1/4" NPT para alimentacion de
liquido, entrada de termopar con parte mojada eroanoxidable, transductor de presion PT-200
con salida a 4-20 mA, y toma de muestra de la fmgeda. La Figura 5.1.2b muestra la

fotografia de un plato de alimentacion.

Figura 5.1.2b. Fotografia del palto de alimentacidn bridas en nylon.

El ensamble de estas piezas con los segmentodde & a través de bridas en nylon con 8

orificios para subensamble con tornillos recto2'tde longitud con mariposa.
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1 i 3 | A

No. Rev. descripcion Fecha [ Reviso

7] 2 o

23 CM PLATOS
0 ACION
\ ALIMENT

0
L 12 Cl‘ 1 45
I |
/ ‘ 12 CM |
' Nota: las bridas para ensamble con los labios de
los segmentos son de nylon con 8 orificios
""" Ref. Nombre maferial dimension [canfidad
] plafo alimentfacion |acer. inox. 316| espesor ¢ 5
L__—] T nfrada fermopar NPT
i Z oma muesfraliq. " NPT
—.I 3 ransducfor NPT
88 CM resion
Nota: el empaque es de viton resistente a solventes . plimenfacion lig, i NPT
~ Disefado por Revisado por | Aprobado por - fecha | Nombre archivo| Fecha Escala
JJ.C Ricardo Lobo 18/04/07 DR 18/04/07 SIN
UAM-| Platos de alimentacion
: Edicion | Lamina
J Figura 5.1.2a 1 45

Ly rr+r
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En la Figura 5.1.3a se muestra el dibujo del cosaldor superior en vidrio con espesor en pared
de 3.5 mm y doble sistema de enfriamiento; en séirpe de chaqueta, este dispositivo fue
disefiado con sistema de enfriamiento en chaquedacpadensar el flujo ascendente de vapor en
las paredes debido al pequefio diametro de la caluBm la Figura 5.1.4a se muestra el dibujo
de disefio de los condensadores laterales que gpaenenfriar el flujo de los fondos y del
destilado, cuentan con solo un sistema de enfriamide tipo serpentin. La Figura 5.1.3b
muestra la fotografia de los condensadores lateyate! superior.
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Figura 5.1.3b. Fotografia de los condensadoresalate (lado derecho) y condensador superior
(lado izquierdo).
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—

3 i ‘

No. Rev. | descripcion | Fecha [ “Reviso

8.8cm

Scm

L.
54.5cm45cm lcm
)]

184"

Nota: las bridas para ensamble con el labio
del condensador son de nylon con 8 orificios

la tapa superior es de acer. inox. 316 con salidas
en cuerda recta de 3"

29 vueltas de tubo de vidrio de §* diam. ext.
con separacion de 0.5 cm

Ref. Nombre maferial dimension | canfidad
1 Fondensador sup. vidrio pared 3.5 mm 1
Nota: el condensador tiene doble sistema de enfriamiento:
serpentin y chaqueta
Nota: el empaque es de viton resistente a solventes
Disefiado por Revisado por | Aprobado por - fecha | Nombre archivo| Fecha Escala
JJ.C Ricardo Lobo 18/04/07 DR 18/04/07 SIN
UAM-| Condensador superior
: Edicion | Lamina
o+ Figura 5.1.3a 1 %)
1 ] T T a ] 1 1 T 7
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1 2 3 /
No. Rev. | descripcion | Fecha [ Reviso
| [ [
S cm
‘ 88 ¢m
N
U CONDENSADOR
LATERAL
35 cm
D ¥
39 cm
41 cm
{ c ) 0S5 cm
35 cm

Nota: las bridas para ensamble con los labios del
condensador son de nylon con 8 orificios

las tapas superior e inferior del condensador son de acer. inox. 316
con espesor de 2", entradas y salidas en cuerda recta de '

26vueltas de tubo de vidrio de " diam. ext.
con separacion de 0.5 cm

Ref. Nombre maferial dimension | canfidad
T Fondensador vidrio pared 3.5 mm Z
ateral
Nota: el condensador tiene un sistema de enfriamiento:
serpentin en vidrio
Nota: el empaque es de viton resistente a solventes
Disenado por Revisado por | Aprobado por - fecha | Nombre archivo| Fecha Escala
JJ.C Ricardo Lobo 18/04/07 DR 18/04/07 SIN
UAM-| Condensador lateral
: Edicion | Lamina
& Figura 5.1.43 1 48
1 L1 T 1T 1T ] A

49



Resultados y discusion

Dispositivo de medicion de VRL y DTR

Este equipo permitira caracterizar los parametrdsotlinamicos en condiciones de ebullicién,
considerando los fenbmenos a condiciones mas @scana realidad de operacion de una
columna de destilacion reactiva. El dispositivo &meco para la medicion experimental de las
curvas de los tiempos de residencia y del voluneeretencion de liquido es de forma cilindrica
con dimensiones especificadas en el dibujo de digefginal de la Figura 5.1.5a. Para su
construccion se coloco una valvula de 2 pulg. dendiro interno y un segmento cilindrico de
acero inoxidable 316, estas partes se soldarongbdeaer la forma y tamafo requerido para un
buen funcionamiento. En la parte superior se sotdplato de alimentacién con entradas para un
termopar, un transductor de presion, y toma de trauee liquido, en la parte inferior se soldo
una brida en acero inoxidable 316 para ensamblaretbervidor de la columna. El tamafio de
esta pieza mecanica debe ser lo mas corto posibéenp afectar con las mediciones de deteccién
del trazador en la parte inferior del lecho y asiener una muestra promedio del trazador que
fluye sobre el empaque estructurado catalitico.Flgura 5.1.5b muestra una representacion

fotografica del dispositivo de medicion del VRL yR.

Toma de muestra

del trazador DTI
-

Drenado de liquido VRL

Figura 5.1.5b. Dispositivo mecanico para medir BL\y la DTR.
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No. Rev.

Reviso

| descripcion Fecha |

. )

R

12 cm

3 1/4"NPT

Nota: las bridas para ensamble con los labios del
hervidor y el segmento de vidrio son de nylon
con 8 orificios, el empaque es de viton

todas las entradas y salidas del dispositivo son de 3"NPT

el equipo auxiliar: las conexiones, valulas de cierre, tuberia
son de acer. inox. 316, £ NPT y en recto.

Ref. Nombre mafterial | dimension | canfida
1 balanca de cierre |acer. inox. 316 il
2 valvula bola acer. inox 316 1
3 ubo cilindrico acer. inox. 316 T
. : ; e istribuidor gas  |acer. inox. 316 T
::::o ?rl‘;?:f:earila;;e fodo el dispositivo es de 5 gistema de DTR [aceT. inox. 316 1
’ [ enfrada fermopar cuerdaz NPT T
T T-200, presion daz NPT 1
Nota: el empaque es de viton resistente a solventes L] Fistema ge VRC Eﬂ::d: %"NPT T
[
Disenado por Revisado por | Aprobado por - fecha | Nombre archivo| Fecha Escala
JJ.C Ricardo Lobo 18/04/07 DR 18/04/07 SIN
UAM-| Dispositivo de DTR y VRL
Figura 5.1.5a Edicion | Lamina
' 1 50
1 T Yy T 1T T ] b
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Hervidor y resistencia de calentamiento

En la Figura 5.1.6a se muestra el dibujo técniddhderidor con capacidad para 2 It de liquido,
cuenta con un sistema de bridas en aluminio y apa inferior en acero inoxidable con tres
entradas: resistencia de calentamiento, termopsaligla de liquido al condensador lateral. La
Figura 5.1.7a muestra la resistencia de calentamagmmersion con una potencia de 1000 W y
corriente de 220 V. La Figura 5.1.6b muestra ladaifia del hervidor y la resistencia de

calentamiento.

Figura 5.1.6b. Hervidor y resistencia de calentatoi@ara la columna experimental.
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1 ) 3 '
No. Rev. | descripcion I Fecha | Reviso
[ ] I
] m ......
— 1
I—J-—IB'B n 6mm
] 10 barrenos
)
Nota: las bridas para ensamblar los labios del hervidor
con el dispositivo de DTR y VRL son de nylon, con 8
orificios, el empaque es de viton
35 cm

el hervidor tiene una capacidad de 2 lt.

el equipo auxiliar: las conexiones, valulas de cierre, tuberia

: : son de acer. inox. 316, §" NPT y en recto.

llcm
15cm
Reslistencla —= °
S
1% Topa en i
Acero Inoxidabl
Nota: el material del hervidor es vidrio, pared 3.5 mm, Ref. Nombre maferial dimension [canfidad
la brida del hervidor es de aluminio y la tapa inferior de 1 hervidor vidrio T
acer. inox. 316, con entradas para el calentador de g prida d? hervidor al“"""'°316 ‘1l
. P N . apa inferior acer. inox.
inmersién a 1", termopar a.l en cuerda recta y conexion I Fesisfencia calent Tacernox318 T
af" NPT para valvula de cierre {bola)
Nota: el empaque es de viton resistente a solventes
Disefado por Revisado por | Aprobado por - fecha | Nombre archivo| Fecha Escala
JJc Ricardo Lobo 18/04/07 DR 18/04/07 SIN
UAM-] Hervidor con resisfencia
Figura 5.1.6a Edicion | Lamina
s o 1 52
1 [T ] [ b
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4 ~
| Z 3 o
No. Rev. | descripcion | Fecha | Reviso
[ |
70mm
e . =
C . . D
( . . )
L I L ) E
— — £
( T T ) lr)
| — . )
C ; . )
(C - r )
C D]
L |
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N
™

resistencia de inmersion

Nota: el empaque es de viton resistente a solventes

fodas las dmansiones ¢ | an ou, salve especificacienss en contraris

para calentamiento

Nota: la pieza de inmersion para liquidos tiene una

potencia de 1000 W a 220 V

la resistencia tiene tapon en cuerda recta a 1"
para ensamble con (3 tapa inferior del hervidor
y ajuste con tuerca y empaque en viton

el tubular de calentamiento es de acero inox. 316

Ref. ~Nombre maferial

dimension | canfida

T resisfencia calenf. [acer. inox. 316

T

Disefnado por
JJ.C

Revisado por
Ricardo Lobo

Aprobado por - fecha | Nombre archivo| Fecha

18/04/07

DR 18/04/07

Escala
SIN

UAM-|

Resistencia de calenfam

lento

Figura 5.1.7a

Edicion
1

Lamina

o
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Distribuidores de la fase liquida y gaseosa

La Figura 5.1.8a muestra los dibujos de disefio g daracteristicas mecanicas de los
distribuidores para la fase liquida y gaseosa enoaicoxidable 316 y entradas a 1/4" NPT. El
distribuidor de la fase liquida tiene 21 hoyos ydella fase gas 48 hoyos. La Figura 5.1.8b
muestra el distribuidor de la fase liquida y dddse gas. La figura 5.1.8c muestra la foto de

ensamble del distribuidor con un plato de alimentac

Figura 5.1.8b. Fotografia del distribuidor de Isefadiquida (inferior) y de la fase gaseosa

(superior).

Figura 5.1.8c. Ensamble del plato de alimentaciéhdistribuidor para la fase liquida.
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1 3
No. Rev. | descripcion | Fecha I “Reviso
| | I
21 hoyos de 1mm de
diametro interno
1.7
ag1/4" ‘
5| @205
cocoopdo  oB oooool 600/ o_go.l l
° ° |
5 1/4" ® \ : 0.16
—

en cada brazo

8 hoyos de 1 mm de diametro

2.0

Nota: el material de los distribuidores es acer. inox

316, el diam. ext. es de " para conexion a valvulas

00 000000 {

1n

de bola en acer. inox. a$” NPT

Ref. Nombre material | dimension | cantidad
1 istribuidor Tiquido[acer. inox. 316 T
istribuidor gas__ [acer. inox. 316 T
Nota: el empaque es de viton resistente a solventes
Disenado por Revisado por | Aprobado por - fecha | Nombre archivo| Fecha Escala
JJ.c Ricardo Lobo 18704707 DR 18/04/07 SIN

UAM-|

Distribuidor de gas y liquido

7

Figura 5.1.83

Edicion
1

Lamina
55

L1

A
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Los resultados presentados en este capitulo swe@aoencia de la aplicacién del proceso de
disefio en columnas convencionales de destilacidelydisefio original del dispositivo de
medicion de DTR y VRL. En lo que corresponde arimera fase del proyecto de destilacion
reactiva, el presente trabajo incorpora una opd@disefio y construccion que permitird obtener
parametros hidrodindmicos y de transferencia demas

Uno de los beneficios que presenta la construa#la columna, es la obtencion de parametros
hidrodinamicos a condiciones de ebullicion, y ladutxion de los valores de HETP
experimentales para diferentes tipos de mezcla lmo@sto en funcion de la geometria del

empaque que se disefio y construyo en este trabajesi$, y asi se podra contrastar con datos
proporcionados por fabricantes extranjeros entestelogia.

La Tabla 5.1.5 muestra las partes, los componenigBiares y los equipos de medicién que
integran el sistema experimental de acuerdo afidiptanteado en este trabajo.
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Tabla 5.1.5 Componentes que in

tegran la columnargrpntal y equipo de medicion.

Descripcién Caracteristica generales Cantidad Figura
Segmentos de vidrio con labio para | cilindros de vidrio con 3.5 mm en pared, diam. &tim, long. 22 cm, diam.labio 8.8 cm 4
bridas
Platos de alimentacion con 4 entradag acero inoxidable cal. 316, diam. ext. 12cm, diarth.5¢cm, long. 2cm, con 4 entradas de 5 5.1.2a
para mediciéon 1/4" NPT
Tapas para condensadores acero inoxidable caldg&if, ext. 12cm, con orificios roscados para eaisay salidas de 7

1/4" NPT
Bridas para segmentos de vidrio y nylon, diam. ext. 12cm 16
condensadores
Condensador superior con doble sistepr@lindro de vidrio con chaqueta y serpentin deianfiento, 3.5mm en pared, long. 56cm, 1 5.1.3a
de enfriamiento diam. int. 5¢cm
Condensadores laterales con simple | cilindro de vidrio con serpentin de enfriamientdg 8tm en pared, long. 40cm, diam. int. 2 5.1.4a
sistema de enfriamiento 5cm
Hervidor con calentador de inmersién| cilindro con capacidad de 2 It 1 5.1.6a
para liquidos
Bridas superior para hervidor acero inoxidable 886, diam. ext. 17.5cm 1
Tapa inferior para hervidor acero inoxidable cdb,diam. ext. 21cm, con entrada para calentaddediperatura y 1
salida de liquido 1/4"

Sistema de reflujo con capucha Vidrio, long. 17.5cm 1
Sistema para medir DTR, VRL y acero inoxidable 316, diam. int. 5cm, bridas dendiext. 12cm, entradas del/4"NPT, 1 5.1.5a
alimentacion de gas véalvula de bola 2", long. 30cm
Distribuidor para gas acero inoxidable 316, 52dsoy 1 5.1.8a
Distribuido para liquido acero inoxidable 316,Hlyos 1 5.1.8a
Transductores de presion partes mojadas acero3iaéxcon salida a digitalizador 4-20mA, PT-200 2
Empaques para bridas Material viton resistenteestes 1nf
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Resistencia de calentamiento a acero inoxidable 316, 1000 W, 220 V, con roscaard@m. ext. 1" 1 5.1.7a
inmersion

Termopares partes mojadas acero inoxidable 316,03ma de 1/4"NPT 8
Conexiones acero inoxidable 316, para 1/4" NPT anpezker 50
Vélvulas de paso (bola) acero inoxidable 316, NBT 13
Vélvula solenoide de tres vias partes mojadas anero 316, entrada al/2" NPT 1
Bombas dosificadores a prueba de explosion para manejo de hexano a BIOHZ, parte mojada acero inox.316 2
electromagnéticas conex. 1/4" NPT, cap. 30L/hr, presidn iny. 60pgil5 L/hr presién iny. 100psia

Digitalizador de temperatura poder 115 V 60Hz, t@rentradas para termopares 1
Rotametros para liquido para liquido inflamabdeprueba de explosio, 3.56 GPM 1
Controlador de flujo masico parg Maire 0-5 L/min. Y 0-100 L/min. con fuente de pod 2
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5.2 Disefio y construccion del empaque estructuradmtalitico

En nuestro pais, no se disefian ni se construyealamnte empaques estructurados cataliticos,
ni se dispone de la informacion en la literatureedd, por ser productos patentados. Esto limita
su disefio y construccion, por lo que se deben cam®r el extranjero con un incremento en
gastos de inversion de tecnologia. Por esta rampropone un disefio que esta basado en los

antecedentes del Capitulo 3.

El disefio del soporte para empacar la columna sa ba el concepto tedrico de empaques
estructurados convencionales usados en procestestkacion, y en el concepto de reactores de
tres niveles de porosidad, donde las particuladiteds son empacadas en canastas de malla de
alambre. Esto lleva a un Unico disefio y construcdié un contactor de tres fases gas-liquido-
sélido para sistemas de destilacion reactiva hgéerea, flexible a diferentes configuraciones de

secciones de reaccion y separacion.

Las bases y dimensiones del disefio, que se usararapconstruccion de las laminas corrugadas
y de las bolsas empacadas con particulas esféléceaslrio se describieron en las secciones 3.2,

3.3y 3.4. Por ello, se presenta a continuaciom Ieél resultados en la construccion del empaque.

Los factores que se consideraron para la selea#dtos materiales en la construccion del

empague estructurado catalitico, dentro de lagsuhdstacan:

* Resistencia mecénica a la fabricaciéon de la foremargitrica, requerida en las bolsas y en
las laminas corrugadas.

* Resistencia quimica a la corrosion de solventes.

« Disponibilidad del material en las dimensiones sgieequieren en tamafno de malla.

* No interferencia y/o reaccién quimica con los congrtes en estudio y los fenbmenos

hidrodinamicos y de eficiencia de separacion.
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Laminas corrugadas

Los empaques estructurados fueron construidos eno ainmoxidable 316 para tener alta
resistencia quimica y buenas caracteristicas dadogobre la superficie de la malla de alambre.
La construccion de los empaques se realizo en alwaesp laminas corrugadas para la seccion de
destilacién y bolsas de malla para la zona reactiaa laminas corrugadas fueron obtenidas con
moldes en acero tratado montados en un troquel,qidener la forma geométrica de los canales,
con un angulo de inclinacion de 45° y asi tenebusn drenado de la fase liquida sobre el lecho
empacado, la suavidad en los picos de los canaesindird la friccion del flujo de vapor

ascendente y aumentara la capacidad de carga ideséas

Bolsas de malla de alambre

Las bolsas del elemento de empaque son de malédadere en acero inoxidable 316 y son
obtenidas con 3 moldes de diferentes dimensionas,sg construyeron en acero tratado y
posteriormente se montaron en un troquel para ebtarforma geométrica, como se especificd
en la Figura 3.2.1. Los moldes consisten en dogadimentos y tres canales que se empacan
con particulas de vidrio. Para ensamblar las basgsacadas se soldé la periferia de estas, con
una magquina punteadora cuyos electrodos se disefd@oforma especial por Industrias
electromagnéticas MAC'S. El elemento de empaqueuastado catalitico fue finalmente
ensamblado en las instalaciones de la UAM-I paeagamfiguracién que conforma dos laminas
corrugadas por bolsa empacada. La Figura 5.2.1traules moldes en acero tratado que se
disefiaron para obtener las laminas corrugadas hyolaas para empacar las particulas de vidrio.
De igual forma, en las Figuras 5.2.2, 5.2.3 y 5s2$resentan los dibujos técnicos del disefio de
los empaques internos que se construyeron en esbajd de tesis. Finalmente, una
representacion fotografica del empaque estructucathditico es presentada en la Figura 5.2.4a,
5.2.4by 5.2.4c.
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Figura 5.2.1. Moldes en acero tratado para la corsbn de laminas corrugadas y bolsas para

empacar particulas esféricas.
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1 L
4
No. Rev. I descripcion | Fecha [ Reviso
I I
Pieza mec anica para obtener
L aminas corrugadas
£ L/\/\/V\/\/\/\A_U__
- n
= l_/\/\/\/\/\/\/\/\_l'}—‘ S
@
£ O]
U
45° 0
-~
licm
5CM
ensamble de -
/\/\/\/\ L aminas 90°
.
W Zaum
6).
£
£
L~
8mm

can

ales en la

l dmina corrugada

Nota: el ensamble de las Ll aminas corrugadas
forma la zona de separacion en el elemento

Nota:el material de los moldes es de acero templado
las piezas se montaron en un dado y troquel para
obtener la forma de las | dminas corrugadas

LV‘)

el material de la malla de alanbre es de acer. inox. 316
calibre 0.23 mm, abertura 0.28 mm

de empaque estructurado
e
Ref. Nombre | maferial imension [ canfidad
T aminas cnrrugadaﬂ acer. inox.

7z nolde para froquelpcero fempladd T
Disenado por Revisado por | Aprobado por - fecha | Nombre archivo| Fecha Escala

JJ.C Ricardo Lobo 18/04/07 DR 18/04/07 SIN

UAM-| laminas corrugadas

Figura 522 Edicion Lamina

Ly 1 62

1 L[ 1 D AN I ’
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3 | :

No. Rev. |

descripcion

| Fecha | ~Reviso

0.5

Pieza mec anica para obtener
bolsas

—

\ —V—/*— Y
\ / A 5, " /

e

2

—

0.5

5,99 ’——[

0.9

las bolsas son empacadas con part iculas
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No. Rev. | descripcion Fecha | Reviso
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Nota: el material de la malla de alambre del empaque
es de acer. inox. 316 calibre 0.23 mm, abertura 0.28 mm

el ensamble del empaque fue ajustado con cinturones
del mismo material para formar cilindros

cada empaque tiene 3 bolsas y 6 laminas corrugadas
para formar una estructura cil indrica de diam. ext. Scm
*y long. 11cm
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de bolsas es funcion de un sistema qu imico particular
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Figura 5.2.4a. Representacion fotogréafica del emgazstructurado catalitico que se construyo

en este proyecto para empacar la columna expeiam@rgta superior).

Figura 5.2.4b. Representacion fotografica del emeagptructurado catalitico que se construyo

en este proyecto para empacar la columna expegrdta lateral).
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Flujo de liquido

Empaque estructurado
_ catalitico

®Uso eficiente del catalizador
" Alta eficiencia de separacién

® Amplio rango de carga y
baja caida de presién gas-liquido

Laminas
corrugadas

Bolsas
empacadas

Flujo de gas

Figura 5.2.4b. Representacion fotografica del emeasgtructurado catalitico (vista lateral)

Después de haber obtenido los resultados antembenaescritos en la seccion 5.1A, 5.1B y 5.2

se da por terminado el disefio de la columna ymelague estructurado catalitico. Existen piezas
auxiliares que conforme se fue detallando los eteoseo conjuntos de ensamble se llegé a la
necesidad de ellos, estas piezas cumplen funcesmecificas consideradas como secundarias;

debido a esto no considera pertinente mencionarlas.
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La Tabla 5.2.1 resume las propiedades geométrighiempaque estructurado catalitico que se

construyo en este trabajo de tesis.

Tabla 5.2.1. Datos geométricos y de propiedadedasgepartes que integran el empaque

estructurado catalitico.

Paradmetro de disefio Valor
Altura de la zona reactiva en un elemento de 11
empaque, cm
Altura efectiva del lecho catalitico en un 9
elemento de empaque, cm
Espesor de la zona reactiva en un elemento de 0.9
empaque, cm
Longitud de las zonas reactivas, cm 25,35,45
Numero de zonas reactivas en un elemento de 3
empaque
Altura de las laminas corrugadas, cm 10
Area geométrica especifica’tm’ £(712.5)
Altura total de un elemento de empaque, cm 11
Diametro del elemento de empaque, cm 5
Angulo de corrugacion 45°
Fraccion vacia del elemento de empaquiémih (a)
Diametro hidraulico, mm 5.61
Diametro de particulas esféricas, mm 0.8-1
Densidad del lecho catalitico, Kg/m 217.51 (£€)

@La fraccion vacia del empaque se debe determirmariexentalmente.
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Es importante sefialar que el disefio esta oriergdds necesidades y requerimientos de nuestros

propésitos y que la estructura del sistema nogEmdanente por lo que sera indispensable hacer

uso de innovaciones que permitan extender su aplitg operacion de la columna empacada.

Por ultimo, se mencionan los beneficios que se gmuedbtener en futuras aplicaciones

experimentales del trabajo de esta tesis.

5.3 Trabajo a futuro en la columna experimental

Este proyecto fue desarrollado de acuerdo a logtiobg que se plantearon, por o que se hacen

las siguientes recomendaciones:

Proponer una metodologia de arranque y de para deldmna, una metodologia para la
obtencion de los parametros hidrodindmicos y desfeaencia de masa a condiciones de

ebullicion.

Obtener los parametros hidrodinamicos a condiciandsiente para sistemas organicos y
acuosos, variando para un amplio rango de veloesléms flujos gas y liquido, con el
objetivo de observar los distintos regimenes dp fluobtener el punto de inundacion
como parametro de disefio en columnas empacadassast especifico del empaque

estructurado catalitico que se construy6 en esb@jv de tesis.

La operacion de la columna permitira determinaplapiedades de transferencia de masa
de los distintos tipos de empaques estructuradalit@s que se ofrecen en el mercado y
los fabricados en este proyecto, para la separatgddistintas mezclas quimicas. Se
podran generar graficas hidrodinamicas y se définiregimenes de operacion, para
disefios de columnas de maxima separacion, altaidaplade carga, carga eficiente de

catalizador y de alta estabilidad en la operacion.
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* Obtener experimentalmente la eficiencia de sepamaide diferentes mezclas modelo para
un amplio rango de carga de gas en funcion de dangia del empaque estructurado

catalitico.

* Los parametros hidrodinAmicos y de eficiencia d@mdferencia de masa podran ser
implementados en un ambiente matematico de modatémiriguroso que ayude a
superar algunas incertidumbres asociadas con efialidel proceso y escalamiento de

columnas de destilaciéon catalitica.

« Utilizar el método de dinamica de fluidos computaal para realizar un estudio mas
detallado en el analisis de la geometria del enmgpagtructurado. Esto con el objetivo de
obtener un empaque mas funcional y 6ptimo. Paraetion mejorar las propiedades
hidrodinamicas, alcanzar mayores limites de inuddag aumentar la transferencia de

masa mediante un mejor disefio mecanico y geométeidos elementos de empaque.

Cabe hacer mencién que la presente investigacignafgparte de un proyecto que permitira
obtener pruebas experimentales de hidrodinamicdiciergcia de separacion para empaques
estructurados cataliticos, esto pretende contrieairla comprension de fenédmenos fisicos
(comportamiento de flujo) en columnas de destilaciEactiva, esto se construird y montara en
una planta piloto de UAM-I. Sin embargo, el estustido muestra el disefio y construccion de un
proceso que no considera la reaccion y los efetoka transferencia de calor, por lo que lo
consecutivo es generar las condiciones para implEamdos servicios auxiliares para el

dispositivo experimental y llevar acabo procesos siletesis de sistemas quimicos bajo
condiciones de reaccion, ebullicién y presiones enadias como en el caso de la produccion de
MTBE mediante la tecnologia de destilacion reactheterogénea, asi como también es
conveniente trabajar en un analisis mas extensdadeetodologia de arranque a estas

condiciones y el control para la estabilidad ens#pos de sistemas.
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Conclusion

CONCLUSIONES

Al proponer el disefio y construccién de la coluremperimental, como parte de un proyecto
global de destilacion reactiva heterogénea, seemdet aportar una posible solucion que
representa la escasa informacion abierta en higiodca y en transferencia de masa de
empagques estructurados cataliticos. El disefio dellenna facilitara la obtencion de parametros
hidrodindAmicos en condiciones ambiente y de elidilicoperando en contracorriente las fases
gas y liquido. Asi mismo, la columna podra ser agara condiciones de destilacién, para
determinar la eficiencia de separacion de distitifmss de empaques internos que se ofrecen en
el mercado y el que se construyo en este trabajestke el cual, permite flexibilidad con respecto
a la carga del catalizador dentro de la columna gamfiguracion interna podra ser ajustada en
funcion de las necesidades de un sistema quimiticyar.
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NOMENCLATURA

a area especifica de superficie?/mr’

a, area especifica del empaque por unidad de voluteéa columna, fim®
s cc area especifica de los canales cerrados en @qrapriym®

s ca area especifica de los canales abiertos en elguep r/ym®

b base de corrugacion, m

C concentracién masica del trazador, §/m

CFD dindmica de fluidos computacional

d. diametro de la columna, m

eq diametro equivalente, m

d, diametro hidraulico, m

d, diametro de particula, m

D« coeficiente de dispersion s

Fr numero déroude

Fi parametro de flujo

F-factor factor de friccion, Pa = u, p°°

g aceleracion de la gravedad, /s

H altura de la columna, m

HETP altura equivalente a un plato teérico, m

h altura de corrugacion, m

hy volumen de retencién de liquido dindmicd ligquido/n columna
h, volumen de retencion de liquido estaticd)iquido/nT columna
h, volumen de retencién de liquido® iquido/nt columna

h, volumen de retencién, ftiquido/n? columna

K factor de pared

L altura del lecho empacado, m
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n
N

Pe

AP
(AP/Az)g

(AP/AZ)g,
Res
Re

minimo de etapas tedricas

numero de unidades de transferencia de masa
numero de Peclet

caida de presioén, Pa

caida de presién de gas por longitud de lechop Pa/
caida de presion gas-liquido por longitud de le&tadm
numero de Reynolds para la fase gas

numero de Reynolds para la fase liquida

longitud del lado de la corrugacion, m
tiempo, s

velocidad superficial de liquido, m/s

velocidad efectiva de liquido, m/s

velocidad superficial de vapor en el punto dedacion, m/s
fraccion mol en el fondo de la columna

fraccion mol en el destilado

Simbolos griegos

M 1 X Q

-

{co
{ce
(oL
Y/[e

angulo de las corrugaciones del empaque

parametro de distribucion de flujo de liquido

fraccion de area ocupada por las laminas corasyad/m?
fraccién de huecos o porosidad del lechthuaco/milecho

fraccion vacia dentro de las bolsad/mi

fraccién vacia en la zona de separaci6inmh

perdidas relacionadas a los cambios de direcciéon
interaccion gas-gas en los canales transversales
interaccion gas-liquido a lo largo de la inteefdgl canal

viscosidad de la fase gas, cP
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Subindices
ac

ca
cc

max

pc

parametros

A CD

B,m,D,a,b

viscosidad de la fase liquida, cP

fraccion de volumen de catalizador/mr

factor de friccion

densidad de gas, Kg/m
densidad de liquido, Kg/fn
fraccion de dinamica de liquido

fraccion de nimeros de canales abiertos por emepaq

fraccion de volumen de catalizador/mr’

abajo del punto de carga
canales abiertos
canales cerrados
canales empacados
dindmica

después del punto de carga
estética

gas

gas-liquido

liquido

malla de alambre
maxima

punto de carga

pared

parametros de ajuste

parametros de ajuste
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APENDICE

Hidrodinamica de empaques estructurados cataliticos

Con el objetivo de desarrollar una metodologia erpmntal, en un trabajo a futuro, para la
columna que se disefio y construyo como parte de tembajo de tesis se exponen algunos
conceptos teodricos sobre la hidrodindmica y laaataristicas del mezclado de las fases fluidas
en columnas empacadas con soportes estructuratbigiaas. La hidrodindmica de las fases
fluidas se expresa en parametros como: los regsndecflujo, el volumen de retencion del
liquido, la caida de presion y el comportamientbfidgo. Estas caracteristicas hidraulicas son
importantes en el disefio y afectan en la demandagética del proceso, el tamafio y
dimensiones de la columna de DC. Por lo que seaitleaca continuacion.

Importancia de la fenomenologia en reactores trifasos

El comportamiento del flujo de las fases individisalsu grado de mezclado) en un reactor
trifasico influye apreciablemente en el rendimiepto selectividad de la reaccion. Dependiendo
de la escala del mezclado a considerar, el fenonpereole dividirse en micromezclado y
macromezclado. EI macromezclado informa sobreiémspos de retencion dentro de un equipo
de elementos de volumen de fluido, en tanto quaielomezclado describe la "comunicacion”
entre estos elementos de volumen. En el modeladanpsrtante el grado de mezclado
(macromezclado) de las fases individuales, el puatle representarse por alguno de los limites
ideales (flujo piston, mezclado completo) o modeledlujo no ideales. EI modelo de flujo méas
cercano a la realidad se infiere del comportamieletda distribucion de tiempos de residencia
(DTR) de las fases dentro del reactor. La DTR déeatel tipo de equipo, geometria, direccion
del flujo de las fases (cocorriente, contracorgefitjo cruzado), las magnitudes de los flujos y
Su cociente, las propiedades de las fases, laatetarde la distribucién del gas y del liquido, la

geometria del soporte y el tamafio de empaque.

80



Apéndice

En los reactores trifasicos, la consideracion éginnen de flujo es de primordial importancia, ya
gue de éste dependen: la caida de presion; lasitodegde los coeficientes de masa interfacial;
las areas de contacto fluido-fluido y fluido-solidolos volumenes de retencion de las fases
fluidas (Gianetto y Specchia, 1992). El régimerfld® depende de las velocidades superficiales
gas-liquido y de su orientacién (contracorrienteocriente). Los regimenes de flujo pueden ser:
flujo escurrido (baja interaccion gas-liquido),jdlupulsante y burbujeante (alta interaccién gas-
liquido). La falta de caracterizacion del régimen ftljo puede conducir a interpretaciones

incorrectas de la cinética, disefio y escalamieatoehctor.

Puesto que la hidrodindmica y los coeficientesralesporte son dependientes de los patrones de
flujo, es importante identificar y predecir los iregnes de flujo prevalecientes como una funcion

de las variables de operacion y propiedades fisiebsistema de interés.

Safinski, (2005) analiza la capacidad de las cohsmempacadas para un proceso convencional
de destilacion usando empaques al azar o estrdosipara la zona de separacion, sin considerar

la zona reactiva, y encuentra cuatro regimenekigeHidrodinamicos, a saber:

* Régimen de mala distribucioBajo una cierta influencia del liquido, se da uabbcidad
de mojado minima, el descenso de liquido es inteido, algunas superficies del
empaque permanecen secas Y la eficiencia es mug.[dob este caso, las resistencias al

mojado son la gravedad y la viscosidad.

» Régimen de precargda mayoria de columnas empacadas se disefiamparar en este
régimen, el cual esta por debajo del 70% de lacigdo de inundacion (las columnas de
platos se operan arriba del punto de carga). EEnrégimen la eficiencia en la columna es
independiente de la velocidad de flujo y la caidgksion de la columna se incrementa
con la velocidad de vapor. Un incremento en lagasade vapor y liquido mejora los
coeficientes de transferencia de masa y el areafactal, disminuyendo el tiempo de
residencia. Los empaques estructurados permitelmsrammovimiento lateral del fluido
gue los empaques al azar y mayor cantidad de \sptnansporta en forma ascendente

dentro de la columna.
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* Régimen de cargalLa velocidad de flujo en el punto de carga sarala cuando la
velocidad del gas empieza a interferir con el dienbbre del liquido. Kister (1992)
argumenta que en la regién del punto de cargafeetcede retromezclado de la fase
liguida afecta la eficiencia de transferencia deanaebido a la reduccion de la fuerza

motriz del gradiente de concentraciones dentraaelumna empacada.

* Régimen de inundacion o arriba del punto de caigste régimen se caracteriza por una
alta inestabilidad y una pobre eficiencia de seapama por lo que esta operacion debe
evitarse. El punto de inundacidon puede ser subjesivincluir caracteristicas como:
aparicion de zonas estancadas de liquido en las$odel lecho y un incremento en la
caida de presion, un incremento en el volumentéacen de liquido y una notable caida
en la eficiencia de separacion. Un efecto del famnde inundacion puede representarse
por la inclinacién al infinito de los puntos expeentales en una grafica de caida de
presion vs velocidad de flujo y la velocidad des,gdonde la eficiencia de separacion

llega a ser cero o el valor de HETP (altura eqemta de plato tedrico) es infinito.

Los parametros hidrodinamicos que deseablementendedmluarse experimentalmente son: el

régimen de flujo, la distribucion de tiempos dddescia, las caidas de presion, la eficiencia de
mojado y el volumen de retencién del liquido. Emle sigue, se definen conceptos tedricos de
algunos parametros hidrodinamicos, los cuales poaloéenerse en la columna empacada que se

construyo en este trabajo de tesis.

Hidraulica de los flujos gas y liquido en empaquesstructurados cataliticos

Regimenes de flujo

Hoffmann y col., (2004) identificaron tres tipos degimenes de flujo para empaques
estructurados cataliticos tipo Katapak-S en funailen la carga de liquido. Estos autores

definieron una velocidad maxima de liquidp . dentro de las bolsas con catalizador, que

depende de las propiedades fisicas del liquido yladepropiedades hidraulicas del lecho
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catalitico, del tamafio de particuth, y la fraccion vacia,e, dentro de las bolsas (espacios

interparticula). En cargas de liquido arriba delovanaximo, las bolsas empacadas estan
completamente llenas con liquido y un exceso deda se desvia fuera de las bolsas hacia la

zona de separacion, dorgle representa la fraccion ocupada por laminas cadas)

Aunque la estructura tipo Katapak-SP difiere sigatfvamente de la Katapak-S, estos regimenes
de flujo también se observan experimentalmente f(hlnin y col., 2004). Debido a la forma

modular de la zona de separacion y reaccion, elago® estructurado catalitico Katapak-SP
garantiza un frecuente mezclado de liquido y um edintacto entre las fases, incluso en bajas
cargas de liquido. Las observaciones experimentalesstran que el liquido desciende sobre un
elemento de empaque estructurado catalitico enipes de regimenes de flujo que dependen de

la carga de liquido (Moritz y col., 1999).

Régimen de flujo abajo del punto de carga

Cuando la carga de liquidg esta por debajo del punto de carga<u,_.,), las particulas se

mojan completamente debido a su pequefio tamafoiaheetio. Sin embargo, el espacio
interparticula no esta completamente ocupado plskliquida. La presencia del liquido dentro
de las bolsas empacadas es fenbmeno capilar. Ungueeel liquido esta dentro de las bolsas
continla descendiendo hasta que escurre al finakeldenento de empaque. Debido a las
pequefias cargas de liquido se generan zonas ekangagura Al-1) con un alto tiempo de
residencia provocando el disparo de reaccionessaaides dentro del empaque estructurado

catalitico en columnas de DC.

83



Apéndice

Régimen de flujo en el punto de carga

En el punto de cargau( =u,_,..) €l espacio intersticial entre particulas es odop@atalmente

L,max
por la fase movil de liquido. La tension superfi@atre el liquido y la malla de alambre evita
que el liquido se desvié a la zona de separacioentigaque estructurado catalitico. La region de
operacion alrededor del punto de carga es la nvasaiale para la reaccion en una columna de
destilacion catalitica con empaques internos, aeimgutambién la mas inestable desde el punto
de vista operacional. Para un sistema aire-agpargb de carga se encuentra aproximadamente

en cargas del liquidaj, =11 n?/nf h, para una capacidad de gas Bdactor = 1.5 P&’en
empaques Katapak-SP (Moritz y col., 1999).

Régimen de flujo arriba del punto de carga

En velocidades de flujo de liquido arriba del pumte carga ¢ _>u_,.,) los espacios

intersticiales entre particulas en la zona reactisgn completamente ocupados por la fase
liquida y un exceso fluye sobre la superficie deldeminas corrugadas en la zona de separacion.
Esto efectos conducen a una mala distribucionldgl flentro de la columna. En estas cargas el
liquido desviado ocupa un espacio de la superdieia malla del empaque, y por lo tanto, el area
transversal de los canales abiertos y el espaspodible para el flujo del gas disminuye. Como
resultado la caida de presién por longitud de lesshincrementa, promoviendo el fenbmeno de

inundacion.
Abajo del Punto de carga Arriba del
Punto de carga g Punto de carga
Zonas
estancadas X T NREEall
Re e HI A
Disparo de
reacciones A K
indeseables £ L3

Figura Al-1 Regimenes de flujo en bolsas dentrendeaques estructurados cataliticos.
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Fendmeno de inundacion en columnas empacadas

Algunos autores como Kister (1992) identificaronniandacién como un incremento en la caida
de presion, un incremento en el volumen de retengd&liquido y una rapida disminucion en la
eficiencia de separacidrlgunos disefiadores argumentan que la aproximatiadicional es
usar el punto de inundacion como el limite maxiradadcapacidad de carga en una columna
empacada.Un criterio alterno es considerar la capacidad imaxde operacion o minima
permisible a la caida de presion. Bravo y col.98)@efinen el punto de inundacion como: “Una
region de rapido incremento en la caida de pregéndidas simultaneas de la eficiencia de
transferencia de masa, y fuertes efectos de efitrada

Una buena regla de dedo que se usa en la pragpoae que (Subawalla, 1997) la columna esta
cerca del punto de inundacion cuando el volumeretincion de liquido se aproxima al valor

gue corresponde a la tercera parte de la frac@orawde la columna:

h =¢/3 (A1-1)

Volumen de retencién de liquido

El volumen de retencién de liquido (VRL) es un pa&o basico de flujo. El VRL total en los
empaques estructurados cataliticos es determinadod@s contribuciones: el volumen de
retencion de liquido interno y el externo (Figurd-2). El volumen de retencion interno es la
cantidad de liquido que fluye dentro de las botsaes contienen las particulas cataliticas, con

contribucion estaticdy, y dinamicahy; esta limitado entre el volumen de retencion daidio

estatico y el volumen de retencion de liquido erégimen de punto de carga, es decir, donde la
saturacion de esta fase es total dentro de laGeceactiva y los espacios interparticula estan
completamente ocupados por la fase liquida. Elamepento basico es que el catalizador este
totalmente mojado y que la fase descendente siama un flujo tapon a través del lecho
catalitico. Esto es posible con cargas de liquatoadel punto de carga y se determina con base
en las distribuciones del tiempo de residenciarotdés experimentalmente dentro de las bolsas
empacadas con catalizador (Behrens, 2006a). Adsjpunto de carga el volumen de retencién
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interno es independiente del flujo de gas y depeateléa velocidad del flujo de liquido y la
geometria del empaque. El volumen de retenciénmexies el liquido contenido en la seccién de

destilacion del empaque estructurado.

Arriba del punto de carga, el liquido se desvidadebolsas de catalizador, y el exceso fluye a
través de la seccién de destilacion. Ello origina gontribucién extra al volumen de retencién
dinamico externo e influye en la caida de presiéduciendo el diametro hidraulico disponible

para la fase gas. Este efecto contribuye a unrnmeméo en la caida de presién, promoviendo el

fenébmeno de inundacion.

Flujo de liquido

Ve
|

3 Volumen de retencién de

K liquido interno

[ Caida de presion: interacciones
gas-gas y gas-liquido

Volumen de retencién de
liquido externo

R
t t 1t

Flujo de gas

—

Py

Figura Al-2. Parametros hidrodinamicos en un elémel® empaque estructurado catalitico
Katapak-SP.

Caida de presion

La baja fraccion vacia en los empaques estructareataliticos contribuye en una baja capacidad
de carga y altas caidas de presion, en comparaoci®mpaques estructurados convencionales
usados en el proceso de destilacion. En los empasptaucturados cataliticos (Figura Al1-2) la

caida de presion en los canales abiertos (espatie eada lamina corrugada) es determinada

por: las interacciones gas-gas en las zonas pecodar@s a los canales de flujo; la interaccion
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gas-liquido en la interfase a lo largo del canadhsy pérdidas por friccion en los cambios de
direcciéon entre cada canal y en la transicion dedementos de empaque. En los canales
cerrados (entre la superficie de la bolsa y lad@ndorrugada) no hay interaccion gas-gas, sin
embargo, debido a la geometria de la seccion deitgaexiste una zona donde el flujo diverge y
converge esto es causado por las variaciones erelteidad de vapor y se asocia con

considerables pérdidas de presion a lo largo dbbléBerherens, 2006a).

Comportamiento del flujo de liquido en empaques esicturados cataliticos

En este estudio la distribucién del tiempo de exsiih de la fase liquida en las bolsas llenas con
catalizador puede ser determinada como una furd#da carga de liquido superficial. La carga

de liquido que corresponde a la saturacion totdiqiedo dentro de las bolsas corresponde a la
mejor condicion para el modelo de flujo dentro de bolsas y por consiguiente la reaccion

ocurre en mejores condiciones. El liquido en exasaetenido y desciende en la seccién de
separacion de un elemento de empaque. Debido ifetarttia entre las fracciones vacias (zona
de separacion y de reaccion) el tiempo de residescila parte reactiva y de separacion del

empagque estructurado catalitico difiere signifiGatiente (Behrens, 2006a).

El comportamiento del flujo, distribucién del tiemmde residencia, tiempo de residencia medio y
el volumen de retencién de liquido (dindmico) sa@n gtan importancia para determinar la
conversion y selectividad del proceso de destifa@atalitica. Existe un nidmero limitado de
referencias acerca de la interaccion entre la getaael empaque, comportamiento del flujo y
caracteristicas de transferencia de masa. Behd@id@6a), Ellenberg y col., (1999), Noeres y
col., (2002) reportaron estudios experimentalescdeiportamiento de flujo no ideal de la fase
liquida, mediante la obtencion de curvas de distidn de tiempos de residencia del liquido y
gas, evaluaron y documentaron indicando que &b fligl gas no influye en la distribucién del

tiempo de residencia del liquido en el régimenaea punto de carga.
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La distribucion de tiempos de residencia es el daperimental mas comun para caracterizar los
efectos de mezclado no ideal. El método aplicad® lessado en un punto de inyeccion/ a un
punto de deteccion (técnica de estimulo-respueBtajomportamiento de flujo no ideal puede
ser causado por diferentes fendmenos, como fluces del perfil de velocidades, difusion
turbulenta y molecular, canalamiento e incluso sorsstancadas. Investigaciones de
distribuciones de liquido local en empaques fudiewadas acabo por Reinecke y Meyer, (1997)
donde se midieron perfiles de velocidad precisemds métodos de tomografia computacional.
Sin embargo, debido a la complejidad de los expartos, modelos integrales de macro
mezclado son todavia comunes en el disefio y andlesireactores. En general, modelos de
macromezclado pueden ser divididos en etapas yedi&les. El modelo de dispersién axial
(MDA), el cual describe el mezclado axial basadaekooeficiente de dispersion axial. Swaaij,
Charpentier, y Villermaux (1969) introdujeron eéllado modelo de flujo pistdn con dispersion
axial e intercambio de masa entre la zona estangatiadmica del liquido (PDE). Ademas,
llluta, Larachi y Grandjean (1999) publicaron undalo incluyendo difusion intraparticula para

sistemas porosos.
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