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RESUMEN

El presente proyecto tiene como fin la realizacion del disefio de una columna de
Extraccion Liquido-Liquido y la construccion de esta misma teniendo en cuenta
todos los factores que influyen en el disefio. La extraccion liquido-liquido es usada
cuando existen mezclas complejas que son dificiles de separar o bien, cuando
existen sistemas donde la separacién no se puede realizar a altas temperaturas; de
esta forma surge la necesidad de que el estudiante conozca a profundidad esta
operacion tedrica y experimentalmente para potenciar de esta manera el
pensamiento critico y creativo. Se realiz6 este proyecto con vista a la futura dotacion
y equipamiento del Laboratorio de Operaciones Unitarias de la universidad con un
equipo de extraccion por disolvente, que permita a los estudiantes realizar futuras
investigaciones y proyectos de aula en los campos de aplicacién de la Ingenieria
Quimica.

Entre los alcances que se realizaron en este trabajo est4 conocer detalladamente el
disefio preliminar de una columna de extraccién teniendo en cuenta las condiciones
bésicas de disefio como la seleccion del tipo de columna y el modo de operacion de
esta a escala laboratorio; ademas se presentd el dimensionamiento de la columna
incluyendo como primera instancia el calculo de etapas para la torre y los planos de
la misma. También se realiz6 un disefio detallado en donde se incluy6 el diagrama
de flujo del proceso, los requerimientos de servicio industriales, la seleccién del
material de construccion de la torre y los sistemas complementarios que esta
necesita para su operacion, como los tanques de almacenamiento de las entradas
de alimentacién y disolvente de extraccidn asi como los tanques de extracto y
refinado, el sistema de conduccién de liquido de la torre, las bombas de
alimentacion del mismo, los accesorios de muestreo y la estructura de soporte de la
torre, todo esto teniendo en cuenta un andlisis de trabajo seguro durante la
operacion.

De igual forma se muestra el funcionamiento recomendado de la columna, teniendo
en cuenta la eleccién del solvente de extraccién y los célculos teéricos y
experimentales, necesarios para realizar el analisis de la operacién, que permitan
conocer la eficiencia de la torre y los resultados que presenta, incluyendo ademas
el manual de operacion y mantenimiento, y la guia de laboratorio para una mejor
orientacién al momento de manejar el equipo de extraccién construido. Finalmente
se realiza una simulacibn del proceso de extraccibn para observar el
comportamiento de esta frente a algunos factores estipulados.

PALABRAS CLAVES

Equilibrio Liquido-Liquido; Extraccion; Solvente; Simulacion; Disefio.
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INTRODUCCION

La extraccion liquido-liquido consiste en la separacion de los constituyentes de una
disolucion liquida por contacto con otro liquido inmiscible que disuelve
preferiblemente a uno de los constituyentes de la disolucién original, dando lugar a
la aparicion de dos capas liquidas inmiscibles de diferentes densidades. La
disolucion a tratar se denomina alimentacion, recibiendo el nombre de disolvente el
liquido que se pone en contacto con ella. Después del contacto entre la alimentacion
y el disolvente se obtienen dos fases liquidas denominadas: extracto (la mas rica en
disolvente) y refinado (la més pobre en disolvente). Separando el disolvente del
extracto y del refinado se obtiene el producto extraido y el producto refinado.
Como lo que se pretende en la extraccion es dividir la disolucién liquida original en
producto extraido y en producto refinado, es fundamental la separacion del
disolvente afiadido a la disolucion. De aqui que la recuperacion del disolvente haya
de poder efectuarse de modo sencillo y econémico, generalmente se realiza por
destilacion o evaporacion[1].

Como en el caso de los procesos de separacion de absorcion y destilacién, las dos
fases de la extraccion liquido-liquido se ponen en contacto intimo con un alto grado
de turbulencia para lograr velocidades de transferencias de masa elevadas.
Después de este contacto, ambas fases se separan. En la absorcién y en la
destilacion, esta separacion es rapida y facil, debido a la gran diferencia de densidad
entre la fase gaseosa (0 vapor) y la liquida. En la extraccion con disolvente, la
diferencia de densidades entre las dos fases es muy pequefia y la separacion es
mas complicada. Existen dos tipos principales de equipo para extraccién con
disolvente: recipientes equipados con agitacibn mecénica para el mezclado, y
recipientes en los que el mezclado se obtiene por el propio flujo de los fluidos. El
equipo de extraccion se puede operar por lotes o en régimen continuo [2].

En los procesos de contacto liquido-liquido se usan dispositivos similares a los
platos perforados de una destilacibn o absorcion. En una torre de extraccion de
platos perforados, se dispersan las gotas del disolvente ligero liquido que tienden a
elevarse. Las gotas dispersadas coalescen o se aglutinan debajo de cada plato y
se vuelven a formar por encima de éste, al pasar a través de las perforaciones. El
liquido acuoso pesado fluye hacia abajo en los platos, donde se pone en contacto
con las gotas flotantes y después pasa por la bajada del plato hacia el plato
inferior[2].

En problemas comunes la destilacion seria la operacibn mas adecuada para la
separacion, sin embargo, esta técnica es inconveniente cuando se forman mezclas
azeotropicas, o cuando el componente esta presente en una proporcion muy
pequefia. Un estudio de esta naturaleza, es mas adecuado con el comportamiento
de una columna de extraccién liquida de platos perforados operando bajo
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condiciones que dependen de tres variables de control la concentracién de la
solucion alimentada, el flujo del disolvente y de la alimentacion y la altura de
interfase, o control de nivel de las fases pesada y ligera del de sistema.

Teniendo en cuenta los conceptos mencionados anteriormente y la aplicacion que
se puede emplear para los procesos de extraccidon liquido-liquido, es de vital
importancia que los estudiantes de Ingenieria Quimica de la Universidad de
Pamplona estén orientados en la expansion de conocimientos que impliquen
tecnologias y equipos en el proceso de aprendizaje, con el fin de aplicar los
conocimientos aprendidos el ciclo profesional, logrando una buena dinamica de
estudio practico y didactico en un contexto real asi como también observando los
fendmenos fisicos y quimicos a nivel experimental. Por este motivo se realizé un
dimensionamiento de una columna de extraccion liquido-liquido a escala laboratorio
con el fin de estudiar el fendmeno de extraccion y validar el aprendizaje de este por
medio de su operacién, ademas de conocer la forma de validar un disefio e
implementar su construccion con el fin de ser usada en los problemas de
investigacion que involucren este proceso.

De igual manera se hace este trabajo con el propésito de dotar el laboratorio de
operaciones unitarias de la Universidad de Pamplona, siendo esta una de las
limitaciones que afecta a los estudiantes de ingenieria quimica ya que aun no se
cuenta con los equipos necesarios para relacionar los conocimientos teéricos con
la practica, por esta razon se piensa dejar el disefio detallado y el prototipo a escala
laboratorio de una columna de extraccion liquido-liquido de platos perforados para
futuras investigaciones.
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1.DESCRIPCION GENERAL

1.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Una de las aptitudes del perfil del Ingeniero Quimico egresado de la Universidad de
Pamplona es “disefiar, construir y operar plantas e instalaciones en las que se
aplican los procesos quimicos y bioquimicos”. Con el fin de formar ingenieros
competentes en un contexto globalizado, el programa de Ingenieria Quimica se
encuentra en un constante proceso de mejoramiento, que permita a los estudiantes
su formacién integral en las competencias requeridas para el ejercicio de su
profesion. Entre las estrategias establecidas para tal fin, se encuentra la dotacion y
equipamiento del laboratorio de Operaciones Unitarias ubicado en el campus
principal de la Institucién, que cuenta con los equipos que se describen en la Tabla
1.

Una de las principales ramas de aplicacion de la ingenieria la constituye las
operaciones unitarias de separacion, entre las cudles la extraccion liquido-liquido
es catalogada como el segundo proceso con mayor nhumero de aplicaciones en la
industria quimica contemporanea, después de la destilacion [3]. Por ello surge la
necesidad de que el estudiante conozca a profundidad la operacion, y segun el
enfoque dado por el programa, sea capaz de disefiar, construir y operar plantas de
procesamiento quimico, que normalmente incluyen la extraccion liquido-liquido en
alguna o varias etapas del proceso.
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Tabla 1. Inventario del Laboratorio de Ingenieria Quimica.
N° PLACA

INVENTARIO DESCRIPCION MARCA  MODELO OBSERVACIONES
10014356 Unidad Tec
intercambiadora de Quipment TD360
calor
10014351 Intercambiador de Tec
calor tubos : TD360A
P Quipment
concéntricos
10014352 Intercambiador de Tec _
calor de placas Quipment TD360B Equipos de
10014353 i ensamble manual
Intercambiador de Tec TD360C médulo de
calor tubos y coraza  Quipment intercambio de calor
10014354 Intercambiador de
reC|_p|ente Tec TD360D
encamisado con Quipment
espiral y agitador
10014355 Versatil sistema de Tec CB040816
adquisicion de datos  Quipment 04
1002377 Incluye la caldera, el
evaporador y el
Evaporador doble WAYNE P250AF tanque de
efecto DIN

almacenamiento de
500 litros

Fuente: Inventario de equipos del laboratorio de operaciones unitarias.

1.2 JUSTIFICACION

La extraccion liquida es una de las operaciones de transferencia de masa mas
importantes en el campo de los procesos quimicos. Existen soluciones dificiles de
separar utilizando otros procesos, por ejemplo, destilacion o evaporacién, que en
cambio pueden separarse facilmente por la adicion de un disolvente adecuado, que
conlleve a la extraccién de la sustancia de interés bajo condiciones de operacion de
facil manipulacion y control.

También hay sistemas cuya separacion no es recomendable por métodos que
requieran altas temperaturas, pues contienen sustancias que son sensibles a la
degradacion térmica. Igualmente se prefiere emplear la extraccion cuando la
aplicacion de otro método es poco aconsejable teniendo en cuenta los altos costos
econdémicos y la gran complejidad que presentan al ser implementados.

También es importante esta operacion unitaria debido a la existencia de mezclas
tan complejas en la industria, o la demanda de productos con pureza elevada, donde
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la extraccion liquido-liquido es el Unico método adecuado para su separacion. Esto
puede observarse en sistemas constituidos por sustancias con propiedades muy
similares como su densidad, volatilidad o peso molecular, pero de naturaleza
quimica muy poco comparables; por esto, es posible la extraccién con distintos
disolventes afines a alguno de los compuestos presentes en la disolucién original,
que permita la recuperacion del compuesto con bajos gastos econdmicos y
consumo de reactivos, ademas de la eliminacion de subproductos.

El estudio de la extraccion por contacto con disolvente (como también es llamada
esta operacion), es tratado en la asignatura “Operaciones de Transferencia de Masa
II” perteneciente al octavo semestre del ciclo académico, al ser una materia teérico-
practica requiere que los temas vistos sean observados experimentalmente. En un
contexto mas general, también se presenta la necesidad de proveer los equipos
necesarios para que se puedan realizar investigaciones académicas y proyectos de
aula en los campos de aplicacion de la Ingenieria Quimica, entre los cuales es de
vital importancia la comprensién y el andlisis de la operacion unitaria antes
mencionada.

Para el proceso de ensefianza y aprendizaje es fundamental el trabajo practico,
pues contribuye a potenciar el pensamiento critico y creativo en los estudiantes,
ademas de la habilidad de formular ideas innovadoras a partir de problematicas
existentes, mediante el conocimiento de los equipos y procedimientos necesarios
para proponer y ejecutar diferentes alternativas de solucion. Puesto que el programa
de Ingenieria Quimica no cuenta con el equipo de extraccion liquido-liquido, es muy
escasa la produccion de trabajos académicos en este campo; las practicas
enunciadas en el contenido programético de la asignatura se deben realizar
mediante montajes de laboratorio equivalentes para observar el fenbmeno de
extraccion con disolvente, que limitan el andlisis de las diferentes variables que
influyen en el proceso, las cuales se podrian observar y medir claramente en un
equipo disefiado especificamente para dicha operacion de separacién. Esta
situacion impide que los alumnos del ciclo profesional de la carrera, conozcan a
profundidad una de las principales operaciones unitarias de la Industria de Procesos
Quimicos, por esta razon se debe plantear una alternativa que conduzca a la
dotacién de una columna para el programa de Ingenieria Quimica que permita
analizar el fenbmeno en cuestion.

1.3 DELIMITACION

1.3.1 Objetivo General

» Diseifar un equipo de extraccion liquido-liquido escala de laboratorio con
fines académicos y analizar el comportamiento de las variables involucradas
en esta operacion.
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1.3.2 Objetivos Especificos

» Definir untipo de columna adecuado que sea flexible a diferentes condiciones
de operacion y aplicable a diversos sistemas ternarios por medio del método
ELECTRE.

Construir el prototipo de la columna de acuerdo al dimensionamiento
propuesto y el material mas adecuado.

Especificar los sistemas complementarios que son necesarios para la
operacion de la torre de extraccion.

Poner en marcha el prototipo de extraccion y analizar los resultados
obtenidos con un sistema ternario especifico.

Estimar los costos y el presupuesto del prototipo de extraccion liquido-liquido
Realizar una simulacion con el Software de simulacién de procesos ASPEN
HYSYS version 8,6 para ver el comportamiento de una columna de
extraccion.

vV VWV VYV V

1.4 ESTRUCTURA DEL DOCUMENTO

El presente documento se encuentra dividido en los siguientes capitulos:

Capitulo 1: Descripcién general del proyecto. Se desarrollan el planteamiento del
problema, la justificaciéon de la solucion planteada, el objetivo general y los
especificos a cumplir con éste trabajo y la estructura del mismo.

Capitulo 2: Marco Tedrico. Se define el concepto de extraccién liquido-liquido y sus
aplicaciones. Mas adelante la clasificacion de los equipos de extraccion existentes
en la industria, siguiendo con los parametros generales para disefiar un equipo de
extraccion, finalizando con los fundamentos de la simulacién de procesos quimicos.

Capitulo 3: Metodologia. Se describen los principios basicos de disefio, las etapas
de dimensionamiento de la columna de extraccidn y las ecuaciones basicas para
calcular estas dimensiones. Ademas de esto, se detalla el desarrollo y fabricaciéon
del equipo, y las pruebas experimentales desarrolladas para su implementacion.

Capitulo 4: Disefio del equipo de extraccion. El capitulo inicia con el disefio
preliminar de la columna de extraccion liquido-liquido, continda el dimensionamiento
del equipo a partir de las ecuaciones detalladas en el capitulo de Metodologia.
También se definen los servicios industriales y dispositivos auxiliares para el
funcionamiento del equipo. A continuacion se realiza un analisis de riesgos del
proceso, ademas de mostrar la estimaciéon de los costos que conlleva adquirir un
equipo de estas caracteristicas a escala laboratorio, de fuentes comerciales, para
finalmente mostrar un informe de gastos con la inversién realizada para construir la
columna de extraccion.
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Capitulo 5: Diagnostico y Analisis de Funcionamiento. En esta unidad se enuncian
las instrucciones necesarias para la operacion del equipo, condensadas en el
manual de operacion y mantenimiento, se muestra ademas la guia de laboratorio
para las préacticas de la asignatura Operaciones de Transferencia de Masa lI; se
argumenta la seleccion del solvente utilizado en la implementacion del disefio
planteado en el capitulo 4, realizando el analisis de los resultados experimentales
obtenidos con el fin de calcular el rendimiento del equipo construido.

Capitulo 6: Simulacién de una columna extractiva Se muestra la secuencia detallada
para realizar la simulacién de la operacién de extraccion por disolvente utilizando el
software Aspen Hysys 8.6. Ademas se muestra el cambio de propiedades quimicas
(densidad y composicién), en cada etapa de equilibrio.

Al finalizar el contenido principal, se presentan las conclusiones sobre la informacion
y desempefio obtenidos a lo largo de éste proyecto, basadas en los resultados
finales.

Como informacién adicional, en el apéndice se puede encontrar los planos
elaborados a partir de las dimensiones calculadas para las piezas del equipo.
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2 MARCO TEORICO

La operacion de separacion denominada como extraccion liquida, llamada algunas
veces extraccion con disolventes, consiste en el contacto directo de dos fases
liquidas inmiscibles entre las cuales se transporta y distribuye un soluto provocando
la separacion del mismo con respecto a la mezcla liquida original[4]. Si las
sustancias que componen la solucion original se distribuyen de manera distinta
entre las dos fases liquidas, se puede lograr cierto grado de separacion, que puede
incrementarse mediante el uso de contactos multiples.

En todas las operaciones de este tipo, la solucién que se va a extraer se llama
alimentacion Yy disolvente el liquido con el cual se pone en contacto la alimentacion.
El producto de la operacion rico en disolvente se llama extracto; el liquido residual
de donde se separoé el soluto es el refinado[5].

2.1 FACTORES QUE INFLUYEN EN LA EXTRACCION

Se deben tener en cuenta algunos aspectos técnico-operativos para definir los
pardmetros de la operacién, la composicién de la alimentacion, la eleccion del
disolvente, el grado de separacion deseado y la velocidad de flujo.

También es importante aclarar que la temperatura no favorece a la inmiscibilidad de
los liquidos; en esta operacion se recurre a la evaluacion del grado de dispersion de
uno de los liquidos (fase discontinua o dispersa) hacia el interior del otro liquido
inmiscible (fase continua), la cual se obtiene por el grado de turbulencia o
hidrodindmica del sistema, tal que a mayor dispersion se tendra mayor area
interfacial entre los liquidos, con altas turbulencias que incrementan los coeficientes
de transferencia de masa y su separacion efectiva[4].

Para que se lleve a cabo la extraccion selectiva de cierto componente presente en
una mezcla disuelta en un determinado disolvente, se puede afadir otro disolvente
teniendo en cuenta las siguientes condiciones[6]. El disolvente afiadido debe tener
afinidad con el soluto que se va a extraer, pero ser insoluble en el disolvente de la
mezcla alimentada (Por ej. Agua-Disolvente Organico); el liquido residual que
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constituye el refinado no debe tener ninguna capacidad de mezclarse con el
extracto; que sea volatil, para facilitar la recuperacion posterior del soluto retirado
de la alimentacion; que no sea inflamable y de baja toxicidad.

Tabla 2. Efecto de las propiedades fisicoquimicas mas importantes.

PROPIEDAD FISICO-
QUIMICA

Selectividad

Capacidad

Insolubilidad del disolvente

Recuperabilidad

Densidad

Tension interfacial

Reactividad quimica

INFLUENCIA EN EL PROCESO DE
EXTRACCION

Esta es la primera propiedad que se estudia para decidir
la aplicabilidad de un disolvente. Es la efectividad de un
disolvente para extraer un componente en una solucion,
el mejor disolvente es aquel que disuelve un maximo de
un componente y un minimo del otro.

Si el disolvente tiene capacidad para disolver grandes
cantidades de soluto, el uso sera probablemente
antieconémico por las grandes cantidades de
disolventes que circulan por la extraccion.

Cuanto mayor sea la insolubilidad del disolvente y del
componente mayoritario del refinado, que no se desea
extraer, mas facil sera la operacion de extraccion.

Todo proceso de extraccién liquido-liquido es necesario
separar de los productos el disolvente de extraccién con
varios fines entre ellos esta la reutilizacion, también para
evitar la contaminacion de los productos terminados, es
importante que el disolvente no forme aze6tropos con
los componentes que participan en el sistema y que las
sustancias que se encuentran en menor cantidad sean
las mas volatiles.

Es de vital importancia que exista una diferencia de las
densidades en las fases de equilibrio que se ponen en
contacto, ya que esto ayuda a que la velocidad de
separacion de las capas sea mayor.

Cuando mayor sea la tension interfacial entre las fases
inmiscibles que han de separarse, producira mayor
coalescencia, esta exige gran energia mecanica para
una mayor dispersion.

Los disolventes deben tener una estabilidad quimica
para que no se den productos extrafios en el proceso,
ya que esto aumenta el proceso de recuperacion del
disolvente, por esto se busca una reaccién quimica que
aumente el coeficiente de distribucion del soluto y que
el disolvente sea estable en presencia de la solucién que
se trata.

Fuente: Seader, J.D. and E.J. Henley, Separation process principles. 2011; Alva Garcia, P.,
Tipos de contacto en la extraccion liquido-liquido. 2013.
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Tabla 2. (Continuacion)
PROPIEDAD Fisico- INFLUENCIA EN EL PROCESO DE
QUIMICA EXTRACCION

Corrosion El disolvente no debe causar problemas de corrosion en
los materiales del equipo a fin de reducir costos de este,
aunqgue ultimamente la disponibilidad de materiales a
bajo costo ha hecho que se construya plantas de
extraccién completas.

Viscosidad Son secuelas de baja viscosidad la rapida
sedimentacion de dispersion, altas velocidades de
transferencia de masa y de calor, rapida extraccion y
baja demanda de energia para bombeo, siendo una
propiedad que se buscan en los disolventes mas usados
en el proceso de extraccion.

Presion de vapor En el proceso de extraccion se desea un disolvente de
presién de vapor bajo buscando la presién atmosférica,
se pueden hacer excepciones respecto a la presion a fin
de recuperar facilmente el disolvente.

Coeficiente de Distribucion Se define como k; = y;/x;, este coeficiente puede
alterarse frecuentemente cuando cambia el pH del
soluto extraido de la solucion, el cambio de pH ayuda en
gran manera para obtener un coeficiente de distribucién

favorable.

Punto de congelacion El disolvente debe tener un punto de congelacién bajo
para poder almacenarlo y manejarlo a la temperatura del
aire libre.

Inflamabilidad Se desea baja inflamabilidad por razones de seguridad,

se usa el punto de inflamaciéon como indicador numeérico.

Fuente: Seader, J.D. and E.J. Henley, Separation process principles. 2011; Alva Garcia, P.,
Tipos de contacto en la extraccion liquido-liquido. 2013.

Para que el proceso de extraccion sea exitoso se necesita elegir el disolvente
adecuado para una mejor separacion, existen varios parametros que sirven como
guia para la seleccién del disolvente. Uno de estos es la polaridad de la sustancia,
se prefiere que tengan polaridad baja, pues si su polaridad es alta son inmiscibles
en agua. En la Tabla 2 se muestran una serie de caracteristicas fisicoquimicas que
influyen en la seleccion del disolvente.

En la eleccion del solvente de extraccion debe enfatizarse adicionalmente dos
aspectos fundamentales:

1. La inmiscibilidad que debe presentar el disolvente liquido con respecto a la
mezcla liquida a tratarse, de tal manera que el disolvente liquido pueda actuar sobre
la mezcla liquida sin miscibilizarse, promoviendo la transferencia de masa interfacial
en la mezcla bifasica, de acuerdo al grado de dispersion de uno de los liquidos sobre
el otro.
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2. La diferencia de densidades que debe existir entre ambas fases liquidas, tal que
al finalizar la dispersion y transferencia de masa en la extraccion liquida, se pueda
proseguir con la separacion mecanica de fases a través de los decantadores
liquidos, tal que se pueda promover la coalescencia y separacion de fases gracias
a su diferencia de densidades.

En la Tabla 3 se mencionan algunos solventes empleados en los procesos de
extraccion, clasificados con respecto a la densidad del agua[7]. En el campo técnico
la diferencia de densidades permite identificar a la fase pesada y a la fase liviana
del proceso para fines de inyeccion y operacion en columnas continuas.

Tabla 3. Disolventes de extraccién comunmente utilizados.

Nombre Formula Densidad Punto de Peligrosidad
(g/ml) Ebullicién
°C)
Disolventes de extraccion menos densos que el agua
Eter dietilico  (CHsCH2)2° 0.7 35 Muy Inflamable,
Toxico
Hexano CeHa4 =0.7 >60 Inflamable
Benceno CeHs 0.9 80 Inflamable,
Toxico,
Cancerigeno
Tolueno CeHsCHs 0.9 111 Inflamable
Acetato de CH3COOCH2CHs 0.9 78 Inflamable,
Etilo Irritante
Disolventes de extraccion mas densos que el agua
Diclorometano CH2Cl 1.3 41 Toxico
Cloroformo CHCIs 15 61 Toxico
Tetracloruro CCla 1.6 77 Toxico
de carbono

Fuente: Extraccion Liquido-Liquido.
http://www.ub.edu/oblg/oblg%20castellano/extraccio_tip.html.

2.2 APLICACIONES DE LA EXTRACCION LIQUIDA

La extraccion liquido-liquido tiene la gran ventaja de operase directamente a la
temperatura ambiente de los liquidos; por lo tanto, es una alternativa para aquellas
mezclas termosensibles, en las que el calor afecta o degrada a sus componentes,
también es una alternativa de separacién para el caso de mezclas liquidas cuyos
componentes tengan baja volatilidad o volatilidades muy cercanas entre si que
imposibilitan su separacion por destilacion, y en aquellos casos en los que los costos
de energia térmica son altos, como suceden en las soluciones diluidas que
imposibilitan la destilacién ordinaria[4].
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Las aplicaciones de la extraccion liquida se pueden clasificar en varias categorias:
aquellas aplicaciones en que la extraccion esta en competencia directa con otros
métodos de separacion y aquellas aplicaciones en que es el Unico método
adecuado.

1. En competencia con otras operaciones de transferencia de masa: Al
momento de definir la operacion mas adecuada para separar un componente
de interés de una mezcla homogénea, se debe prestar especial atencion a
los costos relativos de su implementacién. Si se tienen soluciones muy
diluidas donde se requiere la eliminacibn de agua por destilacion, la
extraccion es una alternativa mas econdmica, principalmente, porque los
disolventes organicos mas comunmente usados, poseen un calor de
evaporacion sustancialmente menor que el del agua y esta condicion dificulta
la operacion.

2. Como un sustituto de métodos quimicos: Estos métodos muchas veces
requieren de otros procesos para la eliminacion de los subproductos
generados en la separacién, ademas, consumen reactivos complejos y de
cuidadosa manipulacion. Un ejemplo de esto es la separaciéon de metales,
los cudles se pueden purificar de manera mas econdmica mediante
extraccion liquida[4].

3. En separaciones donde es el unico método adecuado: La destilacion y
evaporacion permiten obtener sustancias con alto grado de pureza pues son
considerados métodos directos de separacion. Sin embargo, existen
soluciones que forman mezclas azeotropicas, también aquellas donde el
compuesto de interés tiene una volatilidad muy baja o punto de ebullicion
cercano al de otros componentes[8]. Para estos casos la destilacién es un
proceso inadecuado y con rendimientos bajos de produccion; la extraccion
liqguida permite la separacion por afinidad quimica si se selecciona el
disolvente correcto, produciendo nuevas soluciones que son separadas
facilmente mediante destilacion simple en etapas posteriores.

La extraccion liquido-liquido se aplica industrialmente en gran variedad de procesos
industriales como la obtencion metales, la industria alimentaria y la desulfuracién de
productos petroliferos. Es utilizada en la fabricacion de productos farmacéuticos
como la penicilina, separacion de compuestos no saturados en aceites vegetales;
extraccion de fenol en aceites ligeros[4]. También se aplica para separaciones de
metales como vanadio-uranio, hafmio-zirconio, tungsteno-molibdeno, o purificacién
de productos inorganicos tales como el acido fosférico, acido bérico, o hidréxido
sbdico; la separacion de hidrocarburos aromaticos y parafinicos por extraccion con
disolventes como el dioxido de azufre y el dietilenglicol o sulfolano es relativamente
sencilla por este método[5].
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2.3 EQUILIBRIO LIQUIDO

La extraccion liquido se presenta generalmente como un sistema de tres liquidos,
con un par parcialmente soluble, en donde uno o dos de los componentes aparecen
en cierta medida en las dos fases de la mezcla.

Tabla 4. Procesos industriales representativos de extraccion liquido-liquido.
DISOLVENTE PORTADOR DISOLVENTE

SOLUTO

Acido Acético
Acido Acético
Amoniaco
Arométicos
Arométicos
Acido Benzdico
Formaldehido
Acido férmico
Glicerol
Metiletilcetona
Naftenos
Naftenos/Aromaticos
Fenol

Cloruro de sodio

Fuente: Autor

Agua

Agua

Buteno

Parafinas
Parafinas

Agua

Agua

Agua

Agua

Agua

Aceites destilados
Aceites destilados
Agua

Hidréxido de Sodio (ac)

Acetato de etilo
Acetato de isopropilo
Agua
Dietilenglicol
Dioxido de Azufre
Benceno
Isopropiléter
Tetrahidrofurano
Alcoholes
Tricloroetano
Nitrobenceno
Fenol

Benceno

Amoniaco

En la tabla 4 se enuncian algunos sistemas de equilibrio usados cominmente en la
industria. El estudio termodindmico del equilibrio liquido-liquido se representa
cuantitativamente mediante los coeficientes de actividad de los componentes, que
muestra la actividad quimica real de las sustancias distribuidas en las dos fases

inmiscibles.

La representacion del equilibrio de un sistema ternario isotérmico mediante una
expresion matematica sencilla es casi imposible, es por esto que la mejor forma de
representarlos es una grafica empleando coordenadas triangulares[9].
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Existen diversas opciones de representacion grafica del sistema ternario[9]:

e Triangulo equilatero.

e Triangulo rectangulo.

e Coordenadas rectangulares.
El diagrama del triangulo equilatero fue introducido por Hunter y Nash, y la posterior
extension a diagramas de rectangulo fue propuesta por [3].

Figura 1. a) Diagrama Ternario para un par inmiscible; b) Diagrama Ternario con
dos pares inmiscibles.
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Fuente: Henley, E.J. and J.D. Seader, Operaciones de separacion por etapas de equilibrio en
ingenieria quimica. 1988: Reverté.

Entre estos, el mas utilizado es el triangulo equilatero. En la figura 1. a) se observa
el diagrama para un sistema en el que dos de los compuestos son completamente
inmiscibles entre si; para diagramas como el de la figura 1.b) el solvente S es casi
totalmente insoluble en C, lo que ocasiona que S presente un alto grado de
selectividad, pero esto también depende de la capacidad del solvente. En cada
vértice se ubica el componente puro, normalmente se prefiere dejar el soluto en el
angulo superior, y el disolvente de arrastre en alguno de los vértices inferiores. Los
lados del triAngulo representan soluciones binarias de los dos componentes de los
extremos. En el interior aparece la curva binodal de equilibrio de fases conectada a
través de lineas de reparto, formada por la corriente de extractos y la corriente de
refinados que se interceptan en un punto critico[6]. En el exterior de la curva se
percibe una Unica fase liquida en la que la miscibilidad de los componentes es total,
mientras que en su interior coexisten las dos fases en equilibrio, que pueden ser
separadas por decantacion.
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2.4 EXTRACTORES LIQUIDOS

Las operaciones de extraccion liquido-liquido se llevan a cabo generalmente en
columnas. Debido a que los componentes se encuentran en una misma fase, se
requiere de elementos auxiliares (agitadores, dispersores, mezcladores) que
favorezcan el contacto entre los componentes del sistema, de manera tal que se
alcance una mayor dispersion; si se consigue ampliar la magnitud de la superficie
de contacto, se favorece el fenomeno de transferencia de masa interfacial del soluto
a través de los dos liquidos inmiscibles, generando mayor eficiencia de operacion.

La extraccion con disolvente se puede llevar a cabo mediante diferentes esquemas
de operacion, entre las cuales se encuentran: extraccion en una etapa, extraccion
en corriente cruzada y extraccidn en contracorriente.

La extraccion por contacto simple en una Unica etapa consiste en mezclar la
alimentacion con el solvente de extraccion por un tiempo determinado hasta que se
alcance el equilibrio de fase, luego de esto la solucion pasa a un decantador
discontinuo para recuperar el extracto y el refinado.

Figura 2. Unidad de extraccion liquida conectada a un sedimentador de fases.

Fuente: Jara, A.A., Fundamentos y Aplicaciones de Transferencia de Masa. 2 ed. 2011.

La extraccion liquida en corriente cruzada se lleva a cabo en varias etapas de
separacién, Su principal caracteristica es la alimentacion de solvente fresco en cada
una de ellas. Se evallua el balance de materia por componentes en cada una de
ellas y se conoce la eficiencia de la operacion por etapa.
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Figura 3. Extraccion liquida en corriente cruzada de mdltiples etapas.
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La extraccion liquida en contracorriente cuenta con mayores aplicaciones
industriales que las anteriormente mencionadas. En ella, el solvente circula en
sentido contrario a la corriente de mezcla de la alimentacion que es procesadal4].

Figura 4. Extraccion por etapas de equilibrio a contracorriente.
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2.41 Clasificacion de los equipos de extraccion

En la Tabla 5 se presenta los tipos de equipos que existen para la extracciéon
liquido-liquido.
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Tabla 5. Equipos de extraccion liquido-liquido.
MEZCLADORES-SEDIMENTADORES

Figura 5. Esquema del mezclador-
sedimentador.

30 de scionamisnto
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o S da da

de Choque Ecpuma | liquido ligero
=
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Entrada d= - |
Iz emulsidn |
Ealids de

liquido pesado

Fuente: Sleicher, C., Entrainment and extraction

efficiency of mixer-settlers. AIChE Journal, 1960.

La forma de operacion de este
equipo es colocar en contacto dos
fases liquidas las cuales son
mezcladas en un recipiente agitado
con suficiente tiempo de residencia
como se muestra en la figura 5, por
uno de varios tipos de impulsores
(Impulsor de tipo marino, turbina
centrifuga, turbina de pala, paleta de
punta plana y turbina de punta plana)
de modo que se vea una
representacion en el equilibrio, luego
son separadas por sedimentacion
inducida por gravedad, durante la
mezcla uno de los liquidos se
dispersa en forma de pequefias
gotas en el otro liquido, la fase
dispersa se puede comportar como la
fase liviana o la fase pesada [10].

COLUMNAS DE SPRAY

Figura 6. Corrientes en una columna de
spray.

Liguideo ligero ‘*‘
* Liguido ligero
Liquidio i
- Liquido
pesada pesado
Fuente:

Liguido Ligquido
ligero ligero

Liguido pesado Liguido pesado

Sleicher, C., Entrainment and extraction efficiency

of mixer-settlers. AIChE Journal, 1960.
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Es el equipo de extraccibn mas
simple y mas antiguos, es usada para
lavados, tratamientos y
neutralizaciones, una desventaja de
esta columna es su bajo rendimiento
de mezcla cuando est4d en fase
continua limitando estos dispositivos
en las aplicaciones donde se
requiere solo una o dos etapas; en
cualquier caso la fase ligera o la fase
pesada se pueden dispersar, las
gotas se dispersan en las entradas
de las boquillas como se muestra en
la figura 6 esto se debe a la diferencia
de densidad y de viscosidad de los
liquidos [11].



Tabla 5. (Continuacion)

COLUMNAS EMPACADAS

Figura 7. Corrientes en una columna
empacada.

Salida

Entrada _ ?
™

I~ Distribuidor de liquido

Seccion de
relleno

Enfrada
Salida

Fuente: McCabe, W.L., J.C. Smith, and P. Harriott,
Unit operations of chemical engineering. Vol. 5.
1993: McGraw-Hill New York.

Este tipo de columnas se prefiere mas
gue las columnas de spray ya que
aumenta la coalescencia y la rotura de
la gota y disminuye la mezcla axial,
mejorando la transferencia de masa y
aumentando el area interfacial;, para
este tipo de columnas se ha reportado
muchos tipos de modelos de
transferencia de masa hidrodinadmicos
respecto a los empagques,
exceptuando los anillos Raschig los
empaques que se usan en las
columnas de destilacion y absorcion
son adecuados para la extraccion
liquido-liquido. La figura 7 muestra un
esquema representativo de la
columna [12].

COLUMNAS DE PLATOS

Figura 8. Flujo en una columna de
Platos.

Wl —— ZZ
Fuente: Northup, A.H., et al., Liquid—liquid
extraction apparatus and method. 2005, Google
Patents.
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La dispersién axial iniciando el tipo de
contacto por etapas, la fase dispersa
se puede presentar como fase ligera o
fase pesada, cuando la columna
presenta la fase ligera las gotas que
fluyen a través de la columna se
redispersan en cada uno de los platos
y la fase pesada es continua asi como
se muestra en la figura 8, ocurre lo
contrario cuando la columna presenta
la fase pesada. Las tasas de
extraccion en las columnas de platos
son altas debido a que las gotas de la
fase dispersa se fusionan y se vuelven
a formar en cada plato, haciendo que
se destruyan los gradientes de
concentracion que se desarrollan si
una gota pasa a través de toda la
columna sin ser interrumpida[5].



Tabla 5. (Continuacion)

COLUMNA DE EXTRACCION PULSADA DE PLATOS PERFORADOS

Figura 9. Esquema de una columna Este tipo de extractor liquido-liquido

pulsada de platos perforados.

Fuente: A, B.W. and J W.F, Plate design for pulse

columns. 1953, Google Patents

encuentra aplicacion principalmente
en las industrias de transformacion
nucleares alrededor de los afios 50,
pero su popularidad disminuy6 debido
a problemas mecanicos y la falta de
fiabilidad de propagacion del pulso,
hoy en dia se usan columnas agitadas
gue emplean agitadores rotativos que
son impulsados por un eje que se
extiende axialmente a través de la
columna. La figura 9 muestra el
esquema representativo de la
columna[13].

COLUMNA SCHEIBEL
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Extraction
Characteristics.
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10. Disefio de una columna La columna Scheibel es una columna

de etapas donde cada una consiste en
una zona de mezcla y una zona de
decantacion, en la primera se lleva a
cabo una transferencia de masa y en
la  segunda se produce la
coalescencia; respecto a la retencion
gue es funcidon de la velocidad de
agitacion y la relacién de fase muestra
la prediccion a diferentes alturas de la
columna y con relacion a la
concentracion de soluto se ven
propiedades como la  tension
superficial, la viscosidad y el
coeficiente de distribucién. Para su
funcionamiento se ponen en contacto
dos fases liquidas con agitadores de
tipo turbina montados en un eje
vertical, los empaques de malla de
alambre impiden la retromezcla en las
zonas de mezcla, este empaque es
humedecido en la fase dispersa. En la
figura 10 se observa el primer disefio
de una columna Scheibel junto a
diferentes agitadores[14].



Tabla 5. (Continuacion)
CONTACTOR OLDSHUE-RUSHTON (ORC)

Figura 11. Esquema del contactor ORC. EI ORC se ha usado en las industrias
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CONTACTOR DE DISCO GIRATORIO (RDC)

Figura 12. Esquema del contactor de Este tipo de extractor

disco giratorio.
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petroquimicas, metalUrgicas,
farmacéuticas y de los fertilizantes.
Consiste en una columna con una
serie de compartimentos separados
por discos-anillos, cada uno con
cuatro deflectores, el agitador vertical
montado en el centro conduce a un
flujo impulsor en las turbinas. en la
figura 11 se puede observar un
esquema detallado de un contactor
Oldshue-Rushton (ORC) [15].

se utiliza
comunmente para desasfaltado de
petrdleo, para la desulfuracién de la
gasolina, y para la recuperacion de
fenol a partir de las aguas residuales.
Siendo un equipo que se usa
ampliamente, este consta de discos
horizontales montados sobre un eje
giratorio situado en el centro asi como
se muestra en la figura 12, la distancia
entre los discos depende del diametro
de la columna, la velocidad del rotor
controla el tamafio de la gota, esta
puede variar durante el proceso [14].



Tabla 5. (Continuacion)

COLUMNA KUHNI

Figura 13. Esquema de una Columna Este tipo de columna se ha utilizado
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Fuente:  Seader, J.D. and E.J.

Separation process principles. 2011.

Henley,

para la separacion de hidrocarburos
aromaticos y alifaticos. Tiene un
compartimiento por una serie de
discos hechos de platos perforados la
distancia de los discos depende del
diametro de la columna también tiene
un eje central con mezcladores de
turbina de flujo radial, respeto a los
modelos matematicos incluyen los
modelos pseudo dindmico y modelo
de la poblacion de la gota[l6]. La
figura 13 muestra méas detalladamente
el esquema de wuna columna
Kuhni[17].

COLUMNA PLATOS RECIPROCANTES

Figura 14. Esquema de una columna de Estos tipos de extractores se utilizan

platos reciprocantes.
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en las industrias farmacéutica,
petroquimica, metallrgica y quimica.
Presentan un movimiento alternativo,
las placas de la columna se mueven
de arriba abajo a una velocidad
constante asi como se muestra en la
figura 14, usa menos energia que la
columna pulsada de platos
perforados, ademas la estrecha
separacién de las placas causa alta
turbulencia y reduce al minino la
mezcla axial, por lo cual se pueden ver
altas tasas de transferencia de masa,
como se menciond antes la mayor
utilidad para este equipo es en la
bioseparacién, debido a que se puede
reducir el tiempo de residencia[18].



Tabla 5. (Continuacion)

EXTRACTOR CENTRIFUGO

Figura 15. Extractor centrifugo.
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Fuente: Alva Garcia, P., Tipos de contacto en la

extraccion liquido-liquido. 2013.

El extractor centrifugo ofrecen un
pequefio volumen ocupado con altas
capacidades de flujo, puesto que la
sustitucion de la fuerza de la
gravedad por una fuerza centrifuga
mucho mayor hace que esto sea
posible. Estos equipos operan con
ayuda de un sistema de agitacion
mecanica para tal fin, que gira sobre
el eje horizontal. El mas conocido de
esta categoria es el Extractor de
Podbienlniak  (figura 15). Son
ampliamente usados en la industria
farmacéutica, pues permiten que
varias maquinas sean conectadas en
serie o en paralelo, con el fin de
adaptarse a las condiciones de
operacion cambiantes y tener
flexibilidad en la fabricacion de
diferentes productos[19].

En la figura 16 se puede observar un esquema con los criterios que se deben tener
en cuenta para la seleccion de un equipo de extraccion liquido-liquido comercial.
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Figura 16. Esquema para la seleccion de extractores.
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2.5 DISENO DE LA COLUMNA DE EXTRACCION LIQUIDA

Los procesos quimicos son aplicados en muchos sectores de la industria, tales
como productos quimicos, farmacos, combustibles, polimeros, papel, alimentos,
materiales, mineria, extraccion de metales, dispositivos electrénicos, implantes
biomédicos, productos de consumo y generacion de energia. Es por esto que los
profesionales en Ingenieria Quimica estan aptos abordar las necesidades que
surgen en los procesos industriales, y plantear alternativas de disefio viables para
conseguir el objetivo planteado inicialmente.

Entre las consideraciones que se deben tener en cuenta para disefiar una torre de
extraccion liquido-liquido es seleccionar la fase que se va a dispersar, comunmente
la fase que tiene mayor velocidad de flujo es la que se dispersa méas rapidamente
debido al mayor nimero de gotas, es decir, se presenta mas area de contacto
superficial, por lo tanto una torre de extraccion de platos perforados es ideal para
esta consideracion.

El didmetro de la torre es otra consideracion esencial para el disefio basico, puesto
que este es un factor clave para evitar inundaciones. Para la seleccién adecuada
del diametro de la torre se tiene en cuenta el tamafio de la gota mas pequefa que
sera separada en cada fase y el area requerida para que se presente la
coalescencia de las gotas en la fase dispersa, debido a que esto puede afectar la
eficiencia de la transferencia de masa en la torre, varios aspectos importantes
respecto al tamafio de las gotas son los tamafios de los agujeros por los cuales fluye
el liquido, la velocidad con la que fluyen las gotas y la tension superficial. Por lo
general se buscan torres de extraccién con didmetros donde el tamafio de la gota
sea el mas pequefio, para mayor transferencia de masa cuando se estan separando
las fases.

Respecto a las entradas en la torre de extraccion, estas estan disefiadas para evadir
la dispersién en la fase dispersa por debajo de las bandejas del fondo y para reducir
lo mas posible las perturbaciones de la separacion en las zonas de salida, la fase
continua se introduce en un tubo de descenso falso por encima de la bandeja
superior, simulando un flujo de un tubo de descenso normal, de igual forma la fase
dispersa se introduce en un falso tubo de descenso invertido por debajo de la
bandeja inferior. Las zonas de salida de la torre estan disefiadas para facilitar el
tiempo de residencia para que se desarrolle la coalescencia en la fase dispersa y
se dé el arrastre en las dos fases.

Es necesario tener establecida las necesidades que se van a satisfacer cuando se
culminen todas las etapas del disefio en ingenieria. Ademas el ingeniero debe tener
en cuenta las restricciones que limitan los resultados de su estudio.

La necesidad en particular aqui estudiada se fundamenta en la escasa dotacion de
equipos de laboratorio de Operaciones Unitarias de Ingenieria Quimica, que limitan
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la observacion y posterior analisis por parte de los estudiantes, de las operaciones
de separacién mas importantes a nivel industrial, en este caso, del fenbmeno de
extraccion por disolvente, con el fin de contribuir a la formacion integral de los
futuros profesionales egresados de este programa.

2.6 SIMULACION DE PROCESOS QUIMICOS

La simulacion de procesos quimicos es la representacion de un proceso por un
modelo matemético que es solucionado para obtener informacion acerca del
comportamiento del proceso quimico [20].

Los procesos quimicos pueden ser simulados mediante herramientas informéaticas
creadas para tal fin. La prediccion de propiedades en las corrientes de salida de los
procesos puede aportar una ventaja competitiva en el disefio y operacion de plantas
quimicas[21].

2.6.1 Simulaciéon de procesos en Aspen Hysys v8.6

El software Aspen, (Advanced System for Process Engineering: Sistema Avanzado
para Ingenieria de Procesos), fue creado en 1970 por un equipo de investigacion
del Insitituto Tecnoldgico de Massachusetts (MIT), y ha sido comercializado desde
1980 por la compafiia Aspen Tech. Entre los diversos programas del paquete Aspen
Engineering Suite, se encuentran programas como Aspen Plus, Aspen Properties,
Aspen Dynamics, entre otros [22].

El simulador Aspen Hysys ademas de otras tareas, permite:

» Estimar propiedades de compuestos

» Realizar el analisis de sensibilidad de las variables de proceso
» Obtener especificaciones de disefio de proceso

» Sintetizar y analizar procesos quimicos

» Simular diagramas de flujo de proceso

Para la simulaciéon de un proceso quimico utilizando el software Aspen Hysys es
importante definir:

» Componentes involucrados en el proceso.

» Paquete de propiedades termodinamicas. Se debe elegir un modelo
apropiado que permita la simulacion de equilibrios de fases complejos, para
aprovechar las herramientas que trae el programa, evitando asi el ajuste o
estimacion de los parametros mediante otros métodos.
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» Caracteristicas de las corrientes de alimentacion: variables como presion,
temperatura, composicién, y estado fisico de la corriente.

» Equipos utilizados y su ubicacion en el diagrama de flujo de proceso.

» Variables de operacién y de disefio para cada equipo: Temperatura, presion
total, presion en cabeza y fondo del equipo, eficiencia, etc.

» Caracteristicas requeridas en las corrientes de productos del proceso.

La simulacion de procesos quimicos se constituye actualmente como uno de los
principales métodos de prediccién de las condiciones de operacion, propiedades,
fluos y composiciones de las corrientes involucradas en el proceso y el
dimensionamiento de equipos. Por esto, es vital que los profesionales de Ingenieria
Quimica conozcan y manejen herramientas tecnolégicas como Aspen Hysys para
el disefo, evaluacion y optimizacion de procesos en la industria.
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3. METODOLOGIA

3.1 DISENO DE UNA COLUMNA DE EXTRACCION LIQUIDO-LIQUIDO

Para el disefio de una columna de extraccién liquido-liquido a escala laboratorio se
deben tener en cuenta limitaciones internas y externas dadas por las aplicaciones
que tendra el equipo caracteristicas del entorno educativo. Entre las limitaciones
externas se pueden mencionar las normativas de seguridad de los laboratorios de
la universidad, la disponibilidad de reactivos en la cantidad suficiente para llevar a
cabo la operacién de separacion y los recursos existentes que faciliten las labores
de mantenimiento del equipo para su Optimo desempefio. Ademas de ello, en el
disefio de un equipo para un proceso quimico también se presentan limitaciones
internas, que ayudan a definir los disefios recomendables para atender la necesidad
especifica planteada inicialmente. Entre éstas se pueden mencionar las condiciones
del proceso, los materiales, el tiempo, el personal disponible y la eleccién del
proceso.

3.1.1 Principios basicos de disefio

Una vez definidas la necesidad y limitaciones del caso en estudio, es importante
establecer los principios basicos del disefio, con el fin de definir las especificaciones
que influirdn a lo largo del proceso. A continuacién se mencionan las bases del
disefio establecidas para definir en forma clara el dimensionamiento de la columna.

3.1.1.1  Sistema de unidades
Sistema Internacional de Medidas (Metro, Kilogramo, Segundo). Las dimensiones
internas de la columna son dadas en milimetros.

3.1.1.2 Cdbdigos de disefio
Es importante en todo proyecto definir parametros y caracteristicas de
funcionamiento sobre las cuales se basa el disefio del mismo. Existen parametros
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ya definidos en la literatura, que describen los rangos permitidos para el
dimensionamiento de un equipo a escala laboratorio, y a su vez definen
caracteristicas basicas que se toman en cuenta para el dimensionamiento o
selecciéon de los demas elementos del equipo que permiten su operacion.

El tamafio de la columna se clasifica segun el diametro del cuerpo principal. Esta
medida tiene un valor entre 30 y 100 mm para los equipos construidos para
extraccion en escala laboratorio. Los didmetros de las columnas para experimentos
en esta escala, estan frecuentemente en el rango de 50 mm [23].

Generalmente, este tipo de columnas no posee dispositivos de control, 0 su
equipamiento para esto es limitado y basico. Funcionan en operacion batch, y la
eficiencia de la separacion no puede calcularse con exactitud.

La estructura del equipo debe ser tan similar como sea posible de una planta
industrial, incluyendo todos los pasos del proceso. Las conexiones de las corrientes
de entrada y salida, y los tanques de almacenamiento respectivos, deben ser
definidas en el disefio, de tal manera que soporten las presiones internas generadas
por los componentes del sistema ternario estudiado, ademas de ser resistentes
guimicamente a estos. En la estructura interna de la columna, los accesorios y
dispositivos de conexién para las corrientes del solvente y la alimentacion, deben
ser disefiados de tal forma que no generen discontinuidades en el flujo circulante de
una etapa a otra.

En el disefio debe tenerse en cuenta un facil mantenimiento y limpieza, también es
necesario reducir el riesgo de derrames para proteger al usuario del contacto
accidental con los solventes empleados. La estructura de la base que sostiene la
columna de separacion, debe permitir el facil acceso y manipulacion de ésta, con el
fin de simplificar su operabilidad.

3.1.1.3  Seleccion de la configuracion interna del extractor
Basados en la clasificacion de los equipos de extraccion descrita en la tabla 5
(seccibn 2.4.1 del marco te6rico), se compararon las caracteristicas y
requerimientos de disefio de cada una de estas configuraciones con el fin de
seleccionar la mas adecuada[24], para la construccién de un prototipo de escala
laboratorio que permita observar y analizar esta operaciéon unitaria en el entorno
educativo.

3.1.2 Etapas de dimensionamiento de la columna de extraccién liquido-
liquido

Para el disefio y andlisis del sistema se siguieron unos pasos basicos para equipos
de este modelo, mostrados en la figura 17. Estos son: la seleccion de la fase
dispersa, el diametro de la torre, el disefio del plato, el dimensionamiento del tubo
de descenso, el area de dispersion, el tamafio del agujero de dispersion y su
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distribucion, el espaciamiento entre cada plato, el nUmero de platos y la eficiencia
de cada plato.

Figura 17. Diagrama de flujo de las etapas de dimensionamiento de la columna.

8 B F
==

Entradas de la

Fuente: Autor

3.1.2.1  Seleccién de la fase dispersa.
Entre las consideraciones que se deben tener en cuenta para disefiar una torre de
extraccion liguido-liquido, una de ellas es seleccionar la fase que se va a dispersar,
comunmente la fase que tiene mayor velocidad de flujo es la que se dispersa mas
rapidamente debido al mayor numero de gotas, es decir, tiene la posibilidad de
presentar mayor area de contacto superficial, favoreciendo la transferencia de masa
del soluto.

3.1.2.2 Diametro de la torre.

El didmetro de la torre es otra consideracion esencial para el disefio basico, puesto
que este es un factor clave para evitar inundaciones. Para la seleccién adecuada
del diametro de la torre se tiene en cuenta el tamafio de la gota mas pequefia que
sera separada en cada fase y el area requerida para que se presente la
coalescencia de las gotas en la fase dispersa, debido a que esto puede afectar la
eficiencia de la transferencia de masa en la torre; varios aspectos importantes
respecto al tamafio de las gotas son: el tamafio de los agujeros por los cuales fluye
el liquido, la velocidad de las gotas y la tension superficial. Por lo general se buscan
torres de extraccion con diametros donde el tamafio de la gota sea el mas pequefio,
para mayor transferencia de masa al momento de separar las fases.
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3.1.2.3 Disefio del plato
Para el disefio de los platos se tiene en cuenta el balance, con consideraciones de
transferencia de masa y separacion de fases, ademas de algunas variaciones de
diseio como los vertederos de desbordamiento y tubos descendentes; se
establecen areas de tubos de descenso para evitar restricciones de flujo, es decir,
evitar altas velocidades en la fase continua.

3.1.2.4 Dimensionamiento del tubo de descenso.
El area del tubo de descenso se establece, como se dijo anteriormente
principalmente para evitar restricciones de flujo y, por lo tanto, altas velocidades de
la fase continua. Los tubos de descenso estan disefiados para una velocidad lineal
maxima de 46mm/s para asegurar un flujo uniforme de la fase continua a través de
la bandeja; el espacio libre bajo el tubo de descenso esta dimensionado para una
velocidad méxima de 30 mm/s, con el fin de proporcionar una zona de reposo para
la solucion de la gota que permita mayor coalescencia.

3.1.2.5 Area de dispersion.
Los platos perforados de zona Unica de dispersion son los mas sencillos de disefiar
y construir. La capa de la fase dispersa en los platos perforados proporciona tanto
el tiempo de residencia para la coalescencia como la fuerza motriz para el flujo a
través de los agujeros.

3.1.2.6 Tamafo del agujero de dispersion y distribucion.

El &rea de los orificios de dispersion se establece para asegurar la formacion de las
gotas en la fase dispersa para una mejor transferencia de masa y una buena
separacion de las fases, los orificios deben ser perforados en la direccion del flujo a
través del agujero dejando un borde en la caida de descarga del plato, es decir en
la parte superior del plato cuando se dispersa la fase ligera, teniendo en cuenta que
el plato no obstruya el flujo de las fases; La disposicion en el disefio del area de los
agujeros debe ser muy buena tal que el contacto entre las dos evite la derivacion de
las gotas en el tubo de descenso, estos orificios deben estar en el lado opuesto del
plato donde esta el tubo de descenso a no mas de 100mm.

3.1.2.7 Espaciamiento entre cada plato.
La separacion en las bandejas debe permitir la transferencia de masa y la buena
separacién de las fases. Para que estos fendmenos ocurran deben existir mayores
espaciamientos en los platos, tal que las gotas tengan una ruta de ascenso mayor
para la transferencia de masa en cada plato y se reduzca la velocidad de flujo
transversal en la fase continua.
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3.1.2.8 Numero de platos.
El nUmero de platos usados en el extractor es generalmente equivalente al nUmero
de etapas tedricas dividido por la eficiencia global del plato. Para la eficiencia del
plato se observa la transferencia de masa entre la fase dispersa y la fase continua
en tres zonas distintas:

1. Transferencia de masa durante la formacion de las gotas en el plato.

2. Transferencia de masa en la caida a través de la fase continda.

3. Transferencia de masa durante la coalescencia en las gotas en la interfaz
del siguiente plato.

3.1.2.9 Eficiencia del plato.
Se puede decir que la eficiencia de los platos es una funcion compleja en el disefio
de los mismos, afectando el tamafio de las gotas, la tension interfacial, las
viscosidades de las fases y la difusividad de los componentes.

3.1.2.10 Entradas de la torre.

Respecto a las entradas en la torre de extraccion, estas estan disefiadas para evadir
la dispersién en la fase dispersa por debajo de las bandejas del fondo y para reducir
lo méas posible las perturbaciones de la separacion en las zonas de salida. La fase
continua se introduce en un tubo de descenso falso por encima de la bandeja
superior, simulando un flujo de un tubo de descenso normal, de igual forma la fase
dispersa se introduce en un falso tubo de descenso invertido por debajo de la
bandeja inferior. Las zonas de salida de la torre estan disefiadas para facilitar el
tiempo de residencia, permitiendo el desarrollo de la coalescencia en la fase
dispersay el arrastre en las dos fases.

3.1.3 Calculo matematico de las dimensiones de la columna

Para empezar con el disefio se deben calcular los balances de materia para hallar
el nimero de etapas tedricas que se usaran en la torre, ademas de escoger las
fases de separacion, por lo general la fase dispersa siempre es la mezcla que se
piensa separar y la fase continua es el solvente de separacion, el diametro de la
gota, los caudales de la fase dispersa y la fase continua, la densidad de la fase
dispersa y la fase continua y la viscosidad de la fase dispersa y la fase continua.

3.1.3.1 Calculo de etapas teodricas.
Al conocer la altura de cada etapa de equilibrio en la extraccion, se facilitan los
calculos de la altura total si se calcula el nUmero de etapas tedricas requeridas para
que se lleve a cabo la separacion, utilizando el método grafico sobre un diagrama
triangulas equilatero. El equilibrio liquido-liquido para el sistema ternario agua-
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etanol-acetato de amilo, se detalla en la Figura 18, para este caso, la mezcla de
alimentacion estd compuesta por Agua-Etanol, y el Acetato de Amilo cumple su
funcién como solvente de arrastre[25].

Para el caso de la extraccidn en varias etapas a contracorriente continua, las
corrientes de extracto y refinado fluyen de etapa en etapa a contracorriente y
proporcionan dos productos finales, el refinado Rne y el extracto Ei[5] .

El balance total de materia en la operacion es:

F+S=E +Ryp=M (1)

Figura 18. Diagrama de equilibrio ternario Acetato de Amilo-Agua-Etanol.
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Fuente: Autor (OriginLab 8.0)

Donde F hace referencia a la disolucién de la alimentacion, S es el solvente de
extraccion.

El punto M representa la mezcla total de las corrientes del sistema, conocido como
punto de mezcla. Para ubicar el punto M sobre la linea FS (Figura 19), se realiza un
balance de materia para la sustancia C, asi:

Fxp + Sys = E1ys + RypXnp = Mxy (2)
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FxF+SyS
ZAFTO)S 3
F+S M (3)

Al reordenar la ecuacioén (1), se define AR
Ryp—S=F— E; =AR (4)

En donde AR es el flujo neto saliente de la ultima etapa, es el flujo neto de la ultima

etapa Np. Las lineas E;F y RypS deben intersecarse en AR, tal como se observa en
la figura 19.

Figura 19. Ubicacién de flujos y composiciones conocidas. (Extraccion a
contracorriente en etapas).
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Fuente: Autor (OriginLab 8.0)

En algunos casos la interseccion puede ubicarse a la derecha del triangulo. Un
balance de materia por etapa es[5]:

RS+S:RNP+ES (5)

Rs_1 —Es=Rs 1 — Es=AR (6)
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Con base en las ecuaciones (3) y (4) se puede afirmar que el valor AR es constante
para dos etapas adyacentes cualesquiera a lo largo de la columna.

Entonces, es posible realizar la construccion grafica de las etapas de equilibrio
mediante la ubicacion de cada extracto y refinado en la zona de mezcla del
diagrama ternario, tal como se muestra en la figura 20.

Figura 20. Solucién por método gréafico del nimero de etapas de extraccion.
0,00
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LS Agua

Fuente. Autor (OriginLab 8.0)

Dado que en cada etapa estas corrientes se encuentran en equilibrio, una linea de
union que siga la linea del equilibrio, sirve de guia para ubicar R1 a partir de E1, en
el caso de la primera etapa. A continuacion, una linea trazada desde AR hasta R1,
proporciona el punto donde se ubica E2 en la parte izquierda del diagrama sobre la
curva del equilibrio (zona del extracto). Se ubica Rz a partir de las lineas de equilibrio
trazadas dentro de la zona de mezcla, y apartir de este punto, se repite este
procedimiento sucesivamente hasta encontrar el valor minimo requerido en el
refinado, correspondiente a la composicion Xne.

Una vez alcanzado este punto, el nimero de etapas de equilibrio calculadas para la
extraccidon, corresponde directamente a la cantidad de veces que se repitid el
método grafico para llegar al porcentaje de soluto especificado en el refinado.

3.1.3.2  Ecuaciones de disefio
Teniendo los valores anteriores a una temperatura y una presion adecuada se
calcula velocidad de las soluciones en cada fase con las siguientes ecuaciones:
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d? AS
v; = 544 mm/s (7)
Uc
dv,S
Re = 0,999 1242¢ (8)

Uc

Donde v; es la velocidad de la fase dispersa a la fase continua, d es el diametro de
la gota, AS es la diferencia de las densidades en la fase dispersa y la fase continua,
Y Uc es la viscosidad en la fase continua, también se calcula el nimero de Reynolds
(Re) para esta velocidad donde Sc es la densidad de la fase continua.

Si el numero de Reynolds es menor de 2, la vi se define a partir del resultado
obtenido de la Ecuacion 7, y se procede a calcular la velocidad de la fase continua
a la fase dispersa (v2); si el numero de Reynolds es mayor de 2 se recalcula la
velocidad de la fase dispersa a la fase continua con las siguientes ecuaciones:

d1.143A50.714
V= 108 (m) mm/s ( 9)
Hc c
_ dv;Sc
Re = 0,999 (10)
Hc

Luego de obtener este parametro, se utiliza la ecuacion 11 para hallar la velocidad
de la fase continua a la fase dispersa (v2), y, de manera semejante al procedimiento
anterior, se busca el valor del nimero de Reynolds con la ecuaciéon 12:

d? AS
v, = 544 mm/s (11)
Hp
dv,S
Re = 0,999 222D (12)

Up

Donde pp es la viscosidad en la fase dispersa y Sp es la densidad de la fase
dispersa; si el numero de Reynolds es menor de 2, se toma el resultado de la
ecuacion 11 para definir la velocidad de la fase continua a la fase dispersa (v2), y
posteriormente se calcula el diametro de prueba de la torre (Dt). En caso que el
numero de Reynolds sea mayor de 2, (v2) se obtendra a partir de las siguientes
ecuaciones:
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114370714
v, = 108 (m) mm/s ( 13)
HUp D
dv,S
Re = 0,999 —=2 (14)

Up

El diametro de prueba de la torre (D1) se calcula con las siguientes ecuaciones y
puede depender de la velocidad de la fase dispersa o la velocidad de la fase
continua, segun el valor obtenido:

/4V fv
Dr= |—=1128 |- m (15)
TV, 121
fv
D, =1,128 U—D m (16)
2

Donde Vc es caudal de la fase continua y Vp es el caudal de la fase dispersa; usando
el mayor de los dos diametros que se calcularon con las ecuaciones anteriores se
establece el diametro final de acuerdo al limite de la velocidad superficial en la fase
dispersa, asi:

_ T2 2 2
Ap=7Dp” = 0,785D,"  m (17)

Ve =— mm/s (18)

Donde At es el area de la seccion transversal de la torre y ve es la velocidad
superficial de la fase dispersa; si ésta velocidad es menor a 6,79 se puede tomar el
diametro de prueba mayor que se calcul6 anteriormente, en cambio, si la velocidad
en la fase dispersa es mayor a 6,79 entonces se usa la ecuacion 19 para hallar el
diametro de la columna:

/ 4V,
Dy = = 0,4 19
e 0,433,/V, m (19)

Para el calculo del espaciamiento entre los platos se debe tener en cuenta el
diametro de la torre calculado anteriormente, partiendo de la siguiente ecuacion:
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L _ 10007 20,
= D H—150) /S

Donde Vit es la velocidad entre el plato y H es el espaciamiento de prueba del plato
(espaciamiento minimo de 450 mm para diametros menores a 1.5 m); Si Vit es
menor de 15, H=H de prueba y si Vit es mayor de 15, entonces se usa la siguiente
ecuacion:

66,7V,
H= ¢

T

+150 mm (21)

Para el célculo de los tubos de descenso se usan las siguientes ecuaciones:

Ve

Ay de prueba = 1 m? (22)

Ar =0,785D;2  m? (23)
Adc

= A" 24

A, (24)

Donde Aqc es el area del tubo de descenso y A" es la relacion del area del tubo de
descenso a través del area de la seccion transversal de la torre, siendo este un valor
que se puede encontrar en el anexo A, alli también se busca R" que representa la
relacion entre la altura del tubo de descenso de acuerdo al didmetro de la torre, para
luego usarse en la siguiente ecuacion:

h de prueba = 1000 * R* * D mm (25)

h de prueba = 120Dy es el minimo mm ( 26)
h

R* = 27

1000D; (27)
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Figura 21. Area del tubo de descenso.
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Donde h es la altura acorde al tubo de descenso; respecto a la longitud de cuerda
del tubo de descenso (c) y la longitud del tubo de descenso (L), se usan las
siguientes ecuaciones:

33,3V,

c de prueba = Aclaramiento del tubo de descenso = C mm (28)
dcc

c de prueba = 75 (es el minimo) mm (29)

Lg4c = Longitud del tubo de descenso = H —c mm (30)

El célculo del area del agujero se disefia para el flujo en la fase dispersa y se
determina por la profundidad de la capa en la fase dispersa debajo del plato (b) de
acuerdo con la siguiente ecuacion:

_ Vb | Sp

_Yp |5p 2 (31)
H=9g [pas ™

Donde A es el area total de dispersion del plato y n es el nimero total de orificios
de 6mm de diametro representada en la siguiente ecuacion:

Ay

_ 32
m = 283x10-5 (32)

53



Para el calculo de la entrada de la fase continua a la torre se usa un tubo de
descenso invertido con las mismas dimensiones del tubo de descenso calculado
anteriormente, respecto a la entrada de la fase dispersa se usa la siguiente
ecuacion:

8,2
Cin de prueba = mm (33)
VDdec
Cin de prueba = 25 es el minimo  mm (34)

Donde cin es el espacio libre de la entrada de la fase dispersa.

3.1.3.3 Altura total de la columna
La columna esta formada por la zona de separacion principal, y dos zonas criticas
en la cima y el fondo de la torre, donde las dos fases dejan de estar en contacto
antes de dejar la columna.

En la zona de separacion principal se encuentran distribuidas las etapas de
equilibrio obtenidas en la resolucion del método grafico del triangulo equilatero, a
una misma distancia una de la otra a lo largo de la estructura cilindrica del equipo.

En la parte superior de la torre se encuentra la zona de separacion critica de la cima,
ademas de incluir la entrada de la fase continua, en esta se debe presenta una
region diseflada para proporcionar el tiempo de residencia necesario para la
coalescencia de la fase dispersa y el desacoplamiento de arrastre de las dos fases.
En la base de la columna se encuentra la zona critica del fondo, donde la longitud
del tubo de descenso debe garantizar la reduccién de la velocidad de la fase
continua, para evitar la formacién de bandas de emulsion bajo el ultimo plato,
evitando las condiciones de arrastre en la descarga de la fase pesada.

3.1.4 Desarrollo y fabricacion de la columna de extraccion

3.1.4.1  Seleccion del Material de construccion
En las plantas de procesos quimicos, las principales consideraciones para la
seleccion de materiales de ingenieria son usualmente la resistencia a altas
temperaturas y a la corrosiébn. Se deben recomendar materiales que sean
sustentables para las condiciones de proceso, teniendo en cuenta ademas de lo
anterior, los requerimientos mecanicos de la estructura del equipo. El material mas
econdémico que cumpla con los requisitos mecéanicos y de proceso debe ser
seleccionado[26]. En algunos procesos, también es importante prevenir la
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contaminacion de las corrientes de proceso involucradas, y la reactividad de las
sustancias quimicas en ellas con el material de la superficie del equipo, con el fin
de evitar problemas en la operacién del proceso, como el arrastre de particulas en
suspensién que obstruyan las tuberias en etapas posteriores, formacién de
compuestos explosivos, 0 presencia de impurezas en el producto final.

La seleccion del material en que se elaboré el cuerpo principal de la columna, es
una de las variables limitantes en el disefio del equipo, pues debe tener ciertas
propiedades de manera que no afecte la eficiencia de la operacion; la reactividad
quimica del material debe ser muy baja, en especial con los solventes quimicos de
mayor aplicacion en la extraccion liquido-liquido, debe tener suficiente resistencia
para soportar la presién axial ejercida en las paredes por el cuerpo del liquido y
ademas tener un precio razonable que permita su fabricacion para fines educativos.

Para la construccion del prototipo se tuvo en cuenta el material de la columna, de
las estructuras internas segun el tipo de columna seleccionada, de las tuberias que
conducen el liquido hacia la respectiva entrada de la fase pesada y la fase ligera, y
desde las salidas del extracto y refinado hasta los tanques de almacenamiento para
su recoleccién; también se tuvo en cuenta el material de la estructura que dara
soporte completo al equipo.

Para escoger el material de la columna de extraccion, se compararon las
propiedades de tres materiales plasticos: polimetilmetacrilato (Acrilico),
polipropileno de alta densidad (HDPE) y Politetrafluoroetileno (PTFE), del vidrio de
borosilicato y el aluminio. Se consideraron propiedades como densidad,
temperatura de descomposicion, punto de inflamacion y estabilidad quimica frente
a otros compuestos, mostradas en la tabla 6.

Tabla 6. Principales propiedades de los materiales considerados para la
construccion del prototipo escala laboratorio de una columna de extraccion.

Material Densidad Modulo de Punto de Temperatura de Punto de Indice de
elasticidad inflamacién descomposicion  fusién refraccion
Polimetilacrilato 1.180 3.3 KN/mm?  390°C 170°C 160°C 1.4905
g/lcm?®
Polipropileno 0.95 1.5 KN/mm?  440°C 287°C 173°C 15
g/lcm3
Politetrafluoro 2.1g/lcm® 1 KN/mm? No aplica 350°C 327°C 1.375
etileno
Vidrio de 2.23 64 KN/mm?2 301°C 821°C 550°C 1.473
Borosilicato g/lcm?
Aluminio 2.6984 70 KN/mm?2 300°C 760°C 230°C 1.39
g/lcm?

Fuente: Perry, R.H.G., et al., Manual del ingeniero quimico. 2001: McGraw-Hill.

55



3.1.4.2 Sistemas complementarios

» Tanques de almacenamiento. Se dispuso de dos tanques correspondientes
al recipiente de la mezcla de alimentacion, y al solvente de arrastre. Ademas,
se cuenta con un tanque de almacenamiento para el extracto y otro para el
refinado.

» Sistemas de conduccion de liquido. Al ser un equipo de escala laboratorio,
los liquidos son conducidos hacia y desde el interior de la columna mediante
mangueras del material apropiado para evitar corrosion.

» Sistema de impulsion. Para la puesta en marcha de la torre, es necesario
contar con un equipo auxiliar que impulse el liquido dentro del cuerpo
principal de la columna, permitiendo el ingreso de los componentes del
sistema ternario con caudales de entrada conocidos.

» Sistema de muestreo. Para el estudio en detalle de la operacion de
extraccion, se dispuso en cada una de las etapas dispositivos que permitan
la toma de muestras para analizar el avance del proceso de separacion.

» Estructura de soporte. Se hizo necesaria la elaboracion de una estructura
metélica que soporte el peso del equipo de extraccion, de los accesorios, y
el peso generado por el liquido al ocupar completamente su volumen de
trabajo. También se observd que la estructura no presentara balanceo o
inclinacién hacia alguna direccién por mala distribucion de cargas al iniciar
su operacion.

Figura 22. Diagrama de flujo de los sistemas auxiliares requeridos para la
operacion de un prototipo de extraccion a escala laboratorio.

== =

Fuente: Autor

Luego de definir el tipo de extractor, realizar el dimensionamiento completo y elegir
su material de fabricacion, ademas de los accesorios complementarios que permiten
el funcionamiento del equipo, se realizd el ensamblaje de la torre de separacion
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teniendo en cuenta la disposicion final de los elementos asociados a este, que
permiten su optimo desempefio (figura 22).

3.1.5 Descripcion detallada del equipo de extraccion liquido-liquido

Una vez culminadas las etapas de disefio y construccion de la columna de
extraccion, se elaboraron diferentes documentos que faciliten la operacion y
mantenimiento del equipo a sus futuros usuarios. Debido a las aplicaciones
netamente académicas para las que fue disefiado el equipo, es importante que
cuente con el manual de operacién y una guia de laboratorio con los pasos para
llevar a cabo la practica de extraccion liquido-liquido, junto con las indicaciones de
mantenimiento preventivo, que incluye las instrucciones del mantenimiento
correctivo, en caso de ser necesario. También se realizé el diagrama de flujo del
proceso Y la hoja de especificaciones de los equipos auxiliares requeridos para la
separacion, asi como incluir el analisis de los posibles riesgos asociados a la
operacion del equipo. En la siguiente tabla se especifican los parametros
mencionados con su respectiva normatividad.

Tabla 7. Anexos para la descripciéon del prototipo de extraccion.

Documento elaborado Normatividad
Diagrama de flujo del proceso ISO 5807
Planos de dimensionamiento ISO 129:1985
Data sheet equipos auxiliares ISO 11014:2009
Manual de operacién y mantenimiento SO 9000

del equipo

Guia de laboratorio
Procedimiento de trabajo seguro OSHAS 18 000
(Andlisis de riesgos)

Fuente: Autor

3.2 IMPLEMENTACION Y DIAGNOSTICO DEL EQUIPO DE EXTRACCION

Para la puesta en marcha del prototipo a escala laboratorio, se estudio el sistema
ternario de aplicaciéon, determinar las fases y sus correspondientes caudales de
alimentacion, y con estos datos, validar los calculos de dimensionamiento y
determinar las condiciones Optimas de operacién del equipo, segun la secuencia
mostrada en el diagrama de flujo de la figura 23.
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Figura 23. Metodologia para la puesta en marcha del equipo de extraccion.

=

»
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===

Operacion de la
torre de separacion

Fuente: Autor

3.21 Tomade muestras y célculo de composiciones

Debido a la importancia de la operacion de extraccion en Ingenieria Quimica, es
necesario contar con datos suficientes que permitan estudiar el progreso de la
extraccion en diferentes regiones de la columna, no sélo en las corrientes de
extracto y refinado. Para esto, se deben conocer las composiciones masicas en
cada etapa de las tres sustancias involucradas, segun el equilibrio ternario
estudiado. El prototipo de extraccion a escala laboratorio cuenta con dispositivos en
cada una de las etapas de equilibrio que permiten la obtenciéon de muestras para su
posterior analisis.

Las composiciones de los tres componentes de la mezcla se hallaron utilizando
medidas de densidad. Para esto se utiliz6 un densimetro portatil densito 30px
METTER TOLEDO (Figura 24), con un rango de medida de 0 a 2 g/cm® y una
exactitud de + 0.001 g/cm3. Se realizé una curva de calibracién mediante el
procedimiento de punto de nube [27]. Se prepararon 15 soluciones con un volumen
total de 10 mL, variando el contenido de cada uno de los componentes (9-0.6 mL /
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0.6-3mL/ 0.4-9 mL). La mezcla se mantuvo en constante agitacion para garantizar
la presencia de una sola fase que permita al instrumento detectar un valor de
densidad promedio del sistema. Se us6 el densimetro para encontrar el valor
experimental de la densidad de cada uno de los componentes del sistema
estudiado. Al conocer los valores de densidad y el volumen afiadido de cada
componente, es posible determinar matematicamente las composiciones masicas
de cada sustancia. De esta forma, es posible obtener una expresion para la
densidad de la mezcla ternaria como funcion de cada uno de los componentes del
sistema.

Figura 24. Densimetro Portatil DENSITO 30px METTER TOLEDO.
Fuente. Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad Francisco de Paula Santander

Posteriormente, se tomaron las muestras de cada etapa en la columna de
extraccion, y se realizaron medidas de densidad por triplicado para cada una de
estas. La fraccién masica del solvente de arrastre y el solvente de la alimentacién
se determinaron mediante la curva de calibracion construida previamente, y la
composicién molar del soluto es calculada en términos de las otras dos, buscando
satisfacer el balance de materia en cada etapa.

Las mediciones del equilibrio liquido- liquido fueron tomadas directamente de la
columna de extraccion en diferentes tiempos de retencion (5, 10 y 15 minutos), con
el fin de observar la influencia de esta variable en la separacion de las fases dentro
del equipo. Los valores de densidad fueron registrados a una temperatura de 29°C.
El volumen de cada componente fue afiadido con una precision de + 0.1 mL.

3.3SIMULACION DEL PROCESO

Para la simulacion del proceso de extraccion liquido-liquido se utilizé el software
Aspen Hysys version 8.6.
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Para esto es necesario seleccionar los compuestos quimicos que intervienen en el
proceso, calcular la interaccion entre estos y su distribucién en varias fases por
medio del paquete termodinamico, y definir las condiciones de operacion de la
unidad de extraccion mediante los parametros obtenidos de la puesta en marcha
del equipo y finalmente, tener claro la topologia del proceso definida en el diagrama
de flujo de proceso (PFD). La secuencia de pasos a seguir en el simulador Aspen
Hysys 8.6 se muestra en la figura 25.

Figura 25. Metodologia para la simulacion de la columna de extraccion en el
software Aspen Plus v 8.6.

- - =
= 22 OEE

Estimacién de
mediante la
simulacion

Fuente: Autor

Aspen Hysys proporciona algunas propiedades como densidad, viscosidad,
composicién, capacidad calorifica, etc. Los valores obtenidos en la simulacion del
proceso de extraccion son comparados con los resultados experimentales, lo que
permite calcular la eficiencia de la separacion realizada en el prototipo construido.
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4. DISENO DEL EQUIPO DE
EXTRACCION

Es necesario implementar un procedimiento de disefio mediante una secuencia de
pasos logica y ordenada que permita definir en su totalidad la columna de extraccion
liquido-liquido, para su posterior implementacion. Generalmente la calidad del
estudio realizado se ve reflejada en las pruebas de funcionamiento del equipo, con
las cuales se podra observar la eficiencia experimental alcanzada en las
separaciones. Con el fin de alcanzar un objetivo de eficiencia exigente que permita
el analisis adecuado de la operacion de extraccion, es importante establecer
adecuadamente las variables de disefio y operacidon que pueden afectar su
capacidad operativa, considerando siempre la posibilidad de actualizacion y mejora
del prototipo, para evitar su obsolescencia prematura.

4.1DISENO PRELIMINAR DE LA COLUMNA

El primer paso para el disefio y desarrollo de todo proceso quimico es la etapa de
conceptualizacidén. Durante esta etapa se debe realizar la revision bibliografica de
todas las caracteristicas necesarias para definir el equipo a disefiar. Es importante
ademas, conocer el campo de aplicacién que tendra la columna una vez construida,
asi como los usuarios finales de, en este caso, la torre de extraccion, para definir
todas las variables involucradas que puedan modificarse debido a esto.

El prototipo de extraccion liquido-liquido a escala laboratorio tendra como usuarios
finales a todos los estudiantes y docentes que forman parte del programa de
Ingenieria Quimica de la Universidad de Pamplona, lo que indica que su aplicacion
se dara en el entorno educativo. Es importante que la columna sea facilmente
operable; su estructura debe ser estable y flexible de tal manera que resista
esfuerzos presentes en una inadecuada manipulacién; el fenomeno de separacion
debe ser observable y brindar resultados experimentales para ser analizados
posteriormente; su disefio debe tener consideraciones de seguridad y salud,
ademas de contar con toda la informacidén necesaria para su operacion, limpieza y
mantenimiento.
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4.1.1 Condiciones Basicas de Disefio

En este apartado se mencionan las bases de disefio establecidas para definir
claramente el posterior dimensionamiento del equipo de separacion. Al ser un
prototipo a escala laboratorio, el diametro del cilindro principal de la columna de
extraccion debe estar en un rango de 30 a 100 mm, tomando esto en cuenta, se
disefié una torre de separacion con un didmetro nominal de 50 mm, de tal manera
gue sea lo suficientemente amplia para permitir el acceso manual a su interior, con
fines de limpieza y mantenimiento de accesorios internos, sin necesidad de
excederse hasta el limite superior permitido, lo cual implicaria una mayor altura de
la zona de separacion, aumentando sus costos de fabricacion.

Generalmente la operacién de estos equipos es en modo discontinuo, y la
estructura y disposicion de conexiones y accesorios debe tener alto grado de
similitud con los equipos industriales de extraccion por disolvente presentes en una
planta quimica. Dado que el objetivo es establecer los rasgos caracteristicos de
operacion del equipo, como eficiencia de separacion, altura de etapa, nUmero de
etapas tedricas y capacidad de flujo, el disefio de un extractor similar a los existentes
a escala industrial debe ser usado[28].

4.1.1.1  Seleccion del tipo de columna usando el Método ELECTRE
Los extractores liquido-liquido involucran una mayor cantidad de variables que las
operaciones vapor liquido porgue la estructura de los liquidos es mas completa que
la de los gases[3]. La gran cantidad de extractores disponibles y las numerosas
variables de disefio que deben ser tomadas en cuenta dificulta la eleccion de una
configuracion determinada para una aplicacién especifica. Por esta razon, los
equipos se han agrupado en cuatro clases para facilitar su comparacion:

=

Mezcladores-sedimentadores

Contactores continuos a contracorriente, sin accionamiento mecanico:
Torres empacadas

Torres de placas perforadas

Torres spray

VVVN

Contactores continuos a contracorriente, con agitacién mecanica:
Columna pulsada de platos perforados

Columna de Scheibel

Contactor de Oldshue-Rushton

Contactor de Disco Rotatorio

Columna Kuihni

Columna de Platos Reciprocantes

VVVYVYVY®

B

Extractores centrifugos
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La descripcion de cada uno de los extractores mencionados esta descrita en la tabla
5 del marco tedrico. En la tabla 8 se muestran las ventajas y desventajas de cada
una de las clases de configuraciones posibles de un extractor.

Tabla 8. Ventajas y desventajas de los diferentes equipos de extraccion.

CLASE DE VENTAJAS DESVENTAJAS
EQUIPO
Mezcladores Buen contacto Altos costos de potencia
Amplio rango de relacién de flujo Alta inversién
Bajo espacio libre Requiere amplio espacio de suelo
Alta eficiencia Puede ser necesario bombeo entre
Muchas estaciones disponibles etapas
Aumento de escala fiable Gran sostenimiento
Contactores Costo inicial bajo Rendimiento limitado con una
continuos a Bajo costo de operacion pequefia diferencia de densidad
contracorriente  Construccién mas sencilla No se puede manejar la proporcién
(sin de flujo alto
accionamiento Alto espacio libre
mecanico) A veces baja eficiencia
Dificil aumento de escala
Contactores Buena dispersion Rendimiento limitado con una
continuos a Costo razonable pequefia diferencia de densidad
contracorriente  Muchas etapas posibles No puede manejar sistemas
(con agitaciéon  Escalado relativamente facil emulsionantes
mecénica) No se puede manejar la proporcion
de flujo alto

Extractores Maneja la diferencia de baja densidad Costos iniciales elevados

centrifugos entre fases Alto coste operativo
Volumen de retencion bajo Alto coste de mantenimiento
Tiempo de retencién corto Numero limitado de etapas (2-7) en
Bajo requerimiento de espacio una sola unidad

Pequefio inventario de disolvente
Fuente: Reissinger, K. and J. Schroter, Selection criteria for liquid-liquid extractors. Chemical
Engineering, 1978. 85(25): p. 109-118.

Cada una de las clases de extractores que agrupan a equipos con caracteristicas
semejantes, es considerada como alternativa para el disefio de la columna de
separacion. La seleccion del tipo de columna se realiza mediante el método
ELECTRE, que permite comparar las ventajas y desventajas de cada una de las
alternativas, relativas a cada criterio segun un orden de priorizacién, para luego
jerarquizarlas de mayor a menor, obteniendo asi la alternativa que tiene mejor
comportamiento en los factores evaluados, frente a las demas. En la tabla 9 se
muestran los factores de comparacion y su valor de ponderacion, de esta forma, se
define el vector de pesos para el caso en estudio. En la tabla 10 se realiza el analisis
y la comparacion de alternativas, segun los factores definidos.
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Tabla 9. Ponderacion de factores de comparacion.
PONDERACION (%)

FACTOR
Costo inicial

Complejidad de la construccion
Costos de mantenimiento

Escalado

Flexibilidad del proceso
Tiempo de residencia
Dispositivos auxiliares

Fuente: Autor

Vector de pesos
(0.17, 0.20, 0.10, 0.12, 0.17, 0.04, 0.20)

Tabla 10. Comparacién de alternativas.

FACTOR

COSTO INICIAL

COMPLEJIDAD
DE LA
CONSTRUCCION

COSTOS DE
MANTENIMIENTO

Fuente: Autor

MEZCLADORES

Alternativa 1

Alto
Normal
Altos costos de
mantenimiento,
opera en
discontinuo, sin

lavados durante el
proceso, se debe
detener
completamente la
operacion para su
mantenimiento.

SIN
ACCIONAMIENTO
MECANICO

Alternativa 2
Bajo

Sencillo

Bajos costos debido
a su sencilla
Configuracion
interna, facil
desmontaje del
equipo para un
mantenimiento
completo. Ademas,
puede ser lavado
cambiando los
componentes  del
sistema ternario por
sustancias para su
lavado.
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17

20
10
12
17

4
20

CON AGITACION
MECANICA

Alternativa 3

razonable

Complejo

Altos costos por la
cantidad y
complejidad de las
piezas mecanicas
qgue accionan los
mecanismos de
agitacion hacen que
su  mantenimiento
sea méas complejo.

EXTRACTORES
CENTRIFUGOS

Alternativa 4

Muy alto

Muy Complejo

Los equipos de este
tipo estan
conformados  por
piezas pequefias de
dificil ensamblaje y
mantenimiento
riguroso, con costos
muy altos.



Tabla 10. (Continuacion)

FACTOR

ESCALADO

FLEXIBILIDAD
DEL PROCESO

TIEMPO DE
RESIDENCIA

DISPOSITIVOS
AUXILIARES

Fuente: Autor

Tabla 11. Analisis de Importancia.

FACTOR
COSTO INICIAL

COMPLEJIDAD DE
LA
CONSTRUCCION
COSTOS DE
MANTENIMIENTO

ESCALADO

FLEXIBILIDAD DEL
PROCESO

TIEMPO DE
RESIDENCIA

DISPOSITIVOS
AUXILIARES

Fuente: Autor

MEZCLADORES

Alternativa 1

Cambio de escala
fiable

Media: se pueden
conectar varias
unidades para
formar una cascada
a contracorriente.

Alto, para alcanzar
un equilibrio de 80 a
90%

Dispositivos
comunes:
Mezclador a chorro,
varios dispositivos

en serie, bomba
centrifuga para
alimentacion,
inyectores.

MEZCLADORES

Alternativa 1
3
6

SIN
ACCIONAMIENTO
MECANICO

Alternativa 2

Dificultad de
escalado

Amplio rango de
aplicacion.
Inadecuado  para

liquidos con sdélidos
en suspension y
sistemas con
diferencia de
densidad baja.

Corto por etapa

Dispositivos
sencillos: Bombas
de alimentacion,
aspersores,
empaque interno.

SIN
ACCIONAMIENTO
MECANICO

Alternativa 2
7
8
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CON AGITACION
MECANICA

Alternativa 3

Escalado
relativamente facil

Limitado:

Operaciones  con
sélido-liquido y
gases, tension
interfacial alta, baja

diferencia de
densidades y
liguidos de alta
viscosidad.

Corto por etapa
Dispositivos
complejos de
agitacion: cojinetes,
cajas, ejes de
agitacion, bombas
para impulsar el
liquido
constantemente.

CON AGITACION
MECANICA

Alternativa 3
5
5

EXTRACTORES
CENTRIFUGOS

Alternativa 4

Dificultad
escalado
Bajo: disefiado para
sistemas

especificos con
baja diferencia de
densidad.

de

Muy corto 1 min

Dispositivos
complejos: Eje
rotatorio, cierres
mecanicos, motor
rotatorio.
EXTRACTORES

CENTRIFUGOS

Alternativa 4
2
3



Tabla 12. Matriz de concordancia.
0 0.06030227 0.29586796 0.28221255

0.40953471 O 0.39235808 0.28221255
0.06744076 0.01909337 O 0.21065838
0.00954669 0.01909337 0.07594124 O

Fuente: Autor

Tabla 13. Matriz de discordancia.

- 1 0.71919495 0.30697471
0.31247896 - 0.0355784  0.06595968
1 1 - 0.30898746
1 1 1 -

Fuente: Autor

Tabla 14. Relaciones de dominancias.
DOMINANCIA POR DOMINANCIA POR DIFERENCIA DE PRIORIZACION

FILA COLUMNA PRIORIZACION
Al A2,A4 A2 1 2 lugar
A2 Al1,A3,A4 3 1 lugar
A3 A4 A2 0 3 lugar
A4 - Al1,A2,A3 -3 4 lugar

Fuente: Autor

Luego de realizar el analisis, se observa que la Alternativa 2 es la que mejor se
adapta a los factores de comparacion establecidos, pues presenta la mayor
dominancia ante las demas alternativas. Los contactores continuos sin
accionamiento mecanico presentan una valoracion favorable en cuanto a costo
inicial, complejidad de la construccion, flexibilidad del proceso, y baja complejidad
de dispositivos auxiliares, siendo estos los factores de mayor peso en la seleccion
del tipo de extractor.

La alternativa 2 hace referencia a extractores sin dispositivos de agitacion mecanica,
entre los cuales se encuentran torres de placas perforadas, de spray, y empacadas.
Debido a que no presentan grandes diferentes que permitan valorar
cualitativamente los equipos, para luego comparar cuantitativamente sus
caracteristicas por el Método Electre, se hace un analisis de los factores mas
importantes y su influencia en la eficiencia de la separacion segun lo reportado por
estudios ya existentes.

Se escogi6 una columna de platos perforados debido al alto grado de dispersion de
las gotas, las cuales se vuelven a formar en cada plato presentando mas area de
contacto superficial, lo que permite una buena transferencia de masa y la
coalescencia de la fase dispersa, dando como resultado elevadas tasas de
extraccién en la columna con un mayor rendimiento y eficiencia de separacién,
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ademas de un menor arrastre organico o perdida organica por lo tanto menor gasto
de disolvente, por otro lado no hay formacion de impurezas, hay menos
contaminacion del medio ambiente debido a su sistema cerrado y también son
relativamente econOmicas por su reduccibn de costos de operacion y
mantenimiento; pueden cubrir una amplia gama de servicios y las condiciones de
operacion, y se pueden escalar facilmente hasta tamafios grandes. Las aplicaciones
incluyen la eliminacion de contaminantes de hidrocarburos ligeros como se
menciond anteriormente, el tratamiento de aceite lubricante y la recuperacion de
compuestos aromaticos. Un namero de diferentes disefios de bandeja se puede
especificar en funcién de la aplicacion. Ademas se eligié esta columna puesto que
existen ecuaciones de disefio que hacen viables la construccion de un prototipo.

Numerosas pruebas que se han hecho con torres de platos perforadas han
demostrado ser efectivas cuando el disefio es adecuado a la operacion[29]. El
arreglo mas comun es donde el liquido disperso pasa a través de las perforaciones
y burbujea a través de la fase continua; el liquido pesado fluye por los bajantes de
cada uno de los platos en donde la interfase se localiza en la parte superior de la
torre. Otra alternativa consiste en que el liquido pesado se comporte como la fase
dispersa y de esta forma, la operacién ocurre a la inversa, en donde la interfase se
localiza en la parte inferior de la torre o de igual modo el liquido pesado sea disperso
en la parte superior del plato y en la parte inferior sea continuo en donde la interfase
se localiza en medio de la torre.

4.1.2 Diagrama de Bloques

En algunas mezclas usadas tipicamente en procesos industriales, la mejor opcion
para recuperar mayor cantidad del componente de interés, es la extraccion liquido-
liquido. La figura 26 muestra un diagrama de bloques tipico de esta operacion,
adaptado a un proceso discontinuo practicado a escala laboratorio. El primer paso
es la preparacion de la solucion de alimentacién, la cual ingresa por la entrada
inferior de la columna, el solvente de arrastre es alimentado por la parte superior de
la torre, de esta forma, la sustancia mas ligera atraviesa la estructura completa del
extractor, al tener menor densidad, garantizando mayor tiempo de contacto entre
las dos fases. Gracias a esto se lleva a cabo el proceso de extraccion liquido-liquido
por afinidad quimica del solvente de arrastre con el soluto de la alimentacion. Se
debe disponer de un tiempo de retencion de 10 a 15 minutos més para que se lleve
la separacion de las fases. Después de esto, la torre se descarga, y el extracto es
tratado para recuperar el solvente, generalmente mediante un proceso de
destilacién simple, para ser usado posteriormente en una nueva extraccion. Para
estudiar los resultados obtenidos en la separacion, finalmente se analizan las
composiciones del extracto y refinado.
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Figura 26. Proceso tipico de extraccion liquido-liquido a escala laboratorio.

Solvente
de arrasire
EL?ESLTE’Q _Extraccion | Separacion de
alimentacian Liquido-liguido las fazes
|
Descarnga de la Recuperacion
torre ' Extracto | del solvente
Refinado -
Analisis de

compaosiciones

Fuerte: Autor

4.1.3 Condiciones de operacion

4.1.3.1 Presion
En operaciones con liquidos se consideran estables las condiciones de presién a lo

largo de todo el equipo, solo existen pequefias variaciones en la region superior de
la torre, pero esto no afectard significativamente el equilibrio liquido-liquido, por lo
que se toma el valor de la presion local de Pamplona, a 583 mmHg.

41.3.2 Temperatura
La extraccion es un proceso adiabatico en el que sélo existe transferencia de

materia, pues no hay reaccién quimica que genere o consuma calor. La temperatura
se mantendrd constante para todas las etapas de la columna, puesto que la
alimentacion y el solvente ingresan a la misma temperatura. Las corrientes de salida
tendran, por esta razon, la misma temperatura, que para el caso tiene un valor
cercano a 20°C, la temperatura ambiente de la ciudad.

4.2 DIMENSIONAMIENTO DE LA COLUMNA DE EXTRACCION

De acuerdo con las ecuaciones presentadas en la seccion 3.2 del capitulo anterior,
se realizaron los célculos pertinentes para definir las dimensiones de la columna de
extraccion liquido-liquido a escala laboratorio. Para el dimensionamiento del equipo
es necesario definir un sistema ternario especifico, con el fin de usar las
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propiedades de sus componentes como punto de partida en las ecuaciones de
disefio. En este caso, se estudio el sistema Agua (H20) — Etanol (C2HsO) y Alcohol
Bencilico (C7HsO). El estudio realizado para la seleccion del solvente de arrastre se
muestra en detalle en la seccién 5.3 del capitulo de Diagnéstico y Andlisis de
Funcionamiento.

4.2.1 Calculo de etapas teodricas

Antes de realizar los calculos para las dimensiones es necesario saber cuantas
etapas tendra la columna y una manera especifica para hallarlas es por medio del
método grafico del triangulo rectangulo, el cual muestra el equilibrio entre las fases.
(Bibliografia Ell etanol). Para la mezcla ternaria estudiada, se trabajé con una
alimentacion de 75% agua y 25% etanol y el alcohol bencilico como solvente puro,
en la figura 27 se observa el procedimiento que se siguié para hallar el nUmero de
etapas. El primer paso fue ubicar los puntos F,S y Rnp, luego se traz6 una linea
desde F hasta S y de igual manera una linea de Rnp hasta S y se extrapolo, teniendo
la ubicacién de estas lineas se buscd una linea de reparto que pase por la
alimentacion extendiéndola hasta que corte con la linea RnpS, este punto sera
ARmin, para hallar el punto de mezcla con el cual se calcula el solvente minimo se
traz6 una linea desde Emin hasta Rne y donde corte con la linea FS se lee este punto.

Figura 27. Célculo de etapas tedricas para el sistema estudiado.

Fuente: Autor (Origin Lab 8.0)

Se hallaron los valores de cada uno de los componentes del punto de mezclay se
hall6 el solvente minimo (Smin), reorganizando la ecuacion 3, teniendo este valor se
calculo un porcentaje del solvente por encima del minimo (en este caso se usé 1,5
veces el solvente por encima del minimo) y se calculé nuevamente el punto de
mezcla con la ecuacion 3, ubicando este resultado en el tridngulo. Luego se traz6
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una linea desde Rnp que pase por este nuevo punto de mezcla hasta que choque
con el domo, este es el valor E1, seguidamente se pasé una linea desde F que pase
por E1 y se extrapola hasta la linea RnpS, el punto de corte de esta linea es AR;
finalmente se traz6 una linea de reparto por E1 para hallar R1 y luego se extrapold
una linea desde R1 hasta AR, en la region del extracto, donde se corte R1 y AR se
toma el valor de E2. De la misma forma se trazé una linea de reparto desde E2 para
hallar R2 realizando el mismo procedimiento. La operacion termina cuando el valor
del extracto esté por debajo de Rnp, en este momento se procedid a contar el
namero de etapas, obteniéndose un total 5 etapas teoricas.

De acuerdo a esto, se disefidé la columna de extraccion a partir de modulos
separables para que se pueda utilizar para cualquier tipo de sistema ternario, con el
fin de tener un prototipo flexible segun el valor de las etapas tedricas que se calculen
para cada sistema. Viendo los calculos que se hicieron con el equilibrio se puede
determinar que el nimero de etapas para la columna es de 5.

Teniendo el valor del numero de etapas se determinan los valores de
dimensionamiento de una torre de extraccion liquido-liquido a escala de laboratorio
usando algunas de las ecuaciones de una torre de extraccion comercial calculada
preliminarmente, como lo son el diametro minimo de la gota, el caudal de la fase
continua, el caudal de la fase dispersa, la densidad de la fase continua, la densidad
de la fase dispersa, la diferencia de densidades, la viscosidad de la fase continua y
la viscosidad de la fase dispersa.

4.2.2 Calculo de las dimensiones del extractor

Para una columna de platos perforados la configuracién del extractor consta de los
siguientes elementos:

Moédulo comudn

Maodulo de entrada
Platos perforados
Derramaderos o bajantes
Falso plato (entradas)

VVVYY

En la seleccion de la fase dispersa se escogio la mezcla de etanol y agua, con el fin
de generar mayor area de contacto superficial con el solvente a escoger, de igual
forma el solvente se selecciondé como la fase continua debido a que este necesita
menor velocidad para ingresar a la torre favoreciendo la transferencia de masa.

Las torres que presentan esta configuracién estan disefiadas para que la mezcla de
alimentacion, de menor densidad que el solvente de extraccion, ingrese por el fondo
de la torre, de esta forma, asciende progresivamente y es dispersada por los orificios
de cada plato. El solvente organico entra por la region superior de la columna, por
su mayor densidad, no ingresa por los orificios de la zona de dispersion del plato,
recorriendo la superficie del plato hasta encontrar el area del bajante, el cual es
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suficientemente largo para llevarlo hasta la superficie de la siguiente placa
perforada, donde entra nuevamente en contacto con la fase ligera ascendente.

El diametro de la torre se establecié con un valor de 5 mm; en el algoritmo expuesto
en la metodologia para disefio riguroso de un extractor, el calculo del diametro de
la torre depende de la velocidad de la fase continua a la fase dispersa por lo cual se
parte de la ecuacion 7 para hallar este valor, usando este valor se calcula un
diametro de prueba con la ecuacion 15, este resultado se reemplaza en la ecuacion
19 obteniendo como resultado 0,0500 m, siendo este el valor del diametro de una
torre a escala laboratorio; para determinar el espaciamiento entre los platos, se uso
la ecuacion 21, dando como resultado un valor de 188,708 mm.

La torre estd compuesta por 6 médulos los cuales cuentan con las siguientes
caracteristicas: una altura de 200 mm; separado a una distancia de 82 mm de cada
uno de los extremos, se encuentra una seccién con un diametro externo mayor, que
tiene un orificio de 12,7 mm de didmetro, con el fin de colocar acoples rapidos de
% pulgada para tomar muestras en cada modulo durante la operacién, esta seccién
tiene un didmetro externo de 70 mm, una altura de 20 mmy 10 mm de profundidad
en el orificio dispuesto para los acoples. En la figura 28 se observa el plano disefiado
para cada médulo.

Figura 28. Especificaciones del médulo comun.

F—f--—-——————— L

— — i

Fuente: Autor (Solidworks 2014)
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Para facilitar el entendimiento del disefio propuesto para esta pieza, en la figura 29
se muestra el isométrico del médulo.

Figura 29. Isométrico del médulo para cada etapa.

Fuente: Autor (Solidworks 2014)

La figura 30 muestra el valor del diametro de la torre de 50 mm, también se observa
una brida de 90 mm de diametro, dispuesta en cada extremo, con el fin de
desmontar las piezas sin acciones destructivas, en su superficie hay cuatro
perforaciones para ajustar tornillos con un didmetro de 3,18 mm cada uno, el
espesor de la torre es de 5 mm, ademas para poder sellar herméticamente cada
seccidn se usaron unos empaques O’ring el cual es un tipo de empaque mecanico
en forma circular fabricado en caucho con especificaciones de 2,7 mm de diametro
de espesor 57 mm de didmetro interno.
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Figura 30. Especificaciones radiales de la torre.

Fuente: Autor (Solidworks 2014)

Para el célculo de los platos se determiné el diametro de los orificios siendo este un
valor de 3 mm; se establecio el area total de dispersién usando las propiedades
iniciales de la fase dispersa, segun la ecuacion 31, El nimero total de orificios se
calculo utilizando la ecuacion 32 obteniendo un resultado de 25,297 agujeros con
un espaciamiento triangular de 2,58 mm. La altura de cuerda h representa la
distancia desde el circulo interno del plato hasta el extremo del plato donde se ubica
el tubo de descenso, tomada sobre el diametro total del plato, se utilizé la ecuacion
26, que dio como resultado 6,024 mm, la distancia desde el area de dispersion al
extremo contrario del plato dio como resultado 16,344 mm. El plano correspondiente
a esta pieza y su isométrico se muestran en la figura 31.
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Figura 31. Especificaciones del plato perforado: a) Plano del plato en la vista
superior. b) Isométrico de la pieza disefiada.

—_ - - -

Fuente: Autor (Solidworks 2014)

Respecto a los bajantes de cada uno de los platos se muestran con las siguientes
especificaciones: son laminas de 3 mm de espesor con 32,5 mm de ancho, los
cuales van sujetas en el extremo donde esta la altura acorde al bajante, calculada
con la ecuacion 30, obteniendo un resultado de 184,022 mm. Para el espacio del
bajante hasta el siguiente plato, se usa el minimo espacio establecido de una torre
comercial cambiando la escala a las dimensiones del prototipo, el cual da un
resultado de 15,978 mm. Asi como se muestra en la siguiente figura.

Figura 32. Especificaciones de los bajantes para cada uno de los platos.

-~ - —_—

=

Fuente: Autor (Solidworks 2014)
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Los calculos que se realizaron para la entrada de la fase continua son los siguientes:
el ancho del falso plato superior (h) es el mismo valor de la altura acorde al bajante
calculado anteriormente, de igual forma el diametro del agujero de venteo es el
mismo resultado de los diametros de orificios de los platos, ademdas la altura desde
el primer plato hasta el falso plato superior es la misma longitud de la cuerda del
bajante Lq4c y la distancia hacia abajo desde el falso plato hasta la conexion de
entrada de la fase continua es la mitad del diametro de entrada de la fase continua
con un valor de 12,7mm. La figura 33 explica mejor estos datos.

Figura 33. Especificaciones del médulo de entrada de la fase continda.

Agujero de
Venteo Distancia hacia abajo desde
> el falso plato hasta la

Falso Plato N conexidn de entrada
iy
Superior —‘
Altura desde el primer

Entrada de la
— plato hasta el falso plato

fase continua
Platol’/’—

Fuente: Autor (Microsoft Visio 2013)

Para la entrada de la fase dispersa se realizaron los siguientes calculos: el ancho
del falso plato superior (h) es el mismo valor de la altura acorde al bajante calculado
anteriormente, respecto al diametro del agujero de venteo se colocé el mismo valor
de los didmetros de orificios de los platos aunque cabe resaltar que este valor segun
el escalamiento da un resultado de 5,451 mm siendo este un valor extremadamente
grande para el espacio con el que cuenta el falso plato.

La distancia hacia arriba desde el falso plato hasta la conexion de la entrada de la
fase dispersa (superior) es el mismo valor de la distancia hacia abajo desde el falso
plato hasta la conexién de entrada de la fase continua, la longitud del bajante del
ultimo plato es de 1.5 veces el valor de la longitud de cuerda del bajante Ladc, el
espaciamiento entre el tubo de descenso invertido y el Ultimo plato es el minimo
valor del espacio libre (Cin) de la entrada de la fase continua con un valor de 10,483
mm, la longitud del bajante invertido del falso plato es la longitud de cuerda del
bajante L4c, con un valor de 184,022 mm y finalmente la distancia hacia arriba desde
el falso plato hasta el dltimo plato es la suma del espacio libre entre el tubo de
descenso invertido del ultimo plato y la longitud de cuerda del bajante Lqc La figura
34 explica de una mejor manera los resultados mencionados.
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Figura 34. Especificaciones del médulo de entrada de la fase dispersa.

Plato _ | Distancia hacia arriba desde

Espaciamiento entre el \ % el falso plato hasta la
tubo de descenso invertido 7 conexion de entrada
y el ultimo plato I

Longitud del bajante
Entrada de la del ultimo plato
fase dispersa I

Falso Plato ———— Distancia hacia arriba desde

Inferior " el falso plato hasta la el
Agujero de T ultimo plato

Venteo | |

Fuente: Autor (Microsoft Visio 2013)

)

La figura 35 muestra los dos médulos de entrada de la fase dispersa y la dase
continua de la torre los cuales tiene las mismas especificaciones que los 6 médulos
anteriores, con la unica diferencia que las entradas de las fases se encuentran
ubicadas a 8.15 mm de una de las bridas, con un orificio del mismo diametro para
las conexiones de cada una.

Figura 35. Especificaciones del médulo de entrada de la torre.

Fuente: Autor (Solidworks 2014)
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En cada entrada se coloc6 un falso plato de 8 mm de espesor y 25 mm de radio
interno; la superficie del plato esta limitada por una cuerda de 42,71 mm y tiene en
el centro un orificio de 2,64 mm, tal como se puede observar en la figura 36. Ademas
tiene las mismas especificaciones de las bridas con el fin de unir las secciones.

Figura 36. Especificaciones del falso plato.

—

Fuente: Autor (Solidworks 2014)

Figura 37. Especificaciones de las tapas para los médulos de entrada de la torre.
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Fuente: Autor (Solidworks 2014)
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En la cima y el fondo de la torre unido a los médulos de entrada se colocaron 2
tapas con las siguientes especificaciones: en el centro de la tapa hay un orificio para
acople rapido de diametro 12,7 mm, la tapa tiene un espesor de 8 mm en la brida y
de 13 mm en la circunferencia interna donde est4 el orificio para la salida de extracto
y refinado en cada caso. En la figura 37 se puede observar la especificacion mas
detallada.

El bajante del falso plato que esta en la parte inferior de la columna también tiene
un espesor de 3 mm ademas cuenta con una altura un poco mayor que la de un
bajante para un plato normal de 189 mm y un ancho de 38,42 mm. El bajante del
falso plato superior es igual de alto que un bajante comun y tiene el mismo espesor
de 3 mm la diferencia es que el ancho de esta lamina es de 38,42 mm. En la figura
38 se pueden observar las dimensiones del bajante superior e inferior para cada
entrada.

Figura 38. Bajantes: falso plato inferior (izquierda) y falso plato superior (derecha).

> !
e .'-'f'f -

Fuente: Autor (Solidworks 2014)

Finalmente el bajante del ultimo plato cuenta con un espesor de 3 mm, una altura
de 276,03 mm y un ancho de 32,5 mm asi como se muestra en la figura 39.
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Figura 39. Especificaciones del bajante del ultimo plato.

5

= o

==

Fuente: Autor (Solidworks 2014)

En la parte de los anexos se puede observar con mas detalle los planos de la
columna de extraccion ensamblada y de cada una de las piezas aqui descritas con
las dimensiones mencionadas anteriormente.

4.3 DISENO DETALLADO DE LA COLUMNA DE EXTRACCION

4.3.1 Diagrama de flujo de proceso

En el Anexo K se puede observar el diagrama de flujo de proceso con las
especificaciones para cada uno de los equipos involucrados. Los célculos para el
balance de materia se detallan en el capitulo 5.

4.3.2 Requerimientos de servicios industriales
Los servicios industriales usualmente empleados son:

»  Refrigeraciéon

> Aire

> Vacio

> Gases Industriales

Los mencionados anteriormente no aplican para el prototipo de extraccion liquido-
liguido escala laboratorio.

43.21 Agua
Algunos sistemas ternarios toman una solucidon acuosa en la alimentacion,
preparada en el laboratorio utilizando Agua Destilada para tal fin. Esta es
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considerada como materia prima para el proceso, motivo por el cual no se tiene en
cuenta para los requerimientos de servicios industriales.

Aclarando esto, el agua requerida para la operacion de la columna se reduce a
aguella que es utilizada en el procedimiento de lavado de la columna y sus sistemas
complementarios.

4.3.2.2 Energia (Eléctrica, Térmica)
Dado que es un proceso adiabatico sin requerimientos caléricos, no es necesario
un sistema de suministro de energia térmica por vapor o combustible. La energia
requerida para la extraccion se limita a la utilizada por las bombas de alimentacion
de la fase ligera y la fase pesada en la columna.

4.3.2.3 Manejo de Efluentes
No se requiere el disefio de un sistema especifico de drenaje para el manejo de los
residuos quimicos luego de la operacion de la torre. Al operarse ésta en modo
discontinuo, el extracto y refinado son retirados cuidadosamente de su interior,
luego de ser analizados, y de recuperarse el solvente si es posible, se deben
disponer en las lineas de residuos peligrosos del laboratorio de Operaciones
Unitarias.

Los servicios industriales necesarios en el proceso, para cada uno de los equipos
involucrados, se presentan en la tabla 15.

Tabla 15. Servicios Industriales.

Equipo TAG AGUA (Ipm) ENERGIA Descripcién
(Kwh)
Contra Industrial Lavado  Potencia
incendios Eléctrica

Tanque de MIX-101 - - - - Almacenamiento:

mezcla Solucién de
Alimentacién

Tanque TK-101 - - - - Almacenamiento:
Solvente
organico

Torre ELL T-101 - - 2.4 - Operacion:
Columna de
Separacion

Bomba P-101 - - - 5 Bomba para la
fase continua

Bomba P-102 - - - 5 Bomba para la
fase dispersa

Tanque TK-102 - - - - Almacenamiento:
Extracto

Tanque TK-103 - - - - Almacenamiento:
Refinado

Fuente: Autor
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4.3.3 Seleccion del material a usar en la torre

Para evaluar qué tipo de material es el mas idoneo para las condiciones de proceso
en una torre de extraccion liquido-liquido, se realiza una comparacion de cinco
alternativas viables las cuales son mencionadas en el capitulo de metodologia y su
posterior evaluacion usando el método Electra. A continuacion se describe cada una
de las alternativas para el desarrollo del método Electra.

1.1.3.1 Alternativa 1: Polimetilacrilato (Acrilico)

El polimetilmetacrilato, es uno de los plasticos de ingenieria. La placa de acrilico se
obtiene de la polimerizacion del metacrilato de metiloy la presentacion mas
frecuente que se encuentra en la industria del plastico es en granulos o en placas.
Los granulos son para el proceso de inyeccidn o extrusion y las placas para
termoformado o para mecanizado. Compite en cuanto a aplicaciones con otros
plasticos como el policarbonato o el poliestireno, se destaca frente a otros plasticos
transparentes en cuanto a resistencia a la intemperie, transparencia y resistencia al
rayado. En la tabla 16 se pueden ver algunas ventajas y desventajas del
polipropileno:

Tabla 16. Ventajas y desventajas del Polimetilacrilato.

VENTAJAS
Es un Termoplastico duro, resistente,
transparente, de excelentes propiedades
Opticas con alto indice de refraccién, buena
resistencia al envejecimiento y a la
intemperie[30].

Su resistencia a la rotura es siete veces
superior a la del cristal, por lo que resulta
mas resistente a los golpes.

La transparencia de este plastico esta
comprendida entre el 85 y el 92%, por lo
gue deja pasar casi todos los rayos UV y su
poder de difusién es casi nulo. Su duracion
es mayor que la del poliéster.

A pesar de su ligereza puede soportar una
sobrecarga de 70 kg/m?2.

Es un material ligero con una densidad de
1,19 kg/m3. Presenta buena resistencia
mecénica y estabilidad.

DESVENTAJAS

En cuanto a sus inconvenientes el principal
de ellos es su elevado coste, que junto al
tipo de estructura requerida hacen que las
construcciones con este material sean de
costes elevados.

El metacrilato es facil de rallar con cualquier
instrumento, con lo que habr4d que
considerar este aspecto como factor
negativo.

El metacrilato también presenta gran
resistencia al ataque de muchos
compuestos pero es atacado por otros,
entre ellos: acetato de etilo, acetona, acido
acético, acido sulfdrico, alcohol amilico,
benzol, butanol, diclorometano, cloroformo,
tolueno y etanol.

Fuente: Schwarcz, J., The Right Chemistry: 108 Enlightening, Nutritious, Health-Conscious and
Occasionally Bizarre Inquiries into the Science of Daily Life. 2012
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1.1.3.2 Alternativa 2: Polipropileno de alta densidad (HDPE)

El polipropileno es un polimero termoplastico, parcialmente cristalino, que se
obtiene de la polimerizacién del propileno, es utilizado en una amplia variedad de
aplicaciones que incluyen empaques para alimentos, tejidos, equipo de laboratorio,
componentes automotrices y peliculas transparentes. Se denomina homopolimero
al Polipropileno obtenido de la polimerizacion de propileno puro siendo el tipo
mas comun el polipropileno isotactico donde la distribucion regular de los grupos
metilo le otorga una alta cristalinidad entre 70 y 85%, gran resistencia mecanica y
gran tenacidad. Es el tipo de plastico mas utilizado hoy dia en inyeccion de piezas
y en extrusion de pelicula plana. En la tabla 17 podemos observar algunas ventajas
y desventajas que presenta el polipropileno.

Tabla 17. Ventajas y desventajas del Polipropileno.

VENTAJAS

Es compatible con la mayoria de las
técnicas de procesamiento existentes y
usado en diferentes  aplicaciones
comerciales, como industria automotriz,
textiles, medicina, tuberias, etc.

Es el material plastico de menor peso
especifico (0,9 g/cm3), lo que implica que
se requiere de una menor cantidad para la
obtencién de un producto terminado.

Evita el traspaso de humedad, lo cual
puede ser utilizado para la proteccion de
diversos alimentos.

Buenas propiedades  organolépticas,
guimicas, de resistencia y transparencia.

DESVENTAJAS

Es fragil a baja temperatura, sensible a los
rayos UV, menos resistente a la oxidacién
gue el polietileno y dificil de pegar.

Su produccién en masa es una fuente de
impactos ambientales por el consumo de
petréleo y las emisiones, haciendo dificil o
imposible su reciclaje de manera rentable.
La resistencia de polipropileno se puede
mejorar mediante la mezcla con
elastébmeros(31].

El progreso de disefio ecolégico en los
plasticos podria facilitar la clasificacion vy
reciclado de este material.

Fuente: ARLIE, J., Commodity Thermoplastics, Paris: Editions Technip. 1990, ISBN 2-7108-0591-X

1.3.3.3 Alternativa 3: Politetrafluoroetileno (PTFE)

El politetrafluoroetileno, méas conocido como Teflbn, es un polimero similar
al polietileno, en el que los atomos de hidrégeno han sido sustituidos por atomos
de fldor. Una aplicacion del politetrafluoroetileno es el tratamiento de alfombras y
telas para hacerlas resistentes a las manchas. Y lo que es mas, es también muy util
en aplicaciones médicas. Dado que el cuerpo humano raramente lo rechaza, puede
ser utilizado para hacer piezas artificiales del cuerpo. En la tabla 18 se puede ver
una comparacion entre algunas ventajas y desventajas presentes en el
Politetrafluoroetileno
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Tabla 18. Ventajas y desventajas del politetrafluoroetileno.

VENTAJAS DESVENTAJAS
Es resistente a los agentes quimicos. Su densidad de 2,4 g/cm® es muy elevada
Mayormente inerte y también a los solventes o que junto a su precio, también elevado,
ademas de ser insoluble en cualquier |0 hacen un producto caro por su volumen
solvente hasta los 300° C. usado
El coeficiente de conductividad térmica es Tiene el gran inconveniente de su baja
relativamente bajo, por lo que puede resistencia a la compresion, siendo
considerarse como un buen aislante. El inservible en muchos casos por el
agregado de cargas aumenta la excesivo tamafio de los soportes
conductividad térmica[32].

Es uno de los materiales plasticos Laimplementacion es dificil e inusual: no
térmicamente mas estables. A 260° C no se puede-elaborados en estado fundido,

existe descomposicion apreciable. que se forma por un método de
sintetizacion.

Es resistente a la flexion y no se rompe
Fuente: Kaplan et. al, Plasma processes and adhesive bonding of polytetrafluoroethylene. Surface
and interface analysis.

1.3.3.4 Alternativa 4: Vidrio de Borosilicato

Vidrio de borosilicato es un tipo particular de vidrio con éxidos de silicio y boro, mas
conocido con el nombre de vidrio Pyrex. Ademas del silicio, el carbonato de sodio y
el carbonato de calcio usados en la fabricacién de vidrios, se agrega el boro en la
manufactura de este vidrio. Normalmente su composicién es: 70% silice, 10% 6xido
badrico, 8% 6xido de sodio, 8% Oxido de potasio, 1% 6xido de calcio y 2% Oxido de
aluminio. Aunque es mas dificil de hacer que el vidrio tradicional, es econémico
producirlo por su durabilidad y su resistencia cal6rica y quimica. Encuentra un
excelente uso en el equipamiento de laboratorios de quimica, cocina, iluminacion vy,
en ciertos casos, ventanas. Algunas ventajas y desventajas generales del vidrio
pyrex se presentan en la tabla 19.

Tabla 19. Ventajas y desventajas del vidrio Borosilicato.
VENTAJAS DESVENTAJAS

Es resistente a los choques térmicos sin Es casi imposible repararlo una vez que se
deformarse (no se deforma por debajo de ha roto aunque sea una parte y su costo de
550°C), gracias al Anhidrido Bérico (B2O3) reparacion es grande, ademas de ser
muy superior a los sodocalcicos (SiO.- relativamente pesados.
Ca0O-Na0).
Tiene resistencia quimica Al agua, acidos Son fragiles y no soportan saltos térmicos
(menos al éacido fluorhidrico y fosférico muy grandes, ademas no se puede aplicar
caliente), soluciones de sal y disolventes fuerza sobre tapones o llaves de vidrio.
organicos.

Fuente: http://www.ictsl.net/productos/propiedadestecnicas/021b079654102b433
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Tabla 19. (Continuacion)

VENTAJAS DESVENTAJAS
El incremento en su volumen es muy bajo No se debe conservar soluciones
a medida que aumenta su temperatura y concentradas de bases en material de
puede construirse con paredes gruesas vidrio de borosilicato.
para dar mayor fuerza mecanica.
Fuente: http://www.ictsl.net/productos/propiedadestecnicas/021b079654102b433/

1.3.3.5 Alternativa 5: Aluminio

El aluminio es un elemento quimico de simbolo Al, es el tercer elemento mas comun
encontrado en la corteza terrestre. Los compuestos de aluminio forman el 8 % de la
corteza de la tierra y se encuentran presentes en la mayoria de las rocas, de la
vegetacion y de los animales. Como metal se extrae Unicamente del mineral
conocido con el nombre debauxita, por transformacion primero
en alimina mediante el proceso Bayery a continuacion en aluminio metéalico

mediante electrolisis[33].

En la tabla 20 se presentan algunas ventajas y

desventajas del aluminio respecto a varios factores.

Tabla 20. Ventajas y desventajas del aluminio.

VENTAJAS
No se oscurece en presencia de
compuestos azufrados y su apariencia
externa brillante y atractiva.

Es impermeable a los gases y a la luz y
puede ser sometido a una amplia gama de
temperaturas.

Su peso es mas ligero y tiene alta
resistencia a la corrosion atmosférica.

Su costo es bajo y al no poseer costura
lateral se ahorra material.

Es ddctili y da una buena proteccion
mecanica.

Se puede combinar con otros materiales
formando aleaciones.

DESVENTAJAS
Es un elemento quimico que se puede
considerar “nocivo” ya que causa una serie
de enfermedades por su excesivo Uuso
como: céncer al estomago, Alzheimer,
entre otros.
Algunas veces presenta dificultad de las
uniones con el propio aluminio o con otros
materiales, a no ser con tornillos o
remaches.
Los envases se pueden deformar o
deteriorar durante su manejo Reduccion de
la vida de anaquel de los productos
envasados en ellos.
Producir aluminio es energético caro, y
requiere una enorme cantidad de bauxita (4
toneladas por cada tonelada de aluminio),
un mineral escaso.
Necesidad del uso de espesores mayores
gue con la hojalata incrementa su costo.
Baja resistencia mecanica.

Fuente: Enciclopedia de Ciencia y Técnica. Tomo 1, Aluminio. Salvat . 1984
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1.3.3.6 Aplicacion del Método ELECTRE

Tabla 21. Comparaciéon de Alternativas.

FACTORES RESISTENCIA COSTOS
QUIMICA
Alternativa 1 Tiene baja resistencia Costos elevados
a los compuestos debido al moldeo del
quimicos material
Alternativa 2 Tiene buena Costos altos debido al
resistencia.  a los mecanizado del

compuestos quimicos  material

Alternativa 3 Tiene excelente Costos elevados
resistencia  a los debido al manejo del
compuestos quimicos = material

Alternativa 4 Tiene excelente Costos elevados
resistencia  a los debido al manejo del
compuestos quimicos  material

Alternativa 5 Tiene buena Costos altos debido al
resistencia.  a los manejo del material
compuestos quimicos

Fuente: Autor

Tabla 22. Ponderacion de los factores de comparacion.
FACTOR PONDERACION (%)

Resistencia Quimica

Costo Inicial
Propiedades del material

Vector de pesos
(0.43, 0.36, 0.21)

Fuente: Autor

Tabla 23. Andlisis de importancia.

Factores RESISTENCIA COSTOS PROPIEDADES
QUIMICA MATERIAL

Al 3 2

A2 6 4

A3 7 2

A4 8 1

A5 5 3

Fuente: Autor

85

PROPIEDADES DEL
MATERIAL
Presenta buenas

caracteristicas
mecéanicas y de
estabilidad

Presenta excelentes
caracteristicas
mecanicas, térmicas y
de estabilidad
Presenta excelentes
caracteristicas
mecanicas, térmicas y
de estabilidad
Presenta excelentes
caracteristicas
mecanicas y de
estabilidad

Presenta buenas
caracteristicas
mecéanicas y de
estabilidad

43

36
21
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Tabla 24. Matriz de concordancia.

0
0.27959104
0.27959104
0.16979207
0.16979207
Fuente: Autor

0
0

0

0.1842315

0.09535954 0

0.09535954 0.16979207

0

0

Tabla 25. Matriz de discordancia.

0.36566462
0.25115163
0.34542627
0

Fuente: Autor

1

B R e

1

0.10979897
0.1842315
0.10979897
0
0.10979897

1

0.28949738 0.28949738

1
1

Tabla 26. Analisis de Dominancias.

Dominancia
por fila
Al
A2 Al1,A3,A4,A5
A3 Al,A4,AS5
A4 A1,A5
A5 Al

Fuente: Autor

Al realizar el andlisis de seleccion de alternativas (tabla 21 a 26) para el material del
cilindro principal que constituye el cuerpo de la columna y los accesorios internos,
la alternativa 2 domina a las demas. Debido a la estabilidad térmica, baja reactividad
quimica con solventes organicos, disponibilidad en el mercado, facilidad de corte y
mecanizado, y el precio razonable de adquisicidén, se ha preferido el Polipropileno
de alta densidad (HDPP) para la fabricacion de las secciones que componen la
columna de extraccion liquido-liquido, y los accesorios internos necesarios para su

operacion.

Dominancia
por columna

A2,A3,A4,A5

A2
A2,A3
A2,A3,A4

0.28949738

1

Diferencia de
priorizacion

-4
4
2
0

-2
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0
0.27959104
0.27959104
0.16979207
0

1
0.19299826
0.2390175
0.57571044

Priorizacion

5° lugar
1° lugar
2° lugar
3° lugar
4° |lugar



4.3.4 Sistemas complementarios

4.3.4.1 Determinacion de la capacidad volumétrica del equipo de extraccion

Para la seleccion eficaz de una medida de caudal en un proceso de extraccion es
necesario un conocimiento practico de las tecnologias de medida, ademas de un
profundo conocimiento del proceso y del fluido que se quiere medir. Saber la medida
del caudal utilizado en un proceso nos proporciona el consumo del fluido, este valor
tiene que ser lo mas preciso posible, debido a que se tiene en cuenta el valor
econdémico del fluido que pasa a través del medidor. Entre los principales medidores
usados para el calculo del caudal estan los medidores de presion diferencial, los
medidores con accionamiento mecéanico y los medidores de tipo turbina, para
finalizar con los medidores de caudal de tipo electromagnético y los medidores de
tipo ultrasonico [34].

En el caso de la medida del caudal para el disefio de la torre de extraccién liquido-
liguido a escala laboratorio planteado anteriormente se realizO0 de forma
experimental tomando el tiempo en el cual se llend la columna de extraccion y el
volumen de la entrada de la fase ligera y la entrada de la fase pesada obteniendo
como resultado 28,8857 y 13,2857 L/h respectivamente. La recomendacion
respecto al tiempo de retencion en una torre de extraccion a escala laboratorio es
de 3 a 4 minutos sobre la entrada superior, 2 minutos en el tope de la columna y 10
minutos en el fondo, siendo el tiempo total de la operacion entre 15 o 16 minutos
[35] dependiendo del volumen inicial de cada fase se calcula el caudal respectivo.

1.3.4.2 Capacidad requerida en los tanques de almacenamiento:

» Tanque de mezcla de la alimentacion
En este tanque se prepara la disolucion acuosa de etanol, que formara la fase
dispersa para la alimentacion de la columna. Este tanque tiene forma cubica,
ademas el tiempo de vaciado del fluido dentro del tanque sera de aproximadamente
5 minutos. ElI material que se debe emplear para la construccion del tanque de
mezcla es el polipropileno, resistente a los compuestos quimicos y con un costo
econdmicamente rentable. Teniendo en cuenta el caudal de salida del tanque y el
tiempo de espera del fluido, el tanque deberia tener un volumen de seguridad un
10% mayor al maximo requerido, que en el caso de la torre de extraccion tiene un
volumen optimo de 4L, sin incluir los fondos.

» Tanques de almacenamiento del solvente
Se disefian el tanque de almacenamiento para el disolvente de extraccion que entra
a la columna. Su material al igual que el tanque de mezcla, es polipropileno. Para
obtener las dimensiones 6ptimas del recipiente se recomienda llevar a cabo el
procedimiento mencionado en el “Manual de recipientes a presion” ( por el que se
estima la relacion entre altura y el espesor de los tanques[36]. Como el proceso
esta disefiado para que funcione en continuo durante 15 minutos, se debe tener en
cuenta el caudal de salida del tanque, el tiempo de vaciado del fluido y que el tanque
debe tener un volumen de seguridad de un 10% mayor al maximo alcanzado, en el
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caso de la columna de extraccion se obtiene un volumen éptimo de 4L, sin incluir
los fondos.

» Tanque de almacenamiento del liquido extracto y refinado
Para los productos de extracto y refinado finales se incluiran tanques integrados en
la unidad del proceso de extraccion, cuya carga estara limitada a la necesaria para
la continuidad del proceso de la siguiente manera: Teniendo en cuenta el caudal de
salida del tanque, el tiempo de vaciado del fluido y que el tanque debe tener un
volumen de seguridad de un 10% mayor al maximo alcanzado, se obtiene un
volumen éptimo de 4L, sin incluir los fondos.

1.3.4.3 Sistemas de conduccion de liquido

Para el transporte de un fluido de un equipo a otro se deben usar lineas de
distribucién que garantizan el soporte en cuanto a presion, caudal y temperatura de
los distintos fluidos a circular dentro del proceso. Para ello se utilizan tuberias, cuya
funcion es el transporte del fluido; accesorios, que aseguran el buen funcionamiento
de las tuberias y sistemas de impulsion (bombas), encargas de suministrar energia
al fluido para transportarlo a distintos puntos de altura del proceso con las
caracteristicas deseadas. Se recomienda usar tuberias de Politetrafluoroetileno,
material que se usa comunmente para las tuberias en una torre de extraccién
liquido-liquido a escala laboratorio debido a su resistencia quimica. En el caso de la
torre se usaron mangueras comerciales de 5 mm de didmetro, debido a que las
mangueras de politetrafluoroetileno son de dificil adquisicién.

La distribucion del sistema de conduccidn se divide en varias lineas de proceso. Se
han descartado las lineas de servicios auxiliares como son las lineas de toma de
muestras en cada etapa de la torre. Los diferentes tramos o lineas de conduccion
de la planta son:

» Linea 1. Conduce la alimentacion desde el tanque de mezcla hasta la entrada
lateral en la parte inferior de la columna.

» Linea 2. Conduce el liquido del tanque de almacenamiento del disolvente de
extraccidon hasta la entrada lateral en la parte superior de la columna.

» Linea 3. Conduce el liquido refinado desde la salida de la parte superior de
la columna hasta su tanque de almacenamiento.

» Linea 4. Conduce el liquido extracto desde la salida de la parte inferior de la
columna hasta su tanque de almacenamiento.

1.3.4.4 Seleccidn de las bombas de alimentacién segun el caudal de entrada:

Para el impulso y el transporte de los fluidos son imprescindibles los sistemas de
impulsion, o bombas. Hay que tener en cuenta la conveniencia de que las bombas
en la instalacion sean de igual tipo y marca, pues de esta forma la inversion en
piezas de repuesto para el mantenimiento disminuye, en la torre de extraccion se
diferencian dos lineas de bombeo. Las lineas son las siguientes:
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» Linea 1, o de alimentacion. Impulsa el fluido de alimentacion desde el tanque
de mezclado hasta su entrada en la columna de extraccion.

» Linea 2, o de disolvente de extraccion. Impulsa el fluido desde el tanque de
almacenamiento de este hasta su entrada en la columna de extraccion.

La eleccion del tipo de bomba que se va a utilizar para las entradas a la torre debe
depender de las caracteristicas del fluido y de la conduccion en la que se encuentre.
Para el caso que se estudia se puede elegir entre dos tipos de bombas
fundamentales:

» Las bombas de desplazamiento positivo o0 bomba reciprocantes son aquellas
cuyo principio de funcionamiento estd basado en la hidrostatica, de modo
que el aumento de presion se realiza por el empuje de las paredes de las
camaras que varian su volumen, ademas presentan una excelente
resistencia quimica.

» Las bombas centrifugas son aquellas cuyo funcionamiento esta basado en el
intercambio de cantidad de movimiento entre la maquinay el fluido, aplicando
la hidrodinamica. En este tipo de bombas hay uno o varios rodetes con alabes
gue giran generando un campo de presiones en el fluido. El movimiento del
fluido sigue una trayectoria perpendicular al eje del rodete impulsor. En este
tipo de maquinas el flujo del fluido es continuo. Estas bombas son las mas
utilizadas en la industria por su gran versatilidad, sencillez y reducido tamafio,
ademas es satisfactoria para la impulsion de fluidos en un amplio rango de
caudales y son recomendables para manejar fluidos poco viscosos y a
presionas bajas.

Las bombas seleccionadas para las lineas de alimentacién son las siguientes:

Bomba 1. Es la bomba encargada de impulsar la alimentacion hasta la entrada
lateral de la parte inferior de la columna. Se recomienda utilizar una bomba
centrifuga de aspiracion sencilla, pues estas caracteristicas la sitian en el rango de
aplicacion.

Bomba 2. Es la bomba encargada de impulsar el disolvente de extraccion hasta su
entrada en el lateral de la parte superior de la columna. Se recomienda utilizar una
bomba reciprocante o una bomba centrifuga de aspiracion sencilla.

En el caso de la torre se seleccionaron bombas comerciales que cumplieran con las
condiciones de alimentacion requeridas, debido a que las bombas mencionadas
anteriormente presentan un costo elevado de adquisicion, por este motivo como
recomendacion se hace el llamado de la compra y adquisicion de bombas
centrifugas o reciprocantes para el uso adecuado de la torre.
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1.3.4.5 Seleccion de los accesorios para muestreo y disposicion de estos en la
columna

Los accesorios que se usaron en la torre de extraccién para obtener muestras en
cada una de las etapas y para la las entradas de alimentacion y disolvente de
extraccion, y también para las salidas de extracto y refinado en la columna, fueron
acoples rapidos de aire (rosca hembra) a espiga manguera de % pulg, los acoples
de las entradas y salidas estan conectados con cada una de las lineas de
conduccion mencionadas anteriormente, asi como también lo estan a secciones de
mangueras del mismo tipo, para obtener las muestras en cada una de las etapas,
Esto con el fin de que las muestras por etapas no se contaminen; de igual forma se
recomienda adquirir acoples de aluminio o plastico, debido a que los acoples de
bronce se pueden oxidar con el tiempo de uso de la torre[37].

1.3.4.6 Disefio de la estructura de soporte para la columna de extraccion:

Para sostener la torre también se disefidé una base en forma piramidal de 600 mm
cuadrados, la cual estd compuesta por dos placas la primera tiene un valor de
528,82 mm?, en el centro cuenta con una arandela de 95 mm de didmetro y 20 mm
de altura y una abertura en el centro de la placa de 30 mm de diametro, esta placa
esta situada a 200 mm del suelo ademas, tiene un espesor de 3 mm. A 567 mm por
encima de la placa se observa un marco de refuerzo el cual tiene tres brazos que
sostienen una arandela en forma de media luna de 60 mm de diametro para
sostener los esfuerzos radiales aplicados al tubo durante su operacion, evitando
flexiones en las uniones entre médulos. La placa situada en la cima de la base es
de 200 mm? y esta separada en dos secciones del mismo tamafio cada una, en el
centro de la placa hay un orificio con un didmetro de 60 mm en el cual se ajusta la
tapa superior de la torre, también se puede observar cuatro perforaciones con el fin
de atornillar ésta placa a la estructura piramidal principal, a 556 mm por debajo de
esta pequefia placa se sitla un marco parecido al mencionado anteriormente con
una orientacién opuesta, esto se hace con el fin de amortiguar la fuerza que los
acoples rapidos realizaran en la torre. En la siguiente figura se puede detallar de
manera mas clara la forma que se disefio la estructura de la torre.
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Figura 40. Dimensiones de la estructura de soporte de la columna.

1652.10

Fuente: Autor

4.3.5 Hoja de especificaciones del equipo de extraccion

La hoja de datos técnicos de la columna de extraccion liquido-liquido se puede
observar en la tabla 27.

91




Tabla 27. Datas

heet equipo de extraccion liquido-liquido.

UNIVERSIDAD DE PAMPLONA
Facultad de Ingenierias y Arquitectura

Ingenieria Quimica

EQUIPO

[T-101

Columna de Extraccion Liquido-Liquido

Ubicacioén Fisica

Laboratorio de Operaciones Unitarias

Diseno del plato

Espesor del plato
Diametro de orificios
Numero de orificios

Longitud de cuerda
Altura acorde del bajante

Espaciamiento triangular de orificios

8 mm P

3 mm g
27

2.58 mm
32.5 mm
6.02 mm

Material

Polipropileno de Alta Densidad

Dimensiones de la columna

Diametro interno 5 mm " i
Altura por etapa 200 mm| "7
Espesor del cilindro 5 mm

Tipo de cabezal Planos i
Espesor del cabezal (tapa) 13 mm !
Numero total de mdédulos 8

Material o

Polipropileno de Alta Densidad

Disefo del derramadero o bajante

Espesor del bajante
Longitud del bajante

Ancho (longitud de cuerda)
Longitud bajante udltimo plato
Longitud bajante falso plato
Ancho bajante falso plato

3 mm *r
184 mm ’
32.5 mm
276 mm
189 mm
38.42 mm

Material

Polipropileno de Alta Densidad

Accesorios

Tanques de almacenamiento

Capacidad wolumétrica 4L

Lado 170 mm

Altura 150 mm

Material

Polipropileno i

Acoples rapidos
Diametro nominal Acople Rapido 6.35 mm
Diametro nominal Espiga 6.35 mm

Material

Bronce, Acero

Notas

Fuente: Autor

Capacidad wlumeétrica de la columna: 3300 mL
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4.4 ANALISIS DE TRABAJO SEGURO

El analisis de trabajo seguro es una lista de chequeo elaborada a partir del
procedimiento que se lleva a cabo dentro de un proceso. Como primera se elabora
una lista de actividades fundamentales del proceso, dentro de cada una de ellas se
enumeran las etapas del trabajo realizado, teniendo en cuenta el riesgo potencial y
las observaciones pertinentes segun la naturaleza de la operacion. Se hace un
andlisis cualitativo de cada uno de estos riesgos, estableciendo las posibles causas
gue lo generan y las consecuencias que puede traer sobre la salud y seguridad del
operario. Luego de elaborar la identificacion de los riesgos presentes en cada etapa
de trabajo, en la siguiente tabla se formula una serie de recomendaciones, acciones
o medidas preventivas que deben tenerse en cuenta para un procedimiento de
trabajo seguro.

Tabla 28. Andlisis de riesgos.

Nombre del Anélisis de Procedimiento de Trabajo Seguro

trabajo

Realizado por  Cristian David Bravo Sanchez Especialidad Ingenieria Quimica
Jenny Yurley Maldonado Arias

Personal Auxiliar de Laboratorio Fecha 1 de diciembre de

ejecutante Docente a cargo 2016

Equipo y/o Manos, destornilladores, llave adaptable para sujetar, llave combinada ¥4 pulg.

herramienta

Equipo de Guantes de nitrilo, Tapabocas, Bata de Laboratorio, Gafas de Proteccion

proteccion

personal

1. Preparar la

Solucién de sustancias. elementos de contacto. Elementos de
Alimentacion Irritacion de la proteccion Dificultades Proteccion
piel por contacto personal (EPP). respiratorias. Personal.
con sustancias Afecciones Estricta supervision
guimicas. oculares leves. del docente a cargo.
Irritacion de la
vista por
salpicaduras.
2. Llenar los Caidas del Uso de calzado Posibles Tener la zona de
tanques de mismo nivel. inapropiado. traumas y circulacion
alimentaciony Intoxicacién por  Adopcién de contusiones por  despejada, limpia y
solvente sustancias. posturas caidas. seca.
organico. Irritacién de la incorrectas para Dermatitis de Exigir el uso de los
piel por contacto el transporte de contacto. Elementos de
con sustancias sustancias. Dificultades Proteccion
guimicas. No utilizar los respiratorias. Personal.
elementos de Afecciones Estricta supervision

ACTIVIDAD 1.

Operacion del prototipo de Extracciéon Liquido-Liquido

Intoxicacion por

No utilizar los
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Dermatitis de

oculares leves.

Exigir el uso de los

del docente a cargo.



Irritacion de la
vista por
salpicaduras.

proteccion
personal (EPP).

3. Conectar
las bombas de
alimentacioén

4. Encender
las bombas de
alimentacién

5. Muestreo

6. Descarga
de la Torre

ACTIVIDAD 2

1. Llenar los
tanques de
alimentacion y
solvente con
agua destilada

Posibilidad de
contacto
eléctrico

Derrame del
liquido

Intoxicacion por
sustancias.
Irritacion de la
piel por contacto
con sustancias
guimicas.
Irritacién de la
vista por
salpicaduras.

Derrame de
liquido.
Intoxicacion por
sustancias.
Irritacién de la
piel por
contacto.
Irritacién de la
vista por
salpicaduras.

Uso de calzado
inapropiado

Mal estado de las
conexiones de las
bombas

Ubicacion
inadecuada de la
bomba, causando
inestabilidad en el
tanque.

No utilizar EPP.
Manipular
inadecuadamente
los accesorios
para muestreo.

No utilizar EPP.
Manipular
inadecuadamente
las conexiones de
entrada y salida
de la torre.

Contraccion
espasmodica
muscular.
Paralisis
respiratoria.
Quemaduras.

Dermatitis de
contacto.
Intoxicacion por
inhalacion.

Dermatitis de
contacto.
Intoxicacion por
inhalacion.

Dermatitis de
contacto.
Dificultades
respiratorias.
Afecciones
oculares leves.

Realizar la
inspeccion de
tomas de corriente,
conexiones, y
cables.

Portar calzado
adecuado.

Exigir el uso de los
Elementos de
Proteccion
Personal.

Estricta supervision
del docente a cargo.
Realizar el
muestreo entre dos
personas.

Preparar recipientes
marcados para
recolectar las
muestras.

Exigir el uso de los
Elementos de
Proteccion
Personal.

Estricta supervision
del docente a cargo.
Exigir el uso de los
Elementos de
Proteccion
Personal.

Estricta supervision
del docente a cargo.

Lavado de la columna de extraccion con Agua Destilada

Caidas del
mismo nivel.

Uso de calzado
inapropiado.
Adopcion de
posturas
incorrectas para
el transporte de
sustancias.
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Posibles
traumas y

contusiones por

caidas.

Tener la zona de
circulacion
despejada, limpia y
seca.

Estricta supervision
del docente a cargo.



2. Conectar
las bombas de
alimentacién

Posibilidad de
contacto
eléctrico

Uso de calzado
inapropiado

Mal estado de las
conexiones de las
bombas

Contraccion
espasmodica
muscular.
Paralisis
respiratoria.

inspeccion de
tomas de corriente,
conexiones, y
cables.

3. Encender
las bombas de
alimentacioén

4. Descarga
de la Torre

5.
Desconexion,
limpieza de los
acoplesy
nueva
instalacion.

Fuente: Autor

Derrame del
liquido

Derrame de
liquido.

Caida de
objetos en
manipulacién
ylo
herramientas
mal ubicadas.

Ubicacién
inadecuada de la
bomba, causando
inestabilidad en el
tanque.

No utilizar EPP.
Manipular
inadecuadamente
las conexiones de
entrada y salida
de la torre.
Adoptar posturas
incorrectas.
Manipulacién
inadecuada de la
herramienta.
Heridas
superficiales por
accidentes con
las herramientas.

Posibles
traumas por
caidas debido al
piso mojado.

Posibles
traumas por
caidas debido al
piso mojado.

Traumas,
heridas,
contusiones
leves, en
algunos casos
graves.

Tener la zona de
operacion del
equipo despejada,
limpia y seca.
Estricta supervision
del docente a cargo.
Exigir el uso de los
Elementos de
Proteccion
Personal.

Estricta supervision
del docente a cargo.
La desconexién de
los acoples debe
ser realizada por el
auxiliar de
laboratorio o el
docente a cargo.

4.5 ESTIMACION DE COSTOS Y PRESUPUESTO DEL PROTOTIPO

La viabilidad econémica de un proyecto, en este caso, el disefio de un equipo, es
un aspecto fundamental para dar paso a su implementacion, es por esto que se
debe conocer el valor monetario de llevar a cabo las ideas concretadas en etapas
anteriores del disefio.

451 Estimacién de costos una columna comercial de extraccién a
escala laboratorio

En este apartado se realiza un estudio estimativo de los costos de adquisicion de
una columna comercial de extraccion liquido-liquido a escala laboratorio. Se
muestran los calculos para estimar la inversion necesaria para elaborar el cuerpo
principal y los accesorios internos en acero al carbono, asi como la inversion
requerida para adquirir el equipo de separacién y los sistemas necesarios para su
Optima operacion.
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A continuacion se presenta la estimacion de costos del cuerpo principal de la
columna mediante el Método de Coste Modular [38], que tiene en cuenta las
propiedades del material, y la capacidad del equipo para obtener el valor estimado
de la inversion requerida para el modulo seleccionado.

Los equipos principales del proceso que son tenidos en cuenta son:
» Columna de extraccion

» Platos perforados

45.1.1 Costo de la columna de extraccion (sin platos)

Se analiza el cuerpo principal del equipo con las medidas obtenidas en la etapa de
disefio, y una presiéon de operaciéon de 583 mmHg. Este recipiente tiene 1,6775 m
de altura y un diametro externo de 0,05 m.

En primer lugar se calcula un factor de presion para recipientes de proceso, asi:

(P+1)+D
g _ 27185006+ (P+ D] +0.00315 (35)
P 0.0063

Donde P es el valor de la presion, que para el caso es de 0.7773 bary D, el didmetro
interno del recipiente, de 0.05 m.

Al aplicar la ecuacion (35), se obtiene un Fp=0.5083.

La ecuacion del costo modular también tiene en cuenta el factor de material Fm, que
para este caso se toma como uno, valor dado para equipos elaborados a partir de
acero al carbono.

Se debe calcular el costo del equipo comprado C,°, con la siguiente ecuacion:

10g10CP = K1 + K, * logy0(A) + (K3 * log,0(A))? (36)

Para tanques de proceso verticales, los valores de K1, K2 y Kz son 3.4974, 0.4485,
y 0.1074 respectivamente. La letra A corresponde al atributo principal del equipo en
metros clbicos (m3), que en este caso es el volumen del cilindro A= 0.0033 m3. Con
estos valores, se obtiene un Cp°=$1111.39 USD.

Finalmente, se aplica la ecuacién de costo modular, tomando como B:1 Y B: las
constantes en la bibliografia para un tanque de proceso[38], con valores de 2.25y
1.82.

96



Cem = Cp * (By + By * Fyy * Fp) (37)

45.1.2 Costo de platos perforados
Para calcular el valor del costo de las bandejas se realiza un procedimiento

semejante al anterior, variando el célculo del factor de presion, por la busqueda del
valor Fq, que se establece segun la ecuacion 38.

logi0F; = C; + Gy * l0g10(P) + (C3 * log,o(P))? (38)

Al usar los valores de las constantes C1, C2 Y C3 dados para platos perforados, de
2.9949, 0.4465 y 0.3961 respectivamente, se obtiene un valor de 0.36609.

A continuacioén se calcula el Cp®, obteniendo un resultado de $48 835 USD.
Para estimar el costo del médulo para platos perforados, se usa la ecuacion 39.

CBM:CIQ*N*FBM*FQ (39)

4.51.3 Costo total del médulo principal
El costo total del mddulo se obtiene sumando los valores del CBM para la columna

y los platos perforados, dando como resultado un valor de $571.88 USD.

Las constantes de todos los calculos anteriores estan dadas para el 2001. Se usa
el CEPCI (Indice de Costo para Plantas Quimicas) para actualizar este valor al afio
2016, mediante la ecuacion 40.

I

CZ=Cl*I_ (40)
1

Usando el CEPCI de 2001 como 384, y 533.9 para 2016, se obtiene un Costo
Modular actualizado a 2016 de $795.128 USD, equivalente a $ 2 319 181.84 COP.
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4514 Costos estimados de adquisicion de una columna comercial

Tabla 29. Costos comerciales de los componentes del equipo.

COLUMNA PRINCIPAL Y PLATOS

Maodulo principal 1 2319181.84
ESTRUCTURA DE SOPORTE DE LA COLUMNA
Estructura piramidal en acero 1 130 000
Placas de soporte para la columna 2 60 000
SISTEMAS COMPLEMENTARIOS
Accesorios para muestreo 9 9 300 83 700
Accesorios en PVC (valvulas, 14 59 100
boquillas y divisores )
Manguera Industrial (PTFE) 6 metros 16 750 100 500
Recipientes de Alimentacién vy 2 5 000 10 000
solvente
Recipientes de extracto y refinado 2 4 300 8 600
Empaques o-ring (PTFE) 17 7 850 133 450
Bomba Peristéltica de bajo caudal 2 2 338 400 4 676 800
COMPONENTES NECESARIOS PARA ENSAMBLAJE
Tuercas, Tornillos 70 10 000 10 000
Amarres 10 250 2500
Teflon 6 2 000 12 000
Soldadura para PVC 1 4 000 4 000

Fuente: Autor

En la tabla 29 se muestran los valores comerciales de las piezas requeridas para el
montaje de un equipo de extraccion liquido-liquido a escala laboratorio, ademas del
maodulo principal (columnay platos perforados) y bombas peristalticas como sistema
de impulsion de las corrientes de entrada del proceso. El resumen de los costos de
adquisicién y la inversion total requerida se observan en la tabla 30.

Tabla 30. Costo comercial totalizado.

Concepto Valor
Columna principal y platos 2319 181.84
Estructura de soporte de la columna 190 000
Sistemas complementarios 5072 150
Componentes necesarios para ensamblaje 28 500
TOTAL 7 609 831.84

Fuente: Autor
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1.5.2 Inversion Econdmica en el prototipo de Extraccion Liquido-Liquido

A continuacion (Tabla 31) se muestra la relacion de los diferentes costos incurridos
para la construccién de un prototipo a escala laboratorio de una columna de

extraccion liquido-liquido.

Tabla 31. Materia Prima e insumos.

COLUMNA PRINCIPAL Y PLATOS
Médulo comun (polipropileno) 6 145 000
Mdédulo de Entrada (polipropileno) 2 150 000
Tapa (polipropileno) 2 50 000
Lamina para mecanizado de platos 1 75 000
(polipropileno) 8 mm x 500 mm x 500

mm

Lamina para mecanizado de bajantes 1 34 800
(polipropileno) 3 mm x 400 mm x 400

mm

Mecanizado de la ranura para 8

empagues de sello
ESTRUCTURA DE SOPORTE DE LA COLUMNA

Estructura piramidal en acero 1

Placas de soporte para la columna 2

Estructura para los tanques 1

almacenamiento

Pintura en aerosol 4 8 000

SISTEMAS COMPLEMENTARIOS

Acoples rapidos para muestreo 9 9 300

Accesorios en PVC (valvulas, boquillas 14

y divisores)

Manguera Comercial

Recipientes de Alimentacion y solvente 2 5 000

Recipientes de extracto y refinado 2 4 300

Empaques o-ring 17 3 400

Bomba de Solvente 1 87 300

Bomba de Alimentacion 1 100 000
COMPONENTES NECESARIOS PARA ENSAMBLAJE

Tuercas, Tornillos 70 10 000

Amarres 10 250

Teflon 6 2 000

Silicona Transparente Adhesiva 1 8 000

Soldadura para PVC 1 4 000

Fuente: Autor

870 000
300 000
100 000
75 000

34 800

25000

130 000

60 000
60 000

24 000

83 700
59 100

6 000
10 000

8 600
57 800
87 300
100 000

10 000
2 500
12 000
8 000
4 000

Los costos incurridos para la fabricacion del modulo de extraccion se mencionan en

la tabla 32.
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Tabla 32. Resumen de costos de Produccion.

Concepto Valor
Columna principal y platos 1404 800
Estructura de soporte de la columna 274 000
Sistemas complementarios 412 500
Componentes necesarios para ensamblaje 36 500
TOTAL 2 127 800

Fuente: Autor

Como costos indirectos de fabricacion, se tiene: el envio de uno de los accesorios
de muestreo requerido para mecanizar la rosca interna de cada orificio en los
maodulos de la torre, asi como los costos de transporte para la prueba y posterior
instalacién del equipo en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad
de Pamplona.

Tabla 33. Costos indirectos de fabricacion.

Concepto Valor total
Envio de pieza para mecanizado de rosca interna 30 000
Transporte del equipo a la universidad 36 000
TOTAL 66 000

Fuente: Autor

Teniendo en cuenta los costos directos e indirectos de fabricacién de la columna
(Tabla 33), el valor total invertido en la construccion y puesta en marcha del equipo
de extraccion liquido-liquido a escala laboratorio fue un total de $2 193 800 COP.
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5.DIAGNOSTICO Y ANALISIS DE
FUNCIONAMIENTO

El prototipo de extraccion liquido-liquido escala laboratorio, sera ubicado en el
Laboratorio de Operaciones Unitarias del programa de Ingenieria Quimica de la
Universidad de Pamplona. En este capitulo se argumenta la seleccion del disolvente
organico usado; también se muestra el manual para la operacion y mantenimiento
del equipo, asi como una guia de laboratorio con la descripcidon suficiente para
implementar su utilizacion en el entorno académico. Ademas, se muestran los
resultados obtenidos de su puesta en marcha con un sistema ternario especifico, y
los calculos pertinentes con el fin de comprobar el funcionamiento de la columna
construida.

5.1 MANUAL DE OPERACION Y MANTENIMIENTO

A continuacion se presenta el documento elaborado con las especificaciones de la
operacion y mantenimiento del prototipo de extraccién liquido-liquido.

MANUAL DE OPERACION DE LA COLUMNA DE EXTRACCION LIiQUIDO-
LIOUIDO DE PLATOS PERFORADOS

TABLA DE CONTENIDO

Introduccion

Definiciones

Aplicacion

Descripcién del equipo

Requerimientos

Operacion del equipo

Mantenimiento

Recomendaciones y cuidado para el manejo del equipo

ONoOhRWNE
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INTRODUCCION

La operacion de separacion denominada como extraccion liquida, consiste en el
contacto directo de dos fases liquidas inmiscibles entre las cuales se transporta y
distribuye un soluto provocando la separacion del mismo con respecto a la mezcla
liguida original. Se deben tener en cuenta algunos aspectos técnico-operativos para
definir los parametros de la operacion, la composicion de la alimentacion, la
eleccion del disolvente, el grado de separacion deseado y la velocidad de flujo. [2]

Antes de colocar el equipo de extraccion liquido-liquido en funcionamiento se
recomienda una rigurosa interpretacion del manual de operacion de este equipo
con el fin de evitar dafios en el equipo y dafios al operador

Este manual muestra el proceso de aplicacion preciso para la columna de extraccion
liquido-liquido de platos perforados, presentando de manera detallada la forma de
uso de los componentes presentes en esta, con el fin de prevenir posibles dafios a
los operadores o al equipo en funcién

DEFINICIONES

A continuacidbn se muestran algunas definiciones acerca de los tipos de
mantenimiento que existen y de la operacion que se va a realizar.

Mantenimiento: Conjunto de acciones que se realizan con la finalidad de prevenir o
corregir dafilos que se produzcan en los equipos o instalaciones durante su
funcionamiento.

Mantenimiento rutinario: Es una serie de acciones que se realizan para la
conservacion de las instalaciones y equipos para evitar fallas en su funcionamiento.

Mantenimiento correctivo: Acciones que se realizan para reparar dafios que se
producen por efectos del deterioro o mal funcionamiento de un sistemay que no ha
sido posible evitar con el mantenimiento preventivo.

Mantenimiento preventivo: Es una serie de acciones que se realizan para la
conservacion de las instalaciones y equipos para evitar fallas en su funcionamiento.

Operacion: Conjunto de acciones adecuadas y oportunas que se efecttan para que
todas las partes del sistema funcionen en forma continua segun las especificaciones
de disefio.

Operador: Persona calificada y responsable de la operacion y el mantenimiento de
las instalaciones del sistema.
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APLICACIONES

La aplicacion de esta guia de operacion sera de utilidad para el laboratorio de
operaciones unitarias de la Universidad de Pamplona, con el fin de que se conozcan
las generalidades, recomendaciones y cuidados que se deben tener en cuenta para
poner en marcha el equipo de extraccion liquido-liquido, ademas de observar el
fendmeno de extraccion para adquirir el conocimiento sobre este.

DESCRIPCION DEL EQUIPO

La columna de extraccion liquido-liquido se puede observar en la Figura 41; el
equipo cuenta con las siguientes partes:

1. Una columna de Polipropileno de 1677,5 mm que consta de:

1.1. 8 modulos de 200 mm de altura, 50 mm de diametro y 5mm de espesor; 6
de estos cuentan con entradas para los accesorios en el medio de cada
modulo y los dos restantes con entradas cerca a uno de sus extremos, para
el ingreso de las lineas de alimentacién y disolvente de extraccion.

1.2. 2 bridas en cada modulo con 4 agujeros para unir estos con tornillos, y una
perforacién circular de 63,9 mm de didmetro para colocar empaques tipo
O’ring que permitan sellar la uniéon entre modulos.

2. 5 platos de 50 mm de didmetro y 8 mm de espesor de polipropileno con las
siguientes caracteristicas:

2.1. Diametro de orificio de 3 mm

2.2. 27 agujeros con un espaciamiento triangular equilatero de 2,58 mm

2.3. Altura de acuerdo al bajante de 6,024 mm

2.4. Distancia desde el area de dispersion al extremo contrario del plato de
16,978 mm

3. 2 Falsos platos en las entradas de la torre con 50 mm de diametro y 8 mm de
espesor de polipropileno con las siguientes especificaciones:

3.1. Seccién de 42,71 mm donde esté el falso plato

3.2. Orificio de 2,64 mm

4. 7 laminas bajantes de polipropileno que van sujetos a cada plato con las
siguientes caracteristicas:

4.1. Todos cuentan con 3 mm de espesor

4.2. 4 cuentan Altura de 184,02 mm y 32,5 mm de ancho

4.3. El bajante del falso plato inferior es de 189 mm de altura y 38,42 mm de
ancho

4.4. El bajante del falso plato superior es de 184,02 mm de altura y 38,42 mm
de ancho

4.5. El bajante del ultimo plato es de 276,03 mm de altura 'y 32,5 mm de ancho

5. 4tanques de alimentacién, solvente, almacenamiento del extracto y refinado de
polipropileno con capacidad de 4 litros cada uno.

6. 9 acoples rapidos de aire a espiga manguera de bronce que van puestos en
cada uno de los orificios de los modulos
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7. 4 mangueras de politetrafluoroetileno que van conectadas a las entradas de
alimentacion y disolvente de extraccion de la torre y a las salidas de extracto y
refinado de la torre.
8. 2 bombas para las entradas de alimentacion y disolvente de extraccion de la
torre.
9. Una estructura piramidal con una base de 575,18 mm? con las siguientes
especificaciones:
9.1.Una placa de 530 mm? con una arandela centrada de 95 mm y 20 mm de
altura para sostener la torre y una abertura de 30 mm en el centro de la
misma, para ubicar la salida del extracto.

9.2.Una placa de 200 mm? separada en dos secciones del mismo tamafio con
un orificio central de 60 mm para ajustar la cima de la torre.

9.3.2 marcos de refuerzo distribuidos de forma equidistante a las placas superior
e inferior de la columna, que sostienen una arandela de 60 mm de diametro
cada uno, para sostener la columna a los lados y estabilizarla verticalmente.

Figura 41. Columna de extraccion liquido-liquido a escala laboratorio.
REQUERIMIENTOS

Para el buen funcionamiento del equipo es necesario tener en cuenta algunos
requerimientos previos antes del inicio de la operacion como lo son:
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e Suministro eléctrico: 110V/ 50-60 Hz.
e Suministro de agua.

e Crondémetro.

¢ Refractbmetro o densimetro.

e Reactivos.

OPERACION DEL EQUIPO

La operacion de la columna de extraccion liquido-liquido es muy sencilla,
basicamente es llevar una vigilancia de la eficiencia de la torre para proceder a la
extraccion de las soluciones. Esta vigilancia esta relacionada con el control del
caudal de las entradas de alimentacion y disolvente de extraccion que ingresa a la
torre. A continuacion se muestra la informacion para poner en funcionamiento la
columna.

Instrucciones para el inicio de la operacion

1. Realizar una inspeccion de los tanques de alimentacion, disolvente de
extraccion, extracto y refinado, en caso de que tengan alguna grieta o fuga
por la cual se puedan salir las soluciones

2. Cargar el tanque de alimentacion y del disolvente de extraccion verificando

gue el nivel de las soluciones estén por encima de las bombas.

Verificar la conexion eléctrica de las bombas y encenderlas.

Empezar el proceso de extraccion liquido-liquido en la columna.

Una vez llena la torre se apagan las bombas de alimentacion y disolvente de

extraccion.

6. Después de 15 minutos extraer las soluciones en los tanques de extracto y
refinado de la torre.

7. Lavar la torre con agua destilada

ok ow

Apagado de emergencia

Si en algun caso se llega a presentar una situacion de emergencia se recomienda
apagar las dos bombas de entrada, de esta manera se detendra la operacion.

MANTENIMIENTO
Mantenimiento rutinario de la torre

El propésito del mantenimiento Rutinario, es el de mantener los equipos mediante
la ejecucion diaria de limpieza, lubricacion, cambios, ajustes e inspeccion. Todas
las veces que se use la torre se recomienda la supervision del docente encargado
del tema y con la compaiiia de al menos tres estudiantes y es necesario también
seguir las instrucciones de operaciébn que se mencionaron anteriormente para
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prevenir cualquier accidente. ElI mantenimiento rutinario incluye actividades
periddicas que consisten en el drenaje y evacuacion de los compuestos que quedan
acumulados en la unidad por medio de una limpieza con agua destilada. También
se recomienda una vez terminada la operacion soltar todos los accesorios de la
torre, lavarlos con agua destilada y secarlos muy bien para que estos no se oxiden.

Mantenimiento correctivo de la torre

El mantenimiento correctivo trata acerca de corregir las averias a medida que se
van produciendo, con el fin de realizar una reparacion inmediata. A continuacion se
muestran una serie de pasos de prevencion en caso de que ocurra algun accidente:

1. En caso de que se presenten fugas en alguno de los médulos de la torre es
necesario desarmar el modulo que presente el problema, cambiar el teflon
en este modulo y volver a armar la torre.

2. En caso de que se presenten fugas en los acoples hembra rapidos aire
espiga manguera, es necesario soltarlos de la torre, cambiar el teflon y
volverlo a colocar.

3. En caso de que alguna manguera tenga una fuga, se deberd hacer en
primera instancia el cambio de esta por una nueva.

4. En el caso de que la torre presente alguna inclinacion es necesario retirara
de la estructura y proporcionar en la base de la misma una espuma de
polietileno de 5mm con el fin de nivelar la estructura.

5. En caso de que los tanques de alimentacion, disolvente de extraccion,
extracto y refinado presenten alguna falla o grieta es necesario reemplazarlos
pOor unos nuevos, estos se pueden conseguir en el mercado a un buen precio.

6. En el caso de que las soluciones presenten contaminacion debido al
desgaste de los empaques es necesario desarmar la torre y cambiar los
empaques por unos nuevos, estos se pueden conseguir en el mercado a un
precio rentable.

7. En el caso de que la estructura presente problemas de 6xido es necesario
cambiarle la pintura por pintura anticorrosiva.

8. En el caso de que los acoples hembra rapidos aire espiga manguera
presenten oxidacion es necesario reemplazarlos por unos acoples nuevos.

Recomendaciones y cuidados en el equipo

Como prioridad se debe tener en cuenta la seguridad del operante al manejar el
equipo de extraccion, por este motivo se mencionan a continuacion una serie de
recomendaciones de seguridad:

1. Es necesario el uso de implementos de seguridad como gafas de seguridad,
bata de laboratorio y guantes de nitrilo

2. El laboratorio debe contar con el equipo necesario contra incendios y un
botiquin médico, ademas es necesario observar las salidas de emergencia
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El area de trabajo debe estar ventilada mientras se encuentre el equipo en
operacion.

Mantener el piso libre de derrames liquidos y de objetos o materiales que
puedan causar algun accidente.

No trabajar el equipo solo, antes de operar el mismo debe revisar que todas
las partes estén en orden.

Es importante investigar acerca de las fichas de seguridad de los compuestos
que va a usar en la operacion

Es necesaria la limpieza del equipo después de cada practica para garantizar
la 6ptima duracion de este.

Todos los reactivos deben ser manejados con cuidado. Se debe evitar el
contacto con la piel, ojos, ingestion e inhalacion.

Tener en cuenta las lineas de residuos para las diferentes soluciones en caso
de que no se pueda recuperar el solvente.

5.2 PRACTICA DE LABORATORIO DE EXTRACCION LIQUIDO-LIQUIDO

A continuacién se muestra la guia elaborada para realizar la practica de extraccién
liquido-liquido usando el prototipo construido.

1.

2.

PRACTICA DE LABORATORIO

EXTRACCION LiQUIDO-LIQUIDO A ESCALA LABORATORIO DE
COMPUESTOS ORGANICOS.

OBJETIVOS

1. Aprender sobre la técnica de extraccion liquido-liquido apreciando su
importancia para la separacion de componentes de una mezcla
homogénea de compuestos organicos.

2. ldentificar cada una de las partes de la columna de extraccion liquido-
liquido de platos perforados.

3. Determinar las condiciones para el buen funcionamiento del sistema de
extraccion.

INTRODUCCION

Es una afirmacién que casi todos los productos que el ser humano emplea
en la actualidad han sido obtenidos mediante métodos quimicos y fisicos. En
los métodos quimicos, se parte por lo general de moléculas sencillas con el
objetivo de obtener moléculas mucho mas grandes y complejas. Los métodos
fisicos, en cambio no necesariamente siguen dicho patron. Antes bien, lo que
se busca con estos es aislar moléculas de tamafio mas o menos considerable
a partir de sus fuentes naturales. Uno de estos métodos es el método de la
extraccion liquido-liquido.
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La prioridad durante la practica de laboratorio es conocer al fondo el
fendbmeno de extraccion, los factores que influye en la misma, las
aplicaciones mas comunes de extraccion y la forma de realizar los céalculos
de extraccion de forma teorica (Diagrama ternario) y experimental.

FUNDAMENTO TEORICO

La operacién de separacion denominada como extraccion liquida, llamada
algunas veces extraccion con disolventes, consiste en el contacto directo de
dos fases liquidas inmiscibles entre las cuales se transporta y distribuye un
soluto provocando la separacion del mismo con respecto a la mezcla liquida
original [2]. En todas las operaciones de este tipo, la solucion que se va a
extraer se llama alimentacién y disolvente el liquido con el cual se pone en
contacto la alimentacién. El producto de la operacién rico en disolvente se
llama extracto; el liquido residual de donde se separ6é el soluto es el
refinado([5].

Para que el proceso de extraccidn sea exitoso se necesita elegir el disolvente
adecuado para una mejor separacion, existen varios parametros que sirven
como guia para la seleccion del disolvente. Entre las influencias de las
propiedades fisicoquimicas mas importantes sobre la extraccidbn con
disolvente esté la selectividad. La capacidad de disolucion, la insolubilidad
del disolvente, la recuperabilidad de este mismo, la densidad en las fases, la
tension interfacial, la reactividad quimica, la corrosion que el disolvente
pueda ocasionar, la viscosidad y entre otras.

La extraccion liquido-liquido se aplica industrialmente en gran variedad de
procesos industriales como la obtencion metales, la industria alimentaria 'y la
desulfuracion de productos petroliferos. Es utilizada en la fabricacién de
productos farmacéuticos como la penicilina, separacion de compuestos no
saturados en aceites vegetales; extraccion de fenol en aceites ligeros[4].
También se aplica para separaciones de metales como vanadio-uranio,
hafmio-zirconio, tungsteno-molibdeno, o purificacion de productos
inorganicos tales como el acido fosforico, acido bérico, o hidréxido sbédico; la
separacion de hidrocarburos arométicos y parafinicos por extraccion con
disolventes como el diéxido de azufre y el dietilenglicol o sulfolano es
relativamente sencilla por este método[5].

La extraccion liquido se presenta generalmente como un sistema de tres
liquidos, con un par parcialmente soluble, en donde uno o dos de los
componentes aparecen en cierta medida en las dos fases de la mezcla. El
estudio termodindmico del equilibrio liquido-liquido se representa
cuantitativamente mediante los coeficientes de actividad de los
componentes, que muestra la actividad quimica real de las sustancias
distribuidas en las dos fases inmiscibles. La representacion del equilibrio de
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un sistema ternario isotérmico mediante una expresion matematica sencilla
es casi imposible, es por esto que la mejor forma de representarlos es una
grafica empleando coordenadas triangulares|[9].

Las operaciones de extraccion liquido-liquido se llevan a cabo generalmente
en columnas. Debido a que los componentes se encuentran en una misma
fase, se requiere de elementos auxiliares (agitadores, dispersores,
mezcladores) que favorezcan el contacto entre los componentes del sistema,
de manera tal que se alcance una mayor dispersion; si se consigue ampliar
la magnitud de la superficie de contacto, se favorece el fenbmeno de
transferencia de masa interfacial del soluto a través de los dos liquidos
inmiscibles, generando mayor eficiencia de operacion.

MATERIALES Y REACTIVOS
Materiales:
e Equipo de extraccion Liquido-Liquido de platos perforados
Refractometro
3 probetas
10 vasos precipitados de 50 mL
3 pipetas de 5 mL
3 pipeteadores

Reactivos:
e Agua Destilada
e FEtanol
e Alcohol bencilico

DESCRIPCION DEL PROCESO

El proceso de extraccion consiste en la separacion de etanol en una mezcla
agua etanol, por medio del alcohol bencilico como disolvente de extraccion,
la mezcla de alimentacion es transportada por medio de una bomba a la parte
inferior de la columna siendo esta la fase dispersa durante el proceso, de
igual forma el disolvente de extraccion es transportado por una bomba a la
parte superior de la torre como la fase continua de la operacion; como
resultado de la operacién por la parte inferior sale el extracto con el soluto
gue en este caso es el alcohol bencilico con la mayor parte de etanol y por la
parte superior sale el refinado con el aguay la parte de etanol que no alcanzo
a ser extraida. En la Figura 42 se observa el diagrama de flujo del proceso.
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Alcohol Bencilico > [}

Figura 42. Diagrama de flujo de la extraccién liquido-liquido.

PROCEDIMIENTO DE LA PRACTICA

Para el desarrollo de la practica se deben poner en marcha los siguientes

pasos:

1. Preparar la solucién de la alimentacién con un valor de 3L que contenga

un 30% en volumen de etanol y un 70% en volumen de agua destilada y

agregarla al tanque de alimentacion de la torre.

Agregar 3L alcohol bencilico puro en el tanque del solvente de extraccion.

Encender las bombas de las entradas de alimentacién y del solvente de

extraccion.

4. Iniciar la marcha del equipo de extraccion observando el fenomeno de
extraccion y verificando cuando esta se llene.

5. Una vez llena la torre es necesario tomar muestras por cada una de las
etapas cada 5 minutos 3 veces y guardarlas previamente

6. Pasados los 15 minutos retirar las mezclas por la salidas de extracto y

refinado

Medir el volumen final de los tanques de extracto y refinado

Con un refractometro tomar el valor de cada etapa durante los tiempos

establecidos y de igual forma el valor del extracto y refinado de la torre.

9. Teniendo estos valores se calcula las composiciones en cada etapay las
composiciones en el extracto y refinado.

wn
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5.3 SELECCION DEL SISTEMA TERNARIO IMPLEMENTADO

5.3.1 Eleccidén del solvente

Antes de iniciar las pruebas es de suma relevancia la seleccién de disolvente de
extraccion; para evaluar los solventes propuestos se deben tener en cuenta ciertos
factores y dependiendo de esto se podra escoger la mejor alternativa. Los factores
primordiales para la seleccion del solvente se encuentran en la tabla 2 en el capitulo
del marco tedrico; para este caso de estudio se van a tomar los mas importantes
como lo son la toxicidad, la inflamabilidad, la reactividad quimica, la corrosion que
pueda ocasionar, la manipulacién segura, la disponibilidad, el costo comercial, la
facilidad de analisis y la recuperabilidad. Teniendo esto en cuenta, se estudio la
influencia de cada uno de estos criterios en la manipulacion segura del solvente.

Como sabemos la toxicidad es la capacidad que tienen los compuestos quimicos
de producir algun dafio o efecto secundario en el ser humano[39], por lo cual se
recomienda que el solvente de extraccién a escoger tenga una baja toxicidad a la
inhalacion, contacto con la piel y los ojos siempre que sea posible, de manera que
aumente la seguridad durante la exposicion del operador en el mantenimiento o
reparacion de la columna.

El punto de inflamabilidad se conoce como el conjunto de condiciones del entorno
para que una sustancia combustible inflamable inicie una combustion debido a una
fuente de calor[40]. En el caso de la columna de extraccion se recomienda no
trabajar con sustancias que puedan reaccionar al calor a partir de los 35°C, con el
fin de evitar posibles accidentes durante la operacion.

Es bien sabido que una sustancia quimica es reactiva cuando esta es capaz de
reaccionar con otra sustancia quimica, en este caso el disolvente de extraccion debe
ser estable e inerte quimicamente frente a los demas componentes del sistema y
los materiales de construccion.

Se define como corrosion el deterioro de un material por causa de un atague
electroquimico[41]. Es decir, cualquier material que entre en contacto con un
solvente corrosivo se disolvera hasta que se consuma totalmente, por esto una
recomendacion importante es que el solvente a escoger no sea corrosivo, para
evitar deterioros en el material de la columna ante este tipo de compuestos.

Para el manejo seguro de sustancias quimicas se debe tener en cuenta algunas

precauciones respecto al transporte, almacenamiento y manipulacion de la misma,
por ello es necesario conocer el manejo seguro de cada disolvente para cumplir con
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cada uno de los requisitos nombrados anteriormente, cuidando que la persona que
manipule estos compuestos no sufra algun accidente[42].

Otro pardmetro importante es la consulta previa acerca de la disponibilidad de este
en el mercado para su adquisicion, junto a esto también se encuentra el costo
comercial que esta conlleve, por eso es necesario hacer una previa cotizacion de
los solventes disponibles en el mercado buscando un costo rentable para su
adquisicion.

Respecto a la recuperabilidad, el disolvente de extraccion debe ser recuperado de
la corriente de extracto y la de refinado tras el proceso de extraccion. A menudo se
utiliza la destilacion, por lo que es importante tener en cuenta que la volatilidad
relativa de éste sea significativamente menor o mayor a la unidad respecto al
componente a extraer.

Luego de tener claros todos los factores para seleccionar el solvente, se escogieron
6 diferentes solventes que puedan remover el etanol presente en una mezcla
etanol-agua. Estos solventes son el acetato de amilo, el alcohol bencilico, la metil-
isobutil-cetona, el dibutil éter, el dietil éter y el diclorometano, se realiz6 un estudio
de seguridad en el proceso de extraccion para estos disolventes teniendo en cuenta
los factores mencionados anteriormente; en la tabla 1 se muestran los valores de
acuerdo a una valoracion cualitativa de sus caracteristicas.

Para valorar el solvente de aplicacion mas viable, se realiza una valoracion
cuantitativa de criterios cualitativos, siendo necesario definir una escala de
valoracion para esto, la cual estd compuesta por las siguientes afirmaciones:

10- Extremadamente peligroso, riesgo de accidentes graves.

6- Altamente peligroso, accidente importante

4- Moderadamente peligroso

1- No presenta peligro, probabilidad de accidentes es cercana a cero

Tabla 34. Riesgos quimicos del solvente de extraccion.

Solvente Toxico Toxicidad Inflamabilidad Reactividad Sustancia Valor
Por Contacto  Ingestion potencial violenta Corrosiva
Inhalacion  con la piel
Acetato de 4 1 6 4 10 4 1 4.75
amilo
Alcohol 6 4 6 6 1 1 1 2.25
Bencilico
Metillsobutil- 6 6 6 6 6 1 1 3.5
Cetona
Dibutil Eter 10 6 10 10 10 4 1 6.25
Dietil Eter 6 4 6 6 10 1 1 4.5
Dicloro 6 4 6 6 1 1 1 2.25
metano

Fuente: Autor
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Al promediar la evaluacion de los criterios para cada solvente, se pueden ordenar
de mayor a menor segun su peligrosidad; se observa que el alcohol bencilico y el
Diclorometano tienen una probabilidad de accidente cercana a cero, mientras que
el dibutil éter es considerado un solvente altamente peligroso.

De igual forma se realizé una evaluacion de aspectos operativos de los solventes.
Los numeros que se presentan en la tabla 35 corresponden a una escala de
valoracion la cual esta compuesta por las siguientes afirmaciones:

10- Muy desfavorable

6- Desfavorable

4- Favorable

1- Muy favorable

Tabla 35. Evaluacion cualitativa y cuantitativa de los solventes de extraccion.

Solvente Manipulacién  Disponibilidad Costo Facilidad de Recuperabilidad Valor
Segura Comercial Analisis
Acetato de 1 6 6 4 1 3.6
amilo
Alcohol 1 1 4 4 1 2.2
Bencilico
Metil-Isobutil- 4 10 4 4 4 5.2
Cetona
Dibutil Eter 4 10 4 4 1 4.6
Dietil Eter 1 4 6 6 6 4.6
Dicloro 6 4 4 4 6 4.8
metano

Fuente: Autor

En este caso el solvente que presenta ventajas operativas para el proceso es el
alcohol bencilico, y el Dietil éter, Dibutil éter y Diclorometano presentan
caracteristicas desfavorables que representan dificultades de adquisicién,
manipulacion y andlisis en la operacion.

Para poder asignar los valores en las tablas fue necesario buscar las fichas de
seguridad de los compuestos seleccionados, estos datos fueron proporcionados por
el “instituto nacional de seguridad e higiene en el trabajo” [43], y los valores para los
costos comerciales de un litro de solvente en Colombia fueron proporcionados por
“Elementos quimicos Ltda” [44]. Finalmente analizando los valores obtenidos en las
tablas anteriores se puede deducir que el mejor solvente de extraccion de acuerdo
a los factores dados y a la clasificacién asignada es el Alcohol bencilico por sus
buenas propiedades quimicas y su excelente manipulacion en el trabajo, ademas
Su costo es rentable.

A continuacion se presenta en la tabla 36 la ficha técnica del alcohol bencilico con
el fin de conocer su estructura y las caracteristicas fisicoquimicas que presenta.
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Tabla 36. Caracterizacion del Alcohol Bencilico.

Estructura quimica

Nombre IUPAC Fenilmetanol
Otros nombres Fenilcarbinol
Formula estructural

OH

Formula Molecular C7HsO
Numero CAS 100-51-6
Propiedades Fisicoquimicas
Apariencia Liquido transparente con débil olor
Densidad 1044 Kg/m?3; 1,044 g/cm?
Peso molecular 108,1381 g/mol
Punto de fusion -15°C
Punto de ebullicion 205°C
Solubilidad en agua 4 g/100 mL a 20°C
Punto de inflamacion 93°C

Pictograma de seguridad

Simbolo: Xn
Codificaciéon NFPA
Envasado y etiquetado No transportar con alimentos.
Riesgos para la salud
Inhalacion Los vapores pueden ocasionar irritacion de

garganta y nariz; pueden causar irritacion
de las vias respiratorias, nduseas, dolor de
cabeza y vértigo.
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Ingestién

Piel

Ojos

Efectos crénicos
Almacenamiento
Almacenamiento

Manipulacién

Puede ocasionar dolor de cabeza,
nauseas, vomito y debilitamiento. Puede
ocasionar irritacion gastrointestinal. Las
sefales de depresion del sistema nervioso
son la somnolencia, el vértigo, la pérdida de
coordinacion.

El contacto prolongado puede ocasionar
dermatitis. Puede ser nocivo si es
absorbido por la piel.

Elliquido y la neblina pueden irritar los ojos.
Los vapores pueden irritar y causar un leve
dafio en la cérnea.

Dermatitis.

y manipulacién

Lugares ventilados, frescos y secos. Lejos
de fuentes de calor e ignicion. Separado de
materiales incompatibles. Rotular los
recipientes adecuadamente. Los
recipientes deben estar herméticamente
cerrados. Almacenar a temperaturas entre
12y 50 °C.

Usar siempre proteccion personal asi sea
corta la exposicion o la actividad que realice
con el producto. Mantener estrictas normas
de higiene, no fumar, ni comer en el sitio de
trabajo. Usar las menores cantidades
posibles. Conocer en donde esté el equipo
para la atencién de emergencias. Leer las
instrucciones de la etiqueta antes de usar
el producto. Rotular los recipientes
adecuadamente 'y mantenerlos bien
cerrados y evitar su deterioro fisico.
Durante el llenado o trasiego -evitar
derrames innecesarios.

Fuente: instituto nacional de seguridad e higiene en el trabajo. Pdgina web:

http://www.insht.es/portal/site/Insht/

5.4 CALCULOS TEORICOS DEL SISTEMA TERNARIO

Para realizar las pruebas de laboratorio con la columna de extraccion liquido-liquido
de uso el sistema ternario Agua (H20) — Etanol (C2HsO) — Alcohol Bencilico (C7HsO).
El diagrama ternario se puede ver en la Figura 43.
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Figura 43. Equilibrio Ternario de los compuestos Agua-Etanol y Alcohol bencilico.

0.00

Fuente: Autor

Los pasos a seguir para el calculo del nimero de etapas tedricas de manera gréafica
se encuentran en el capitulo de metodologia; siguiendo estas pautas el nUmero de
etapas de la torre es de 5 etapas tedricas, el nUmero de etapas tiene como objetivo
principal evaluar el comportamiento del equipo de extraccion para que se logre una
transferencia de masa deseada. Una observacion que se puede realizar en la figura
anterior es que las concentraciones de extracto y refinado es que son bajas.

Teniendo en cuenta el valor del nimero de etapas de la torre se procedi6 a realizar
la parte experimental empezando por la alimentacion a la torre en forma de dos
corrientes una de alimentacion que consiste en 30% en volumen de etanol y 70%
en volumen de agua que entra por la parte inferior de la torre como la fase dispersa
y la otra compuesta por el disolvente de extraccion puro que en nuestro caso es el
alcohol bencilico que entra por la parte superior de la torre como la fase continua,
estas corrientes circulan en la torre a contracorriente y de manera continua; los
caudales masicos de las entradas en la torre son de 28,8857L/h para la fase
dispersay 13,2857 L/h para la fase continua, la fase dispersa entra mas rapido a la
columna debido a que la interfase de extraccion se presenta en la cima de la torre
por lo que es necesario que la torre se llene mas rapido desde la parte inferior; estas
corrientes entran en la columna a 21°C y 583 mmHg de presion.

La forma de operacién en la columna es la siguiente: el liquido ligero entra en la
columna y fluye por los agujeros en cada plato siendo en este caso la alimentacion
de etanol y agua, de esta forma se dispersa en pequefias gotas que se elevan por
la fase continua la cual entra en la torre y fluye por medio de los tubos de descenso
0 bajantes y pasando por cada plato; siendo en este caso el solvente de extraccion
el alcohol bencilico como el liquido ligero; esta forma de extraccion es una gran
ventaja debido a que los platos eliminan la recirculaciéon de la fase continua
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incrementando de esta manera la velocidad de extraccion por medio de la
redispersion de las gotas en la fase dispersay la coalescencia de la misma.

A partir del método grafico usando la el equilibrio ternario también se puede conocer
las fracciones masicas de todas las composiciones tanto en la fase acuosa como
en la fase orgénica en las diferentes etapas de equilibrio; de igual forma se pueden
hallar los flujos masicos, estos célculos se hacen por medio de un balance de
materia usando el esquema genérico representado Figura 44.

Figura 44. Esquema de la extraccion liquido-liquido de varias etapas a
contracorriente.

F R1 Rz Ra Ra Rs
o — ——
Etapa 1 Etapa 2 Etapa 3 Etapa 4 Etapa 5
+— < —
E1 Ez E3 Ea Es 5

Fuente: Autor

Las ecuaciones para realizar el balance de materia teérico se muestran en las
ecuaciones 1 a 4 en el capitulo de metodologia. Para hallar las composiciones de
extracto y refinado en cada etapa es necesario leerlas del equilibrio ternario, estos
valores se recogen en la tabla 37.

Tabla 37. Composiciones de extracto y refinado en cada etapa de extraccion.

Extracto Refinado
ETAPA Alcohol Agua Etanol Alcohol Agua Etanol
Bencilico Bencilico

1 0,38 0,4 0,22 0,18 0,6 0,22
2 0,6 0,23 0,17 0,1 0,72 0,18
3 0,69 0,17 0,14 0,05 0,83 0,12
4 0,78 0,13 0,09 0,04 0,88 0,8
5 0,85 0,1 0,04 0,04 0,92 0,04

Fuente: Autor

Luego de conocer los valores de extracto y refinado en cada etapa y el niumero de
etapas tedricas en la columna, se pueden realizar los balances de materia de forma
global y para cada etapa de extraccion, con el balance por etapas se pueden saber
las composiciones y flujos que entran y salen en cada una de las etapas tedricas.
Antes de empezar con los el balance es necesario recordar que ya se conocen los
flujos masicos de la alimentacién (F) y del disolvente de extraccion (S) debido a que
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la alimentacion se conoce desde el principio y el solvente se calcula con la ecuacion
3 y por medio del diagrama ternario con unos valores de 1000 g/h y 473,684 g/h
respectivamente.

Usando la ecuacion 1y 2, por medio de la guia en la figura 2 se halla el balance de
materia global de la columna de extraccidén para hallar los valores de E1 Y Rs=Rnp
dando como resultado 1061,42 g/h y 412,23 g/h respectivamente. Luego de tener
los resultados del balance global se procede a calcular los flujos masicos en cada
etapa; Para este calculo se necesitan realizar los balances de materia por cada
etapa usando la ecuacién 1 y también por medio de la regla del brazo de palanca
[2], que se halla graficamente usando la siguiente ecuacion:

Rn-1 _ E,AR (40)
E, R,.AR

En donde las distancias de las lineas se miden desde el diagrama ternario, ademas
hay que tener en cuenta que el punto AR es igual en cada una de las etapas. A
continuacion se muestra la tabla 38 con los resultados de los flujos masicos en
cada etapa.

Tabla 38. Flujos masicos (g/h) del extracto y refinado en cada etapa de equilibrio.

Rs 412,23 E1 1061,42
R1 381,45 E2 442,87
R2 287,03 Es 348,46
Rs 227,24 Ea 288,67
R4 193,15 Es 254,58

Fuente: Autor

Un resumen de los valores obtenidos por medio de los calculos para las entradas y
las salidas en la torre se muestra en la tabla 39.

Tabla 39. Corrientes de entrada y salida de la torre.

Corriente Densidad Masa (g) Composiciones
(g/mL) Alcohol Agua Etanol
Bencilico
Alimentacion  0,93426214 1000 0 0,75 0,25
Disolvente 1,04127 473,68 1 0 0
Extracto 1,0317 1061,42 0,38 0,4 0,22
Refinado 0,9912 412,23 0,04 0,92 0,04

Fuente: Autor
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5.5 ANALISIS DE RESULTADOS EXPERIMENTALES

Para poner en marcha la operacion de extraccion utilizando el prototipo, se
manejaron las condiciones de alimentacion mostradas en la tabla 40.

Tabla 40. Corrientes de entrada de la columna.

Corriente Densidad Volumen Masa Composicion
(g/mL) (mL) ()] Alcohol Agua  Etanol
Bencilico
Alimentacion  0.985 1800 1773 0 0.75 0.25
Solvente 1.041 1350 1405.35 1 0 0

Fuente: Autor

Tabla 41. Corrientes de salida de la columna.

Corriente Densidad Volumen Masa Composicién
(g/mL) (mL) (9) Alcohol Agua Etanol
Bencilico
Refinado 0.9912 1400 1388 0.1030 0.80 0.096
Extracto 1.02 1850 1887 0.575 0.27 0.155

Fuente: Autor

5.5.1 Analisis densimétrico del Sistema Ternario

La columna de extraccién liquido-liquido cuenta con dispositivos en cada uno de los
maddulos, para tomar muestras en las 5 etapas tedricas que componen el equipo. La
columna se llend completamente en un tiempo de 7 min; para garantizar la
separacion de las fases, se establecié un tiempo de retencién minimo de 10 min, en
este caso, se dejo el sistema por un tiempo total de 15 min, tomando tres muestras
a intervalos de 5 min en cada una de las etapas.

Como se menciono en la metodologia, para determinar las composiciones en cada
etapa, se realizo la curva de calibracion que se observa en la figura 45, segun el
procedimiento alli descrito. Las composiciones formuladas para cada punto y su
correspondiente valor de densidad se muestran en la tabla 42.
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Figura 45. Curva de Calibracion.
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Fuente: Autor
Tabla 42. Datos curva de calibracion.
Fraccién masica Densidad
Agua Etanol Alcohol Bencilico  (g/mL)
0.990 0.047 0.042 0.994
0.822 0.113 0.064 0.992
0.775 0.138 0.086 0.992
0.727 0.163 0.108 0.991
0.670 0.198 0.131 0.991
0.630 0.215 0.153 0.990
0.572 0.250 0.177 0.989
0.349 0.178 0.472 1.004
0.306 0.160 0.532 1.008
0.200 0.110 0.689 1.017
0.179 0.110 0.709 1.019
0.148 0.085 0.765 1.022
0.117 0.061 0.820 1.024
0.097 0.046 0.856 1.029
0.058 0.030 0.911 1.032

Fuente: Autor
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Se registro el valor de densidad para cada etapa, calculando la fraccion masica de
los componentes utilizando la curva de calibracion anterior. Los resultados se
muestran en la tabla 43.

Tabla 43. Datos experimentales obtenidos del ensayo de extraccion.

Etapa Densidad Fracciéon maésica calculada
(g/mL) Alcohol Agua Etanol
Bencilico
Tiempo de retencion: 5 minutos
1 0.990 0.157 0.709 0.133
2 0.989 0.157 0.709 0.133
3 1.028 0.828 0.108 0.062
4 1.030 0.888 0.084 0.027
5 1.029 0.881 0.086 0.031
Tiempo de retencién: 10 minutos
1 0.990 0.157 0.709 0.133
2 0.989 0.157 0.709 0.133
3 0.991 0.157 0.764 0.078
4 1.032 0.930 0.068 0.000
5 1.029 0.867 0.092 0.040
Tiempo de retencién: 15 minutos
1 0.991 0.199 0.630 0.169
2 0.989 0.157 0.709 0.709
3 0.989 0.157 0.709 0.133
4 1.031 0.912 0.076 0.011
5 1.028 0.847 0.100 0.054

Fuente: Autor

La figura 46 muestra el cambio de composiciones para las muestras tomadas a los
5 minutos de retencién. Se observa el cambio del comportamiento de la fraccion
masica del agua y el alcohol bencilico entre la segunda y tercera etapa, lo que
representa la zona de interfase, que distingue la fase ligera y la fase pesada
producto de la extraccién liquida.

121



Figura 46. Variacion de la composicion segun la posicion del plato (5 minutos).
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Fuente: Autor

La figura 47 muestra las composiciones en cada etapa para un tiempo de retencion
de 10 minutos, para 15 minutos después de la operacién se muestran los valores
obtenidos en la figura 48. Se puede observar el desplazamiento de la interfase, que
luego de 10 minutos se ubica entre la tercera y cuarta etapa de equilibrio.

Figura 47. Variacién de la composicion segun la posicion del plato (10 minutos).
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Fuente: Autor
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Figura 48. Variacion de la composicion segun la posicion del plato (15 minutos).
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Fuente: Autor

La variacion de la densidad segun la posicion del plato se muestra en la figura 49.
De igual forma que la composicion, se puede observar el cambio de densidad luego
de 10 minutos de retencidon, cambiando la densidad de la tercera etapa,
comprobando que la zona de interfase se ve desplazada hacia la siguiente etapa.

Figura 49. Variacién de la densidad segun la posicion del plato.
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5.6 VALIDACION DEL EQUIPO

5.6.1 Eficienciatedrica de la extraccion

La eficiencia de la separacién esta dada por la ecuacion 5, donde mae es la masa
del soluto o componente de interés en el extracto, y mar es la masa del mismo
componente en la alimentacién, obteniendo el porcentaje de componente A (soluto)
que fue retirado de la mezcla de alimentacion. Esta ecuacion también se puede
escribir en términos de flujos masicos y composiciones, tal como se muestra en la
ecuacion 42.

Myr
Ef = 1
¥ mAF* 00 (41)
(x4 * E)
Ef=——mx1 42
! (xAF*F)* 00 (42)

Al aplicar la ecuacion con los valores tedricos mostrados en la tabla 37, se tiene:

(0,22 % 1061,41)

= 100
f= (0,25 * 1000)

E; = 93,40%

Dando como resultado una eficiencia en la separaciéon de 93.40% calculada sobre
los valores teoricos.

5.6.2 Eficiencia experimental de la extraccion

Al aplicar la ecuacion 42 utilizando los resultados de la implementacion del equipo,
se tiene:

(0,155 * 1887)
= *
f= (0,25 % 1775)

100

Con estos calculos resulta una eficiencia de 65.91% en la extracciéon de etanol
calculada sobre los valores obtenidos experimentalmente.
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5.6.3 Rendimiento de la columna de extracciéon

El rendimiento del equipo de separacion se deduce a partir de la ecuacion 43.

(x4pexperimental)
%R = 100 43
% (x4gteorico) i (43)
0,1549

0 =
YoR 022 * 100

)

%R =70.41%

Al comparar la composicion del etanol en el extracto de los célculos tedricos
realizados, con la fraccion masica obtenida en la corriente de salida inferior en el
prototipo, resulta un rendimiento del equipo de 70,41%.
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6. SIMULACION DE LA COLUMNA
EXTRACTIVA

En este capitulo se hizo una simulacion con Aspen Hysys version 8,6 en donde se
cred un panorama similar a la practica experimental mencionada anteriormente con
el fin de ver el comportamiento que tiene una columna de extraccion liquido-liquido,
a continuacion se muestran los pasos que se siguieron para hacer la simulacién y
los resultados que se obtuvieron en ella

6.1Pasos para la simulacion:

1. En primer lugar, se crea una nueva simulacién y se introducen los
componentes que forman parte de las corrientes del proceso. La Figura 50
muestra la busqueda de los componentes para que sean afadidos al paquete
de componentes que se va a seleccionar para la simulacion.

Figura 50. Seleccion de los compuestos.

Component List-1 = | + R

Source Databank: HYSVS Select Pure Components Filter: | Al Famiies
Component Tige o Search for Benzyl Search by: ‘M
H20 Pure Compenent
Ethanal Pure Companent Simulation Name Full Name / Synonym Formula
BZal Pure Compenent < Add ‘ ACoxyBZAldyd Benzoic_Acid,_4-Formyl- C8HE03
n-C3Benzoate Benzoic_Acid, Propyl_Ester C10H1202
PhenylBZoate Benzoic_Acid Benzyl Ester ClaH1202 =
Replace ‘ mClBenzoylCl Benzoyl_Chloride, 3-Chloro- C7H4C120
BZ-Phenone Benzoylbenzene C13H100
BenzoylCl BenzaylChloride CTHSCIO
BzylPeroxyde BenzoylPeroxyde (C14H1004
B7-Acetate Benzyl Acetate C9H1002
pToluAlechol Benzyl_Alcohol,_p-Methyl CBH100
PhenylBZoate Benzyl Alcohol Benzoic_Ester C14H1202
PhenylBZoate Benzyl_Benzenecarboxylate C14H1202
PhenylBZoate Benzy|_Benzoate (141202

Fuente: Aspen Hysys v8.6

2. En la siguiente figura se escoge el método termodinamico mas conveniente
para el tipo proceso y el tipo de componentes afiadidos en la Figura. El
paquete que se ha seleccionado el método comun UNIQUAQ-RK, debido a
gue este es el que se uso para el diagrama ternario del sistema estudiado,
segun recomendaciones de estudios anteriores[25].
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Figura 51. Seleccién del paquete termodinamico.

Basis-1 |+
SetUp | Binary Coeffs | StabTest | Phase Order | Tabular | Notes

Package Type:  Hysys Component List Selection Component List - 1 [HYSYS Databanks] v‘ View ‘

Property Package Selection Activity Model Specifications

Vapour Model RK
Density Method Costald
UNIFAC Estimation Temp 298,1500 K
Use Poynting Correction 19
No Parameters required for the selected Property Package.
Sour PR
Sour SRK
SRK
SRK-Towwr
Twu-Sim-Tassone
UNIQUAC
van Laar
Wilson
Poperypi | EitPopoties

Fuente: Aspen Hysys v8.6

3. En la figura 52 se definen las corrientes que se va a operar. Se escoge el
modelo de columna, que es el modelo béasico utilizado para la simulacion de
una columna de extraccion de etapas a contracorriente. No existen corrientes
de entrada y salida en etapas intermedias de la columna. Una vez definidas
las corrientes de entrada y salida, se les da nombre. Por la parte superior se
introduce la corriente de alimentacion (F) y sale la corriente de refinado (R).
Por la parte inferior se introduce el disolvente de extraccion (S) y sale la
corriente de extracto (E).

Figura 52. Definicién de la columna y las corrientes.

Flowsheet Case (Main) - Solver Active | +

_q
L R5
-
L
Ef
_q
E1
T-100
4 ’j

Fuente: Aspen Hysys v8.6

4. A continuacion, se introducen los parametros fisico-quimicos que definen las
corrientes de entrada (F) y (S) Estos son: la temperatura, la presion, el flujo
masico y la composicion de los componentes anteriormente afiadidos en la
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Figura 1. Para la corriente de alimentacion se elige una temperatura de 21°C,
una presion de 583 mmHg, una caudal mésico de 1,614 Kg/h y unas
composiciones en fraccion masica de 25% de etanol y 75% de agua; a
continuacion se muestran en las figuras 53 y 54 los valores mencionados

anteriormente.

Figura 53. Datos de la corriente de alimentacion.

v
[ Material Stream:

Worksheet | Attachments I Dynamics |

Worksheet Stream Mame
Conditicns Wapour / Phase Fraction
Properties Temperature [C]
Composition Pressure [kPa]

Qil & Gas Feed
Petroleum Assay
K Value

User Variahles
Motes

Cost Parameters
Mormalized Yields,

Molar Flow [kgmaole/h]
Mass Flow [kg/h]

Std Ideal Lig Vol Flow [m3/h]
Meolar Enthalpy [kl/kgmaole]
Molar Entropy [k)/kgmaole-C]
Heat Flow [kl/h]

Fluid Package
Utility Type

Lig Vol Flow @5td Cond [m3/h]

0,0000

21,00

7773
7.810e-002
1,660
1,769e-003
-2,845e+005
25,04
-2,222e+004
1,691e-003
Bosis-1

Aqueous Phase
1,0000

21,00

7773
7.810e-002
1,660
1,769e-003
-2,845e+005
25,04
-2,222e+004
1,691e-003

[ Delete ] [ Define from Stream...

uente: Aspen Hysys v8.6

L _______________________________________________________|
J

([« =]

Figura 54. Composiciones de la corriente de Alimentacion.

Worksheet | Attachments | Dynamics

Waorksheet

Conditions H20

Emperﬁ?? Ethanol
ompaosition

Oil & Gas Feed | | 220

Petroleum Assay

K Value

User Variables

MNotes

Cost Parameters

Nermalized Yields

Mole Fractions
08847
01153
0.0000

Aqueous Phase
0.8847
01153
0.0000

Total

1,00000

[ View Properties... ] [

Basis...

[ Delete ] [ Define from Stream...

l

Fuente: Aspen Hysys v8.6
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5. Para la corriente de disolvente de extraccion se elige una temperatura de
21°C, una presion de 583 mmHg, una caudal masico de 1,660 Kg/h y puesto
que es puro, se elige una composicion en fraccibn masica de Alcohol
Bencilico igual a 1, a continuacién se muestran en las figuras 55 y 56 los
valores mencionados anteriormente.

Figura 55. Datos de la corriente de Disolvente de extraccion.

q TR

Worksheet | Attachments | Dynamics

o |

Worksheet

Conditions
Praperties
Compaosition

Qil & Gas Feed
Petroleumn Assay
K Value

User Variables
Notes

Cost Parameters
Normalized Yields

Stream Name

Vapour / Phase Fraction
Temperature [C]

Pressure [kPa]

Malar Flow [kgmole/h]

Mass Flow [kg/h]

Std Ideal Lig Vol Flow [m3/h]
Malar Enthalpy [k)/kgmale]
Melar Entropy [k)/kgmale-C]
Heat Flow [k)/h]

Lig Vol Flow @5td Cond [m3/h]
Fluid Package

Utility Type

S

0,0000
21,00
7173
140932-002
1614
1541e-003
-1,7432+005
-7158
-2601
14932003
Basis-1

Liguid Phase
1,0000
2100

7173
1493e-002
1614
1541e-003
-1,7432+003
-T1,58
-2601
1493e-003

l [ Define from Stream...

Fuente: Aspen Hysys v8.6

Figura 56. Composiciones de la corriente de Disolvente de extraccion.
T Materiat sveary s [ ===
I Worksheet | Attachments. I Dynamics |
| Worksheet Mole Fractions Liquid Phase |

Conditions H20 0.0000 0.0000

Properties Ethanol 0.0000 0.0000

Composition BZol 1.0000 1.0000

Oil & Gas Feed
Petroleurn Assay
K Value

User Variables
MNotes

Cost Parameters
Mormalized Yields

Total

1.00000

[ View Properties... ] [

Basis...

[

Delete

| [ Define from Stream...

Fuente: Aspen Hysys v8.6
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6. Una vez definidas las corrientes de entrada, se especifica en la ventana
observada de la Figura 57, el nUmero de etapas tedricas de equilibrio las
cuales se han calculado con anterioridad, tal que sean suficientes para que
se alcancen las condiciones idéneas del proceso. Para el caso estudiado, el
namero de etapas tedricas calculado fue de 5 etapas.

Figura 57. Numero de etapas en la columna.

2
[l Column: T-100 / COLL Fluid Pkgs Basis-1 / UNIQUAC - RK il |
Design | Parameters | Rating | Worksheet [ Performance | Flowsheet | Dynamics |
| .
Design Column Name T-100 Sub-Flowsheet Tag oL
Connections
Monitar T 77 Lo
Specs op Stage Inlet . i
Notes ; - Ovhd Light Liquid
- El -
> e
Optional Inlet Streams = > = -4 - Optional Side Draws
Stream Inlst Stage Nﬂu:‘;j Stream Type Draw Stage
<< Stream >> ] << Stream >3
n= 5
Bottam Stags Inlat .
>
5 - Bottoms Heavy Liquid
-Stage Numbering ——————— b
-
_ - Eal
@ Top Down (© Bottom Up
Edit Trays...
[in | [ e | O o g l

Fuente: Aspen Hysys v8.6

7. En la figura 58 se muestran los valores de la presion a lo largo de toda la
columna. La presion sera constante y tomara el valor de 583 mmHg.

Figura 58. Valor de la presion en la columna.

[ Liquid-Liquid Extractor Input Expert - T-1 HEE
-
_
/J\ Top Stage Pressure
> . 7173 kPa
n-1
2 Bottom Stage P
> 1 OTiom ge Fressure
\[/ 71,73 kPa
>
[ < Prev l [ Next > ] Pressure Profile (page 2 of 3)
Fuente: Aspen Hysys v8.6
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8. Finalmente, se pulsa el boton “Run” y comienza la simulacion. Si el sistema
converge el simulador proveerd todos los datos del sistema resuelto (Figura
59 y 60) Una vez la simulacion ha terminado, aparecera una pantalla donde
se puede ver un resumen en forma de tabla, de todos los resultados
obtenidos por la simulacion.

Figura 59. Resultados generales.
(B ohumre 1100/ cOLL i Pege a1 7 UNIGUC - Rk = - =

Design | Parameters | Rating | Workshest | Performance [ Flowsheet | Dynamics | -

Worksheet | Name F @coL1 S @CoL1 RSE @COL1 E1 @COL1

'| || conditions Vapour 02,0000 10,0000 10,0000 0,0000
Properties Temperature [C] 21,0000 21.0000 21,0489 20,8849
Compositions| | pecciire [kpa] 71,7270 77,7270 77,7270 77,7270

PF Specs Molar Flow [kgmole/h] 00781 0,0149 0,0407 00524
Mass Flow [kg/h] 1,6597 16140 22734 1,0003

5td Ideal Lig Vol Flow [m3/h] 0,0018 0,0015 00023 0,0010

Molar Enthalpy [kl/kgmole] -2,845e+005 -1,743e+005 -2447e+005 -2,829¢+005

Molar Entropy [k//kgmole-C] 2504 7158 10,14 28,00

Heat Flow [ik)/h] -2,2718e+04 -26014e+03 -9,049%e+03 -1,4870e+04

[ fun I l ecet I _ [¥] Update Qutlets I:llgﬂcrrej

< | m ] »

Fuente: Aspen Hysys v8.6

Figura 60. Resultados de la composicion.

[l Column: T-100 / COL1 Fluid Pkg: Basis-1 / UNIQUAC - RK | gy — o=@ = |
=
Design I | Rating | Worlsheet| Performance | Flowsheet | Dynamics ‘ W
Performance | Fesds
| || Summary E g @ Composition
|
Column Profiles =
|| Foecerproduces Flow Rate {ko/h] 1,507 15140 ) Flows |
Plots © Recovery
H20 0,7500 0,0000
Ethanol 0,2500 0,0000
BZol 0,0000 1,0000 =
©) Molar
@ Mass
O Liq Vel 1
- Products
EL RS
Flow Rate (kg/h) 2,2838 09899
H20 01428 09281
Ethanol 0,1800 0,0038
BZol 056772 00681
(| "
Delete l Run 1 [ Reset 1 _ [ RTA ' =] o -
9

Fuente: Aspen Hysys v8.6
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Se puede observar en la grafica de densidad (Figura 61) que a medida que ocurre
la operacion el soluto que se encuentra en la fase ligera, que en este caso es el
etanol en la alimentacion, pasa a la fase pesada que es el solvente de extraccion,
esto ocurre en la segunda y tercera etapa de la columna. De acuerdo a la simulacién
se puede decir que se extrajo aproximadamente un 72% de etanol durante la
operacion.

Figura 61. Grafica de Densidad contra NUumero de etapas.
- properesporle i Al —— B W N o e

Column Properties vs. Tray Position from Top

* [FE— Derewyeawy, T
|e— Dersmyign) ——

Density (kg/m3)
2
a8

990

970

-
Fuente: Aspen Hysys v8.6 -

De la gréfica de las composiciones del extracto final en la Figura 62 se puede
deducir que se extrajo un buen porcentaje de etanol, por lo cual su composicion
aumenta, la disminucion del alcohol bencilico durante las etapas se debe a la
integracion del etanol en este, y el agua permanece constante debido a que esta no
es miscible con el alcohol bencilico y la gran parte de etanol que hay en esta es
transferida al alcohol.
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Figura 62. Grafica de Composiciones del extracto contra Numero de etapas.

Composition vs. Tray Position from Bottom
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Fuente: Aspen Hysys v8.6

En la figura 63 se observa el comportamiento de las composiciones en el refinado
de acuerdo a las etapas, se puede deducir que una minima parte del etanol quedo
en el refinado, es decir no se extrajo totalmente, debido a la polaridad que tiene con
el Agua, por eso su aumento a través de las etapas; el agua disminuye porque el
etanol presente en la solucion y el alcohol bencilico permanece constante ya que
este no es miscible en el agua y es muy minima la parte que puede permanecer en
el agua.

Figura 63. Grafica de composiciones del refinado contra Numero de etapas.
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Fuente: Aspen Hysys v8.6
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/.CONCLUSIONES

Con base en guias para presentar un informe de disefio detallado y un estudio
preliminar sobre los antecedentes, detallando las condiciones especificas y
aplicando los conocimientos aprendidos, se realizd el dimensionamiento de una
columna de extraccién liquido-liquido de platos perforados a escala laboratorio por
medio de médulos de 200 mm de alto y 50 mm de diametro conectados entre si y
de platos perforados de 3 mm de didmetro y 27 agujeros organizados de forma
triangular para que la fase dispersa pase a través de estos en forma de gotas y se
redispersen, de igual forma se dimensionaron unos tubos de descenso por los
cuales fluye la fase continua de la torre para combinarse con la fase dispersa; sin
olvidar las buenas practicas de ingenieria se desarroll6 a nivel conceptual un
prototipo didactico, facil de manejar y a un precio rentable.

Se pudo evaluar y seleccionar a partir del método Electre el tipo de columna de
extraccion liquido-liquido 6ptimo teniendo en cuenta factores como el costo inicial,
la complejidad de la construccion, los costos de mantenimiento, el escalado, la
flexibilidad del proceso, el tiempo de residencia y los dispositivos auxiliares. (Tabla
12). De acuerdo a la seleccion se concluy6 que la columna de extraccion liquido-
liquido de platos perforados mencionada anteriormente se adapta a las condiciones
requeridas.

Una vez seleccionada la configuracion interna de la columna, se procedié a
seleccionar y evaluar a partir del método Electre el material ideal para construir la
torre teniendo en cuenta 5 alternativas como el polimetilacrilato, el polipropileno, el
politetrafluoroetileno, el vidrio de borosilicato y el aluminio; concluyendo al final que
el material mas 6ptimo es el Polipropileno debido a sus propiedades quimicas y a
su bajo costo comercial.

De igual forma se describieron los sistemas complementarios necesarios para el
funcionamiento de la torre como lo son los tanques de almacenamiento de la
alimentacion, el disolvente de extraccidon, extracto y refinado, los sistemas de
conduccion del liquido, las bombas de alimentacion de las entradas a la torre, los
accesorios para el muestreo y la disposicion de estos en la columna y el disefio de
la estructura de soporte para la columna de extraccion, la mayoria de estos sistemas
presenta su hoja de especificaciones (Tabla 30) y ademas se realizé un analisis de
riesgos de la operacién de la torre con sus posibles causas, consecuencias y
medidas de control para tener precauciones a la hora de poner en marcha la
columna.

El disefio de la columna de extraccién liquido-liquido finalmente se concluye con la
estimacion de costos y presupuestos del prototipo donde se explico la estimacion
de los costos de cada una de las partes de la columna a escala laboratorio
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comercial, como sugerencia del valor monetario que tendria adquirir un equipo
similar a las caracteristicas establecidas en la torre de separacién construida, para
terminar con el detalle de la inversion econdmica realizada en el prototipo de
extraccion mencionado anteriormente.

Una vez realizada la construccién del prototipo de extraccion liquido-liquido se
procedi6 a realizar pruebas con este, no sin antes tener en cuenta los factores que
influyen en la seleccion del solvente adecuado para usar en la operacion en donde
se tuvieron en cuenta la toxicidad, inflamabilidad, reactividad violenta, si el solvente
es corrosivo, la manipulacion de este, la facilidad de analisis, la recuperabilidad, la
disponibilidad en el mercado y su costo de adquisicion (TABLA 1Y 2 PRUEBAS),
finalmente se selecciond el alcohol bencilico por sus propiedades quimicas y su facil
adquisicion. Los célculos tedricos y experimentales se detallan mejor en el capitulo
de pruebas y la forma de operacién de la torre se describe en el manual de
operacion y la guia de laboratorio del mismo capitulo, de igual manera se puede
concluir que la eficiencia experimental de extraccion de 65.91% con el equilibrio
ternario Agua-Etanol y Alcohol bencilico, frente a un 93.40% de eficiencia calculada
tedricamente, con lo cual se calculé un rendimiento del 70% para la torre de
separacion construida, siendo este un valor muy favorable para una extraccion
liquido-liquido, lo que quiere decir que gran parte del etanol fue extraido de la
mezcla de alimentacion.

Finalmente se realizd una simulacién con el software de simulacion de procesos de
la industria energética ASPEN HYSYSS version 8,6 para observar el comportamiento
de la columna de extraccion teniendo en cuenta algunos factores como la presion y
temperatura, con el fin de observar la eficiencia de la operacion y analizar los
resultados que se obtengan de ella, de esta manera se pudo concluir que la
extraccion en la torre también fue de un 70% respecto al equilibrio estudiado lo que
significa la comprobacion de los datos experimentales, permitiendo concluir que al
aplicar la columna en la extraccién de etanol de una corriente de agua mediante
alcohol bencilico, se obtuvo una eficiencia de extraccion satisfactoria.
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8.RECOMENDACIONES

Se recomienda tener en cuenta el estudio planteado en este trabajo para un futuro
mejoramiento de la columna de extraccion liquido-liquido, como primera instancia
se recomienda considerar el cambio de los sistemas complementarios como los
sistemas de conduccién del liquido, para lo cual la mejor opcion de adquisicion son
las tuberias de politetrafluoroetileno siendo este el material mas comun y resistente
usado en los procesos de extraccion; de igual forma se recomienda el cambio de
las bombas de alimentacion y disolvente de extraccion para las entradas a la
columna, siendo la mejor opcién de adquisicion las bombas reciprocantes o bombas
de desplazamiento positivo debido a su modo de operacién y su resistencia frente
a los compuestos quimico; los accesorios para la torre son otra de las
consideraciones a tener en cuenta, la mejor opcion para el cambio de estos son los
acoples hembra rapido aire a espiga manguera de aluminio por su resistencia
qguimica, debido a que los acoples de bronce se puede oxidar por el contacto con
los compuestos. Sin olvidar también el debido mantenimiento de la estructura que
soporta la columna, vigilando que esta no se deteriore.

Es necesario tener en cuenta los parametros a seguir para la seleccion del solvente
con el fin de que este no deteriore la columna o cause algun accidente en esta, y
como prioridad se recomienda seguir al pie de la letra el manual de operacién y la
guia de laboratorio propuesta en este documento al momento de poner en marcha
la torre teniendo en cuenta las debidas precauciones mencionadas en este para una
exitosa operacion del equipo de extraccion.
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ANEXOS

Anexo A. Tabla para el Calculo del radio de prueba
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R* L* A* R* L* A* R* L* A*

0,03 0,341 0,0087 0,09 0,572 0,0446 0,15 0,714 10,0941
0,031 0,347 0,0092 0,091 0,575 10,0453 0,151 0,716 0,095
0,032 0,352 0,0096 0,092 0,578 0,046 0,152 0,718 0,0959
0,033 0,357 10,0101 0,093 0,581 10,0468 0,153 0,72 0,0968
0,034 0,362 0,0105 0,094 0,584 10,0475 0,154 0,722 0,0977
0,035 0,368 0,011 0,095 0,586 10,0483 0,155 0,724 0,0986
0,036 0,373 0,0115 0,096 0,589 0,049 0,156 0,726  0,0996
0,037 0,378 10,0119 0,097 0,592 0,0498 0,157 0,728 0,1005
0,038 0,382 0,0124 0,098 0,595 0,0505 0,158 0,729 0,1014
0,039 0,387 0,0129 0,099 0,597 10,0513 0,159 0,731 0,1023

0,04 0,392 0,0134 0,1 0,6 0,052 0,16 0,733 0,1033
0,041 0,397 10,0139 0,101 0,603 0,0528 0,161 0,735 10,1042
0,042 0,401 0,0144 0,102 0,605 0,0536 0,162 0,737 0,1051
0,043 0,405 0,0149 0,103 0,608 0,0544 0,163 0,739 10,1061
0,044 0,41 0,0155 0,104 0,611 0,0551 0,164 0,741 0,107
0,045 0,415 0,016 0,105 0,613 0,0559 0,165 0,742 0,108
0,046 0,419 0,0165 0,106 0,616 0,0567 0,166 0,744 0,1089
0,047 0,423 10,0171 0,107 0,618 0,0575 0,167 0,746  0,1099
0,048 0,428 10,0176 0,108 0,621 0,0583 0,168 0,748 0,1108
0,049 0,432 0,0181 0,109 0,623 0,0591 0,169 0,75 10,1118

0,05 0,435 0,0187 0,11 0,626 0,0598 0,17 0,751 0,1127
0,051 0,44 0,0193 0,111 0,628 0,0606 0,171 0,753 0,1137
0,052 0,444 0,0198 0,112 0,631 10,0614 0,172 0,755 0,1146
0,053 0,448 0,0204 0,113 0,633 0,0623 0,173 0,756 0,1156
0,054 0,452 0,021 0,114 0,636 0,0631 0,174 0,758 0,1166
0,055 0,456 0,0215 0,115 0,638 0,0639 0,175 0,76 0,1175
0,056 0,46 0,0221 0,116 0,64 0,0647 0,176 0,762 0,1185
0,057 0,464 0,0227 0,117 0,643 0,0655 0,177 0,763 0,1195
0,058 0,467 0,0233 0,118 0,645 0,0663 0,178 0,765 0,1204
0,059 0,471 0,0239 0,119 0,648 10,0671 0,179 0,767 0,1214

0,06 0,475 10,0245 0,12 0,65 0,068 0,18 0,768 0,1224
0,061 0,479 0,251 0,121 0,652 0,0688 0,181 0,77 0,1234
0,062 0,482 0,0257 0,122 0,655 0,0696 0,182 0,772 0,1244
0,063 0,488 0,0263 0,123 0,657 0,0705 0,183 0,773 0,1253
0,064 0,49 0,027 0,124 0,659 0,0713 0,184 0,775 0,1263




0,065
0,066
0,067
0,068
0,069

0,07
0,071
0,072
0,073
0,074
0,075
0,076
0,077
0,078
0,079

0,08
0,081
0,082
0,083
0,084
0,085
0,086
0,087
0,088
0,089

0,493
0,497
0,5
0,503
0,507
0,51
0,514
0,517
0,52
0,524
0,527
0,53
0,533
0,536
0,539
0,543
0,546
0,549
0,552
0,555
0,558
0,561
0,564
0,567
0,569

0,0276
0,0282
0,0288
0,0295
0,0301
0,0308
0,0314
0,0321
0,0327
0,0334
0,0341
0,0347
0,0354
0,0361
0,0368
0,0375
0,0382
0,0389
0,0395
0,0403

0,041
0,0417
0,0424
0,0431
0,0439

0,125
0,126
0,127
0,128
0,129

0,13
0,131
0,132
0,133
0,134
0,135
0,136
0,137
0,138
0,139

0,14
0,141
0,142
0,143
0,144
0,145
0,146
0,147
0,148
0,149

0,661
0,664
0,666
0,668
0,67
0,673
0,675
0,677
0,679
0,681
0,683
0,686
0,688
0,69
0,692
0,694
0,696
0,698
0,7
0,702
0,704
0,706
0,708
0,71
0,712

0,0721

0,073
0,0738
0,0747
0,0755
0,0764
0,0773
0,0781

0,079
0,0798
0,0807
0,0816
0,0825
0,0833
0,0842
0,0851

0,086
0,0869
0,0878
0,0886
0,0895
0,0904
0,0913
0,0922
0,0932

0,185
0,186
0,187
0,188
0,189
0,19
0,191
0,192
0,193
0,194
0,195
0,196
0,197
0,198
0,199
0,2
0,201
0,202
0,203
0,204
0,205
0,206
0,207
0,208
0,209

0,777
0,778
0,78
0,781
0,783
0,785
0,786
0,788
0,789
0,791
0,792
0,794
0,795
0,797
0,798
0,8
0,801
0,803
0,804
0,806
0,807
0,809
0,81
0,812
0,813

0,1273
0,1283
0,1293
0,1303
0,1313
0,1323
0,1333
0,1343
0,1353
0,1363
0,1373
0,1383
0,1393
0,1403
0,1414
0,1424
0,1434
0,1444
0,1454
0,1465
0,1475
0,1485
0,1496
0,1506
0,1516
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Anexo B. Plano de las vistas del falso plato.
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Anexo C. Plano de las vistas del mdédulo comun.
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Anexo D. Plano de las vistas del moédulo de entrada.

¥ _ i T [+ _

- WHOTIWYL 30 OVaISEIAIND

FlL_| T ) SWTHIE W1 I CHILCRIC | L

WA R MY 35 | QOO MOOOYALE
PPI00 TV ORYAINGO | 30 WRAITICE Y130 DORBOMNEY | o
D WO 35 O

D3N ] MO0

“EYS YWD 30 BETYIELENORNO | = ee=-
EHONYE OAYHE OIAYD KYILLEHD

PpOJuU3 O|NPOW

S¥IEY DOYHOTTY JTTHNA ANNIT| ssmaes)
—

EIRAT]

m_.mm__m_.mw.

=

[*]2

ETRE
|
1 1 1 1 1L T i +..|n_ [ [T T
. - L] = 1
) : @ :
m i oTmE
! R[]
m B :
: [t ! !
: = “ “
i I i
| T 1] ,“ [ T T 1 o T :
— IL|—I.I -1.
059 T 05 ¢
T

143



Anexo E. Plano de las vistas del plato perforado.
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Anexo F. Plano de las vistas de la tapa.
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Anexo G. Plano de las vistas del bajante comun.
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Anexo H. Plano de las vistas del bajante del falso plato inferior.
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Anexo |. Plano de las vistas del bajante del falso plato superior.
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Anexo J. Plano de las vistas del bajante del ultimo plato.
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Anexo K. Diagrama de flujo del proceso.
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