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RESUMEN

En el presente trabajo de titulacion se tuvo como finalidad la simulacién y validacion de un
proceso de deshidratacion de tert-butanol utilizando un proceso de columna de pared divisoria
mediante destilacion azeotrdpica heterogénea. En el desarrollo de la simulacion se usaron los
datos en bibliografia, posteriormente los cuales se adaptaron para la simulacion en DWSIM,
utilizando tert-butanol, agua y como agente de arrastre ciclohexano, el método global
termodindmico del sistema ternario fue Non Random Two Liquids (NRTL) el cual interpreto
la no idealidad del equilibrio del liquido-vapor, en la simulacién se disefid un proceso
alternativo al convencional de Destilacion Azeotropica Heterogénea (HAD) de dos columnas,
utilizando un sistema de columnas de pared divisoria azeotropicas (A-DWC), favoreciendo a la
disminucién de consumo energético, mediante el aprovechamiento del calor de las columnas,
para la simulacién se usaron 3 columnas, C-1 que actlla como una columna pre concentradora
de la sustancia, C-2 que actia como una columna HAD y la C-3 que actia como una columna
de rectificacion, la alimentacion ingreso en C-1 a 25°C y 1 atm de presion formando un
azebtropo ternario heterogéneo deseable entre las 3 sustancias, el cual permite la separacion de
los mismos, se considera que las columnas C-1 y C-2 tienen una caida de presion en los platos
de 689.010 Pa, por ultimo se considera la relacion de division liquida BL donde se puede
controlar el flujo teniendo una relaciéon optima de 0.9, con todos los parametros y datos
necesarios se simulo la A-DWC en DWSIM. Los resultados obtenidos fueron tabulados y
posteriormente validados mediante el analisis de varianza ANOVA, teniendo errores menores
al 7% de la simulacidn respecto a los resultados bibliograficos, asimismo, el Costo Anual Total
(TAC) es de 1.173 respecto a las simulaciones convencionales recalcando que su disminucién
en consumo energeético también es notable, la simulacién se pudo publicar en la pagina de
DWSIM.

Palabras clave: <INGENIERIA Y TECNOLOGIA QUIMICA> <COLUMNAS DE PARED
DIVISORIA AZEOTROPICA> <DESTILACION AZEOTROPICA> <TERTBUTANOL>
<AZEOTROPO> <AGENTE DE ARRASTRE><RELACION DE DIVISION
LIQUIDA><SIMULADOR DWSIM>
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SUMMARY

The objective of this study was the simulation and validation of a Tert-Butanol dehydration
process using a dividing wall column process by heterogeneous azeotropic distillation. In the
development of the simulation, bibliographic data were used, which were later adapted for
the simulation in DWSIM, using Tert-Butanol, water, and cyclohexane as an entraining
agent, the global thermodynamic method of the ternary system was Non-Random Two
Liquids (NRTL) which interpreted the non-ideal of the liquid-vapour equilibrium. In the
simulation, an alternative process to the conventional Heterogeneous Azeotropic Distillation
(HAD) of two columns was designed, using an azeotropic dividing wall column system (A-
DWC), helping to reduce energy consumption, by taking advantage of the heat of the
columns, 3 columns were used for the simulation, C-1 which acts as a pre-concentrator
column of the substance, C-2 acting as a HAD column and C-3 acting as a rectification
column, the source entered C-1 at 25°C and 1 atm of pressure, forming a desirable
heterogeneous ternary azeotrope between the 3 substances, which allows their separation,
Columns C-1 and C-2 are considered to have a plate pressure drop of 689.010 Pa. Finally,
the liquid division ratio BL is considered, where the flow can be controlled having an optimal
ratio of 0.9. with all the necessary parameters and data, the A-DWC was simulated in
DWSIM. The results obtained were tabulated and subsequently validated by the analysis of
variance ANOVA, having errors of less than 7% of the simulation concerning the
bibliographic results. Likewise, the Total Annual Cost (TAC) is 1,173 concerning
conventional simulations, emphasizing that its decrease in energy consumption is also

notable. This simulation was posted on the DWSIM page.

Keywords: <ENGINEERING AND CHEMICAL TECHNOLOGY> <AZEOTROPIC
DIVIDING WALL COLUMNS> <AZEOTROPIC DISTILLATION>
<TERTBUTANOL> <AZEOTROPE> <DRAWING AGENT> <LIQUID DIVISION
RATIO> <DWSIM SIMULATOR>
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CAPITULO |

1. INTRODUCCION

1.1. Antecedentes

Los seres humanos en su mejora continua han buscado y desarrollado las herramientas
necesarias para avanzar a lo largo del tiempo, basandose en la investigacién cientifica y
tecnoldgica, con lo cual se ha logrado reducir esfuerzos de aquellas actividades de
laboratorio o industriales mediante el desarrollo de tecnologia, con lo cual lo que implicaba
gastos econdmicos elevados, como creacion de plantas pilotos, andlisis de laboratorios o
diversas actividades industriales y académicas, con lo cual el ser humano se ha ido
adaptando e innovando, con la creacién de softwares 0 maquinas inteligentes capaces de
realizar calculos matematicos, predicciones y simulaciones capaces de adelantarse a los
valores o variables que existan en el campo, facilitando el trabajo y el desarrollo
investigativo o industrial, con lo cual estas herramientas han ayudan al progreso de la ciencia

y a la mejora de la humanidad.

El inicio de los simuladores, fue en la época del renacimiento, donde se plantearon y
resolvieron los primeros sistemas de simulacion los cuales abarcaron juegos de azar y
resultados probabilisticos. Considerando que palabra simulacion es del afio 1940 y usado
desde ese entonces, cuando los cientificos Von Neumas y Ulam trabajaban en el proyecto

Monte Carlo (Obtencion de datos de la ruleta rusa en Monaco). (Bolafios, 2014, pp. 50-102)

Durante la segunda guerra mundial el desarrollo de simuladores fue indispensable en el
campo cientifico, su uso no fue con buenas intenciones pero sirvid para el desarrollo e
interpretacion de las reacciones nucleares en las experimentaciones de la bomba atémica, los
cuales mediante soluciones experimentales hubiesen sido muy costosos y el andlisis
matematico muy complejo. De igual manera durante la guerra fria se intensifico en la
resolucién de problemas militares, trayectorias dindmicas de satélites, guiar misiles y
armamento. Pero también fueron usados en el dambito del desarrollo, con la creacién de
supercomputadores logrando novedosas aplicaciones y mayor cantidad de problemas

tedricos y practicos, para sus resoluciones. (Bolafios, 2014, pp. 50-102)

Fue un auge excesivo cuando las computadoras empezaron a aumentar su velocidad de

procesamiento, el uso fue personal y con una mejor animacién, lo cual ya no solo se llevaba



a las aulas si no que era aplicado en las empresas e industrias, generalizando su uso en todos
los &mbitos de la ciencia y la ingenieria. Hoy en dia la difusion del termino simulacién y sus
aplicaciones ha alcanzado un gran nimero de usuarios los cuales siguen generando nuevas
propuestas y desarrollos, los mismos que ayudan al desarrollo industrial y educativo, ya que
se conoce su interrelacién con las ciencias las cuales permiten la solucion de diversas
perspectivas en la transformacion tecnoldgica. En el area de enfoque de la propuesta
tecnoldgica el uso de la simulacion nos permite la resolucién de modelos matematicos y
calculos ingenieriles complejos, en el area de procesos quimicos de diversas operaciones de
transformacién fisico-quimica, como destilacion, mezclado, separadores, etc. Con lo cual se
estd buscando nuevas formas y disefios para reducir el consumo excesivo de energia,
aprovechando el célculo automético de balances energéticos y de masa, logrando la
comprension del comportamiento de la simulacion ademas de la evaluacion de las nuevas
adaptaciones y desarrollos, en este caso de estudio de las diversas columnas de destilacion,
como son las columnas de pared divisoria (DWC). Logrando obtener grados aceptables de

precisién con los modelos aplicables.

1.2. Planteamiento del problema.

En la actualidad la produccion de tert-Butanol ha sido usada a gran escala en la
produccién de productos quimicos y farmacéuticos, lo cual generalmente se ha obtenido
por métodos como hidratacion o hidrélisis, siendo necesario un posterior proceso de
deshidratacion para poder obtener compuestos anhidros de tert-butanol, el cual tiene
mayor demanda en el mercado, sin embargo la principal dificultad que se presenta es la
formacién de un aze6tropo homogéneo entre el t-butanol y agua a presién atmosférica. No
logrando separar en componentes puros a través de una destilacion ordinaria, se usa un
método efectivo la destilacion azeotrdpica el cual mediante el uso de un agente de arrastre
se induce a los aze6tropos heterogéneos de bajo de punto de ebullicion con uno o mas
componentes de los originales generando la formacidn de fases liquidas inmiscibles que se
puedan separar convencionalmente. (Yu et al, 2015, pp. 3384)

En este contexto se necesita la separacion de las fases de vapor condensado en la parte
superior de la columna, teniendo en cuenta una gran ventaja de poder separar las fases
liquido-liquido natural en un decantador. Siendo el agente de arrastre el que se
seleccionara cuidadosamente, ya que es el que ayuda a la formacion del aze6tropo ternario
heterogéneo. Cabe recalcar que la técnica de destilacion azeotropica ha perdido aceptacion

por el alto consumo de energia que demanda un consumo econdmico elevado, por la



presencia de Intercambiadores de Calor a la cabeza de la columna un condensador y en el
fondo un reboiler, siendo esto lo que ha contribuido a buscar nuevas tecnologias en el
desarrollo de procesos, teniendo las columnas de pared divisoria (DWC) que permite la
separacion de mezclas con tres o incluso mas componentes, alcanzando un ahorro de
energia y econdmico significativo, logrando reducir el uso de algunos intercambiadores de
calor, mediante el aprovechamiento de la relacidon de division liquida en el proceso.
Siendo varios los estudios de aplicacion para las columnas azeotrdpicas de pared divisoria
(A-DWC) para sistemas de destilacion azeotrdpica de multiples componentes, los cuales
no se han realizado a fondo para la obtencion de tert-Butanol anhidro, siendo un aspecto
de relevancia considerable el control dindmico del proceso, el cual es mas complejo que
los sistemas de columnas convencionales debido a que en sus estructuras internas
presentan interacciones generando bucles de control. (Yu et al, 2015, pp. 3386)

Para reducir estos costos y estimar el proceso como se llevaria a cabo, el presente trabajo
propone la simulacién y validacion de un sistema de deshidratacion de tert-Butanol
usando un proceso de columnas de pared divisoria azeotropica (A-DWC), mediante la
multiplataforma para la simulacion de procesos quimicos DWSIM, teniendo en cuenta que
los resultados se compararan tanto con el sistema de deshidratacion convencional de dos
columnas, asi como los valores de la modelacion del sistema en mencién provenientes de
articulos de alto impacto, de esta forma se podrd comparar las variables y analizar la
eficiencia del proceso, en cuanto a su aplicacién en plantas reales y el consumo

energético.

1.3. Justificacion

El proceso de deshidratacion de tert-Butanol usando un proceso de columnas de pared
divisoria, mediante destilacion azeotrépica heterogénea es una tecnologia nueva en el
desarrollo de la simulacién, ya que las principales problematicas presentes es que en los
sistemas convencionales de destilacion, es que no separan los aze6tropos formados y ademas
que en el uso de sistemas de destilacion azeotrOpica se presenta el consumo excesivo de
energia, representando costos econémicos muy elevados para la implementacion de estos
sistemas, debido a esto se trata de reducir el consumo excesivo de energia mediante el
empleo de las columnas azeotropicas de pared divisoria (A-DWC) para aze6tropos
heterogéneos, mediante la simulacion del proceso de deshidratacion de tert-butanol
utilizando ciclohexano como agente de arrastre, logrando que los el proceso sea eficiente y
con los minimos costos mediante el andlisis de pardametros y detalles que la simulacion da

como resultado, se podria decidir si es factible el proceso.



Se tiene en cuenta que la economia del proceso se considera en términos de costo de energia
e inversion de capital en los principales equipos, como lo son columnas de destilacion,
intercambiadores de calor, ademas de que no se consideraran ciertos articulos como bombas,
valvulas y tuberias que son menos costosas que los equipos principales, asi mismo se
considera que el control del proceso de una A-DWC presenta mayor complejidad que un
sistema convencional de dos columnas, por lo cual se considera el ajuste de ciertos
pardmetros como la relacion de division del liquido (BL) que representa una relacion entre la
entrada a la columna de destilacién azeotropica y la salida de la columna de rectificacion,
ademas de que generan bucles para el control del componente pesado en la parte superior de
la alimentacién de la columna, usando la division del liquido como una variable manipulada,
logrando asi la minimizacién en el consumo de energia.

Ademés, la simulacién de procesos industriales se presenta como una herramienta
tecnoldgica de gran impacto que permite reproducir virtualmente los procesos y estudiar
mediante predicciones de variables su comportamiento, tanto como para el disefio,
desarrollo, anélisis y optimizacion técnica de los mismos. De esta manera el Ingeniero
Quimico en su desarrollo profesional se encuentra en la capacidad de la manipulacién
software especializados y la generacion de modelos inteligentes que permitan simular y
estudiar las variables que intervienen en los procesos quimicos industriales, donde se podra
efectuar mejoras con un bajo costo y sin la necesidad de interactuar con el proceso mediante
plantas pilotos, que eran usadas en la antigiedad como sistemas de pruebas para verificar su
eficiencia, a su vez, se permitird la extrapolacién posterior en la aplicacién de plantas
industriales con mayor seguridad, eficiencia y menor costo de fabricacion.

Por ese motivo, se ha optado por simular y validar un sistema de deshidratacion de tert-
Butanol usando columnas de pared divisoria azeotrépica (A-DWC) en el software DWSIM
gue permita corroborar su eficiencia frente al sistema convencional y comparar los

resultados con los valores calculados en articulos de relevancia e impacto.

1.1. Objetivo

1.1.1. Objetivo General

Simular un proceso de deshidratacion de tert-Butanol usando columnas de pared divisoria
mediante destilacién azeotropica heterogéneas en el simulador DWSIM para validar los

datos obtenidos en la simulacién respecto a la bibliografia.



1.1.2. Objetivos Especificos

e Determinar el rendimiento obtenido del proceso de deshidratacion de tert-Butanol
simulando el proceso de columnas de pared divisorias, respecto a procesos de
destilacién convencional de aze6tropos.

e Simular el proceso de deshidratacion de tert-Butanol mediante un modelo de tres
columnas de pared divisoria azeotrépica (A-DWC), determinando el porcentaje
obtenido de tert-Butanol anhidro como producto.

o Validar el proceso de simulacion de la obtencién de tert-Butanol anhidro,
mediante la simulacion del proceso mediante el uso del software DWSIM, para

corroborar resultados dados en articulos cientificos de alto impacto.



1.2. Alcance

El trabajo de simulacion de un proceso de deshidratacion de tert-Butanol utilizando un
proceso de columna de pared divisoria mediante destilacion azeotrdpica heterogénea, se lo
realiza en un software de simulacion de procesos quimicos gratuito de nombre DWSIM,
con lo cual se pretende obtener el valor de salida del azeo6tropo tert-Butanol luego de
separarlo de la mezcla con agua, siendo usado como agente de arrastre ciclohexano, se
hace énfasis en que el desarrollo de la simulacion va a ser comparado con la simulacion
desarrollada en la bibliografia, logrando validar los resultados del proceso mediante el uso
de un test estadistico ANOVA.



CAPITULO 11

2. MARCO TEORICO

2.1. Estado del arte

Los procesos de destilacién industrial son operaciones con propiedad de transferencia de
masa los cuales consumen mucha energia, por lo cual a lo largo del tiempo se han venido
llevando a cabo extensas investigaciones sobre diversas configuraciones para la
separacion de mezclas multicomponentes casi ideales. Por lo cual los avances en
investigacion han sido acerca de columnas de destilacion acopladas térmicamente, siendo

este el principio de los conceptos basicos para las columnas de pared divisoria. (Asprion y
Kaibel, 2010, p. 139)
Se considera una mezcla de tres componentes casi ideal que consta de los componentes A,

B y C con A considerando el menor punto de ebullicion y C el de mayor ebullicién, son
posibles varias configuraciones de columnas de destilacidn, una forma sencilla de andlisis
de las diferentes configuraciones para la separacion de estas mezclas es el uso de
representaciones en forma de red, las cuales nos abren campo a varias combinaciones

posibles. (Asprion y Kaibel, 2010, p. 140)
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Figura 1-2. Presentacion en red y superestructura para la separacién de una mezcla de tres

componentes en productos puros.
Fuente: (Asprion y Kaibel, 2010, p. 140)

En la figura 1-2., la alimentacidn representa un nodo y una linea representa la linea de una
seccion de separacién, ya sea como linea de rectificacion o extraccién del proceso a
separar, el nimero maximo para las secciones de separacion es seis, para mezclas de 3

componentes (n (n-1) secciones para una mezcla de componentes). Cualquier



configuracion que tenga menos de seis secciones no puede realizar una divisién
reversible. (Asprion y Kaibel, 2010, p. 139)

En la superestructura de Sargent y Gaminibandara (Asprion y Kaibel, 2010, pp. 139), mostrada
en la figura 1-2., cada seccion de rectificacion tiene un condensador y cada seccion de
desforre tiene un calderin, los cuales representan 6 en total de intercambiadores de calor
entre calderines y condensadores, este nimero mediante las investigaciones puede
reducirse mediante el uso de columnas acopladas térmicamente o también denominadas
columnas de pared divisoria. La superestructura no cubre todas las configuraciones
posibles, ya que solo se consideraron secuencias de columnas de (n-1), sino que son
posibles méas configuraciones satélite de columnas alrededor de una columna central, o
también considerar menos columnas, como es el caso de que es posible dos columnas para

una mezcla de cuatro componentes.

Figura 2-2. Posibles configuraciones para la separacion de una mezcla de tres
componentes en componentes puros. a) Division directa, b) divisién indirecta, c) columna
unida térmicamente, d) rectificador lateral, €) separador lateral y f) totalmente acoplado

térmicamente.
Fuente: (Asprion y Kaibel, 2010, p. 140)

En el avance de las columnas de pared divisoria, se necesita tener en cuenta el nimero de
compuestos a separar, para la separacion de tres componentes en productos puros, se
necesita al menos una secuencia de dos columnas simples de destilacién. Cada una tendra
una seccién de rectificado y una de desforre, entonces el nimero de secciones minimo son
cuatro para recibir dos productos puros. Comparado con las columnas de destilacion
convencional, estos esquemas estudiados con sus configuraciones establecidas, necesitan
menor numero de intercambiadores de calor, adicional se tiene que las columnas de pared

divisoria con el acople térmico necesitan menos cantidad de energia, siendo la figura 2-2-



c., la configuracion de pared divisoria y respecto a las deméas configuraciones, la que
presenta menos nimero de intercambiadores de calor, desde el punto de vista energético
en general, no se espera un menor consumo, pero se necesita un hervidor menos,
especialmente si la configuracion indica que dos columnas estan integradas dentro de una

sola. (Zarco et al, 2016)

Wright (Asprion y Kaibel, 2010, p. 141), propuso la primera implementacion de las columnas
de pared divisoria (DWC), y eso tomo casi 40 afios para poder llevarlo a la aplicacion
industrial a escala, en 1985, las columnas de pared divisoria encontraron su primera
aplicacion industrial en BASF (Badische Anilin — nd Soda- Fabrik) y bajo las licencias del
mismo. A partir de ese momento el desarrollo y configuraciones han dado acogida a las
columnas de pared divisoria (DWC), aunque su aplicacién no es industrial, por el
desconocimiento del uso y fabricacion de los mismos, ademas de que conlleva a una
inversién nueva a procesos antiguos, lo que podria ser una ventaja es su reduccién
respecto a energia, ademas de que estos sistemas también necesitan un control automatico

especifico.

En la literatura, las columnas de pared divisoria (DWC) son los mejores avances
tecnolégicos probados en la intensificacidn de procesos para la separacion de mezclas con
tres 0 incluso mas componentes en la destilacion, permitiendo un ahorro significativo en
el consumo de energia, en las investigaciones se detallan varios casos con importantes
ahorros de energia. Annakou y Miszey compararon las secuencias de destilacion
convencionales, los esquemas de integracién térmica y la columna de destilacién
totalmente acoplada térmicamente conocido como DWC. Recientemente, Kiss y
Suszwalak demostraron la utilidad de un sistema de columnas azeotrOpicas de pared
divisoria (A-DWC) para el sistema de deshidratacion de bioetanol utilizando n-pentano
como agente de arrastre, el resultado fue que A-DWC puede conducir hasta un 20.2% en

el ahorro energético. (Yu et al, 2015, p. 3384, Shi et al, 2020, p.21)

Se presentaron modelos de A-DWC simulado como dos columnas térmicamente
acopladas y se propuso una estructura de control demostrando el sistema de
deshidratacion de piridina utilizando tolueno como agente de arrastre, el resultado fue la
reduccion de 29.48% y 31.41% en el consumo de energia y el costo anual total (TAC),

respectivamente. (Yu et al, 2015, p.3384)

Asi varios estudios se han llevado a cabo y se han puesto en plan de operacion después del

uso de software de simulacion, ya que estos permiten una aproximacion muy valida a lo



que seria la vida real, de igual manera los software de simulacién han ido desarrollando y
avanzando a lo largo del tiempo, cabe considerar dentro del estudio su control dindmico es
mucho més complejo que el de sistemas convencionales, ya que en sus estructuras
internas e interacciones entre los bucles de control generados en el sistema, es importante
considerar un factor en la simulacion de A-DWC que es la relacién de divisién de liquido
(BL), ya que en un modelo de dos columnas solo se puede manipular una corriente de
liquido dividida, mientras que dos corrientes se pueden manipular en un modelo de tres
columnas, con los sistemas también se pueden integrar o simular estrategias de control
basadas en modelos de control predictivos (MPC) o también con controles integrados
derivativos proporcional (PID), que mejoran al momento de controlar el bucle dentro de
los sistemas, siendo la division de liquidos (BL) la variable manipulada, se logra

implicitamente la minimizacion de energia. (Yu et al, 2015, pp. 3384-3390)

2.2. Bases Tedricas

2.2.1. Destilacion

Las plantas quimicas se pueden considerar como instalaciones en las cuales se convierte o
transforma un conjunto de materias primas especificas en productos los cuales presentan
caracteristicas especificas con cierto interés industrial y también social. Esto ocurre a
través de ciertos procesos de transformaciones fisicas y/o quimicas, en las cuales las
operaciones destinadas a la separacion se detallan las basadas en transferencia de masa, de
los cuales se suelen distinguir de la siguiente manera:

e Los basados en diferencias de concentraciones en el equilibrio de dos fases

e Los fundamentados en diferencias de velocidades de transferencia de materia.
(Falceto, 2018, p. 5)

En el caso de equilibrio de dos fases, se tiene que dependiendo de como se genera la
segunda fase, en este trabajo de investigacion se tratara que para la generacion de la
segunda fase se aporta energia para conseguir la separacion, al elemento que se afiade para
obtener una mezcla bifésica se lo conoce como agente separador, que puede ser tanto
energético como masico en este caso se conoce como energético en el cual se utiliza
aporte o extraccion de calor, y el masico en el cual se utiliza ciclohexano como agente de
arrastre o de separacion, ya que genera la aparicién de un nuevo aze6tropo ternario
heterogéneo deseable, ya que al principio el t-butanol se encuentra formando con el agua

un azedtropo homogéneo el cual es muy dificil de separar y demanda el consumo excesivo
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de energia. (Falceto, 2018, p. 5; Ollero, 2020)

Siendo la destilacion un proceso fisico que es usado para separar mezclas liquidas en sus
componentes base, siempre que dos materiales, a cualquier temperatura presentan una
marcada diferencia en sus presiones de vapor, siendo una base de separacion de un
compuesto, y si una 0 ambas sustancias se recuperaron por condensacion mediante la
diferencia de punto de ebullicion presente mediante la aplicacion o eliminacion de calor el

proceso se llama destilacion. (Cheremisinoff, 2020; Ollero, 2020)

El proceso se basa en que el vapor de una mezcla hirviendo sera o presentara mayor
namero de componentes que poseen los puntos de ebullicion mas bajos, por tanto cuando
el vapor se enfria y se condensa, el condensado contendra mayor nimero de componentes
volatiles. Al mismo tiempo la mezcla inicial contendra mayor material menos volatil, el
equipo principal usado para el proceso de destilacién son las columnas de destilacion, que
se disefian con el objetivo de separar los componentes de una manera eficiente, se
consideran algunas caracteristicas que no deben obviarse en el punto de vista de disefio y
fabricacion:

o Ladestilacion es la técnica de separacion méas usada y comdn a nivel industrial

e El consumo de energia es muy elevado, en especial en los intercambiadores de

calor (condensadores y re hervidores)

e Llega a consumir més del 50% de la planta en funcién de los costos operativos
(Cheremisinoff, 2020; Falceto, 2018, pp. 75)

Algunos métodos para la reduccién de los costos operativos de las unidades de destilacion
es la mejora de su eficiencia y operacién mediante la optimizacion y el control del
proceso, dentro de estas mejoras se encuentra las columnas con acople térmico o
columnas de pared divisoria (DWC), pero para alcanzar estas mejoras y estudios es
necesario y esencial la comprension profunda de los principios de destilacion y como se

disefia los sistemas de destilacion. (Zarco et al, 2016; Martinez et al, 2013, p. 3)

2.2.1.1. Destilacion Azeotropica

Las ventajas de los procesos de destilacion continua, realizados con métodos de destilacion

extractiva y destilacion azeotrdpica son utilizados con mayor frecuencia en la industria, los

métodos basados son separacion de mezclas azeotropicas o mezclas altamente no ideales

cuyos componentes presenten volatilidades muy proximas, en general la mayoria de estos

procesos requieren la adicion de un agente de arrastre o separacion, que facilita la separacion
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del azedtropo ya sea debido a la aparicion de un nuevo azebtropo de punto de ebullicion

extremo o bien por el cambio en las volatilidades relativas de los compuestos originales.
(Cheremisinoff, 2000)

Esto dependera de la propiedad fisica que modifique el agente separador, el cual se mezclara
con la corriente en la columna, estos procesos generalmente necesitan una secuencia de dos o

mas columnas de destilacion. (Lépez, 2018, p. 3)

51 51

!.I|l : .- LG

Figura 3-2. Diagrama de fase (a la izquierda) y proceso convencional de destilacion

azeotropica, con el uso de un agente de arrastre o separacion.
Fuente: (Cheremisinoff, 2000)

En la Figura 3-2., se puede observar un proceso y diagrama comun de destilacion
azeotrdpica, en la parte del diagrama se detalla zonas donde los componentes no son
miscibles, por lo que al realizar la condensacion del azeo6tropo, es posible su separacion
mediante el uso de decantadores. En la destilacién azeotropica heterogénea, es necesario
la formacién de un tercer componente el cual va a formar un aze6tropo heterogéneo
binario o ternario mediante el uso de un agente de separacion adecuado, los vapores de
cabeza de la columna los cuales se aproximan a la composicion del azeotropo, al ser
condensados se forman dos fases liquidas las cuales se separan mediante el uso de un
decantador, la fase que es rica en disolvente se devuelve a la columna como reflujo y la
otra pasa a una segunda columna para su posterior separacion, estas fases normalmente
quedan en diferentes regiones de destilacion, sin tener restricciones como la destilacion
azeotrépica homogénea, al final los componentes a separar no quedaran necesariamente

en la misma region de destilacion. (Falceto, 2018, p.71; Ollero, 2020)
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En las operaciones de destilacion azeotrdpica, se prefiere restringir la existencia de dos fases
liquidas mediante el uso del decantador, con lo cual se evita la formacion de dos fases
liquidas en la cabeza de las columnas de destilacion, la composicion del vapor que abandona
la cabeza de la columna sera tal que el liquido en equilibrio quede fuera de la regién
heterogénea del azeo6tropo, cumpliendo las siguientes condiciones las composiciones de
vapor:

e Existe la formacion de dos fases liquidas en el condensado

e Se encuentran en equilibrio mediante una fase liquida homogénea
La conservacion de las dos propiedades restringe la composicion del vapor de cabeza de la

columna de destilacion azeotrépica a pequefias regiones en el diagrama ternario.
(Cheremisinoff, 2000; Falceto, 2018, p.73)

2.2.1.2. Azeotropos

Los azedtropos 0 mezclas azeotrdpicas, son mezclas liquidas de dos 0 mas componentes que
tienen un mismo y Unico punto de ebullicion, el cual es constante y fijo, al momento de
pasar al estado gaseoso esta mezcla se comporta como un componente puro, es decir no
existe diferenciacién en su punto de ebullicién, lo cual en la practica de la vida diaria impide
su destilacién por via convencional, en este proceso es necesario interpretar la diferencia de

las composiciones entre las fases liquidas y de vapor. (Ezra, 1993, p. 2307; Disoluciones, 2021)

En el caso de la dependencia de la temperatura de ebullicién se consideran dos aspectos, con
respecto a los componentes puros de la mezcla los que son:
e AzeOtropos de puntos de ebullicibn minimo o también denominados azedtropo
positivo, segun la desviacion positiva de la ley de Raoult
o Azebtropos de puntos de ebullicion méaxima los cuales se denominan azeotropos
negativos, segun la desviacion negativa de la Ley de Raoult.
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Figura 4-2. Equilibrio liquido- vapor en disoluciones no ideales (Aze6tropos)

Fuente: (Disoluciones, 2021)
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o Desviaciones Positivas de la Ley de Raoult: Aparece cuando las fuerzas
intermoleculares respecto a los componentes son mucho mas débiles que las
existentes en los componentes puros por separado, lo cual representa a cada
componente que se encuentra retenido en la mezcla, ademas su presion de vapor en

la mezcla es mayor. (Disoluciones, 2021)

o Desviaciones Negativas de la Ley de Raoult: Aparece cuando las fuerzas
intermoleculares respecto a los componentes son mas fuertes que las existentes en
los componentes puros por separado, lo cual representa a cada componente que se
encuentra mayormente retenido en la mezcla, ademas su presion de vapor en la

mezcla es menor. (Disoluciones, 2021)

Pressure
Pressure

Figura 5-2. Desviaciones positivas y Negativas de la Ley de Raoult

Fuente: (Disoluciones, 2021)

Para lograr una correcta ruptura del aze6tropo, se lo puede realizar mediante:

e Meétodos fisicos: en este caso se contempla la variacion de la presion en su proceso
de destilacion, para lo cual tenemos, la destilacion por oscilacion de presion vy la
nueva tecnologia de destilacion de pared divisoria (DWC) los cuales logran separar

el azebtropo. (Falceto, 2018, p. 75)

e Meétodos quimicos: los cuales son mas comunmente usados en las industrias, en el
cual se afiade un tercer componente, denominado agente de arrastre el cual se afiade
para modificar la interaccion de las moléculas de ambos componentes a separar, lo
que implica después la separacion del mismo en el proceso. Algunos de los procesos
son, la destilacion azeotrOpica extractiva heterogénea y la destilacion extractiva,
ademas se considera la destilacion de pared divisoria azeotropica que es una

implementacidn nueva en el campo de la investigacion. (Falceto, 2018, p. 76)
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2.2.1.3. Agente de Arrastre

La seleccion del agente de arrastre, se basa en la capacidad que tiene la sustancia para

modificar la volatilidad relativa dentro del proceso, pero al final se consideran mas los costes

de la sustancia a nivel industrial, sin embargo se deben analizar todas las variables y criterios

posibles, considerando que las condiciones finales seran las que se analicen en el coste de

inversion de capital y operacion. (Lépez, 2018, p. 6)

Para seleccionar un agente de separacién se consideran los siguientes parametros:

Seleccion de clases: Los cuales pueden ser clasificados por su polaridad y la

formacién de enlaces de hidrogeno. (Lépez, 2018, p. 3)

Seleccion de grupos quimicos similares: El entrainer (agente de arrastre) puede
crear diferencias de polaridad entre los componentes de la alimentacion, logrando
usar los parametros de solubilidad, en este caso en la destilacion extractiva el agente
de arrastre debe maximizar y minimizar la solubilidad de cada uno de los

componentes de la mezcla segiin se necesite. (Lépez, 2018, p. 3)

Propuestas Utiles de agentes de arrastre: La primera seleccion de los posibles
entrainer se controla por diferentes factores como son los limites inferior y superior
de puntos de ebullicion, miscibilidad con los componentes de la mezcla, azeotropia
entre el agente de arrastre y las otras sustancias, las reacciones que puedan ocurrir,
etc. Considerando la heuristica, aproximaciones empiricas y métodos numéricos que

corroboren la efectividad del mismo en el proceso. (Lépez, 2018, p. 3)

Los beneficios de los agentes de arrastre segun su adecuada clasificacién, dan las siguientes

caracteristicas:

Alta selectividad del agente de arrastre

Cambios en la volatilidad relativa

Miscibilidad con los compuestos de la mezcla

Mejor separacion en los productos de destilado y residuo

Separacién de azeotropos dentro del proceso. (Lépez, 2018, p. 3)

2.2.2. Proceso Convencional de Dos Columnas

Para un sistema convencional de dos columnas para la deshidratacién de tert-Butanol,

generalmente se selecciona como agente de arrastre al ciclohexano, teniendo la formacion de
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un azedtropo ternario heterogéneo, con tert-Butanol y agua en su proceso de separacién
industrial. Al agregar el agente de arrastre dentro del proceso se forma un azeétropo
deseable, (t-butanol/ agua/ ciclohexano), el cual es heterogéneo con una temperatura

azeotropica de 65.2°C, siendo una temperatura minima en todo el sistema ternario. (Yu et al.,

2015, p. 3387)

En este proceso la alimentacion fresca de tert-butanol y agua se alimenta a una columna 1
(C-1), la cual tiene como funcién la pre concentracion de la mezcla, teniendo en el fondo de
la columna agua de alta pureza y en el producto de cabeza el aze6tropo binario formado, el
cual se introduce a una columna 2 (C-2), en este caso la columna sirve como una columna de
destilacion azeotrdpica heterogénea (HAD) de t-butanol, obteniendo como producto en la
parte inferior o fondos al tert-butanol anhidro en un grado de alta pureza, y la corriente de
cabeza con un aze6tropo minimo ternario (tert-butanol, agua y ciclohexano), en ebullicion
que es heterogeneo, el cual se condensa para formar una fase liquida que ingresaran a un
decantador, el cual separara en dos fases, una fase organica la cual su principal componente
es ciclohexano, la cual se recircula a la columna 2 (C-2) y la fase acuosa la cual se recircula
al pre concentrador, que es la columna 1 (C-1). La economia del proceso, se considera en
términos de costos de energia e inversién de capital. EI modelo termodinamico usado en la
simulacion fue NRTL el cual describe la no idealidad del equilibrio liquido-vapor en el

proceso. (Yu et al, 2015, p.388; Scenna et al, 2018)
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Water = 0L141 mol®, )
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~ . . T-but I =577 1%
Condenser duty Condemsr dwty| Tommrd 8277 mmie
=14.6Y Gl hr - . e
- -5.81 GJ'hr Cryelohexane = 1.54e-4 molh)
Il

Reflux ratio = .54
Organic phase
312.%9 kmol hr -l
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. Waler = L03S mol%a . 100 kmal/hr
C-2 Cyclohexane = (L6355 mol%s) C-1 Ny = Tobutanol = SO mol™
— i NF, =3 : —
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NT; = 32 Aqueous phase NFag =6
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Figura 6-2. Proceso convencional de dos columnas para la deshidratacion de tert-butanol
Fuente: (Yu et al, 2015, p. 3386)
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2.2.3. Proceso alternativo de Columnas de Pared Divisoria Azeotropica (A-DWC)

Siendo el sistema de columnas de pared divisoria (DWC), una modificacién que se busca
implementar en la actualidad a nivel industrial para la reduccion de los gastos energéticos,
en la cual respecto al proceso convencional de dos columnas, aqui se adiciona una columna
la cual se encuentra separada, mediante un separador se conectan las 3 columnas,
asemejando a un acople térmico dentro de una sola columna, mediante el uso de un spliter o
divisor de corriente, se tiene la alimentacion por la parte izquierda, se usa un decantador para
incorporar al agente de arrastre en este caso se usa ciclohexano, el componente anhidro del
tert-butanol se separa de la columna derecha en la parte inferior (C-2), en la columna
izquierda (C-1) se separa el agua del componente, en este caso se utiliz6 un modelo de tres
columnas para simular el A-DWC, en este proceso se utilizan dos columnas de extraccién
conservando la energia que es transportada por el vapor de la cabeza del destilado, ya que
esta corriente de cabeza sale con calidad de vapor 1, la cual al ingresar a la tercera columna
aprovecha su energia, sin necesidad de incorporar un re hervidor, siendo esta una columna
de rectificacién, unidas con corrientes interconectadas de vapor y liquido. La columna 1(C-
1) sirve como pre concentrada y la columna 2 (C-2) sirve para la destilacién azeotrdpica
heterogénea (HAD) vy la Gltima columna 3 (C-3) sirve como la zona de rectificacion. En este
A-DWLC, se considera la relacion division liquida de la C-3, la division del liquido (BL) la
cual se define como la relacion de la corriente de ingreso a la C-2 (L2), respecto a la
corriente de fondo de la C-3 (L), la inversion de capital en estos sistemas incluye el
recipiente de una columna y tres Intercambiadores de calor, las ubicaciones de las
alimentaciones, el nimero de platos y la relacidn de divisién liquida se utilizan para reducir
el costo total, por lo que este sistema es mas dificil de construir e instalar que un sistema

convencional, correspondiendo un 20% de capital adicional. (Yu etal, 2015, p. 3388)

Cyvclohexane
TR Y T
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Figura 7-2. Proceso de columnas de pared divisoria azeotropica (A-DWC) para la

deshidratacion de tert-butanol
Fuente: (Yu et al, 2015, p. 3386)

Los tipos de columna usadas en la simulacién, se describen a continuacién:

e Columna Pre-concentradora (C-1): La columna concentradora tiene 6 etapas y
con la alimentacion fresca de ingreso en la tercera bandeja, y la fase acuosa en la
cuarta bandeja, se debe considerar un parametro muy importante, el cual es la
relacion de division liquida (BL), ya que el consumo de energia en las calderas
puede aumentar o disminuir con un rendimiento diferente, logrando satisfacer dos
especificaciones el porcentaje de obtencién de los productos y el consumo de

energia de las calderas. (Yu et al, 2015, p. 3386)

e Columna de destilacion azeotropica heterogénea (C-2): La columna de
destilacidn azeotropica heterogénea (HAD), tiene un numero de 31 etapas optimas,
las cuales cumplen con el proceso de la maxima obtencion de tert-butanol anhidro,
en esta parte se considera la relacion de division liquida (BL), siendo util para
mantener la pureza de los productos, debido a que la corriente liquida principal
ingresa a la C-2, controlando este parametro en rangos establecidos los productos

se mantienen con alta pureza, en especial la separacién de los azeétropos aumenta.
(Yuetal, 2015, p. 3386)

e Columna de Rectificacion (C-3): La columna de rectificacion para que cumpla
con el Coste Anual total (TAC) minimo, se usa dos bandejas, las cuales nos ayudan
en la separacion de los componentes, siendo el eje esencial en el disefio de las
columnas ya que funciona como el flujo principal en la alimentacion del
decantador, ademas de la relacion de division liquida que ingresa a las columnas,
controlando la pureza de los productos necesarios obtenidos, ya que en este punto
se determina si el consumo de energia se reduce, ademas de que es la parte esencial
para los puntos de bucles que se dan en el sistema. En la simulacion se usa una de
tipo absorcion y separacion, lo cual nos ayuda a la mezcla de un liquido con un gas
sin perder sus propiedades en calidad de vapor, logrando separar las fases liquida y

gaseosa, ademas de poder limpiar el agente de arrastre. (Absorption and Stripping, 2010;
Yu et al, 2015, p. 3386)

2.2.3.1. Tert-Butanol
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Butanoles, los butanoles se presentan en estado liquido a temperatura ambiente y su
produccién es muy demandada, en varios paises industrializados el volumen de la
produccién de butanoles, tiende a ocupar el segundo lugar después del metanol, este
alcohol presenta cuatro tipo de isémeros estructurales que tendran su método de
preparacion especifica dependiendo del tipo que se quiera sintetizar, en este caso el

enfoque es en el tert-butanol. (Sanz, 2020)

El tert-butanol (t-butanol) o también llamado 2-metil-2-propanol es un alcohol terciario de
formula condensada C4H100, es uno de los 4 isdmeros del butanol. EI método industrial de
obtencidn se asemeja al de la obtencidn de etanol e isopropanol, los cuales se realizan por
métodos de hidratacion en fase liquida, de los correspondientes alquenos, anteriores a su

transformacion, en presencia de agua y resinas de Intercambio 16nico. (Sanz, 2020)

El uso industrial de todos los butanoles, es como disolventes de lacas, resinas, barnices,
plésticos, como anticongelantes y esteres correspondientes, presentando una gama muy
amplia en su proceso industrial. Especificamente su uso es como antidetonante para la

gasolina y aditivo congelante. (Sanz, 2020)

CH-C=CH- resinas i.o C|}H
3 ) " CH3'C-CH3
CHE: H:O {I:Ha

Figura 8-2. Proceso de Obtencidn del tert-butanol
Fuente: (Sanz, 2020)

El tert-butanol o también llamado 2-metil-2-propanol, carbinol trimetil es el Gnico de los
isdmeros del butanol, capaz de mantenerse en estado sdlido a temperatura ambiente,
teniendo un punto de fusién por encima de los 25°C, es un liquido transparente o solido
incoloro, dependiendo de la temperatura ambiente, su olor es similar al alcanfor, es muy
soluble en agua y miscible con etanol. Sus aplicaciones industriales varian, pero es usado
ampliamente en el campo de los productos quimicos y farmacéuticos, teniendo una gran
demanda el anhidro de tert-butanol, por eso es necesario el proceso de destilacion.
Ademas es usado como solvente, desnaturalizante para etanol, como ingrediente en los
removedores de pintura, como indice de octano de refuerzo y oxigenante aditivo para las
gasolinas, y como producto intermediario en la sintesis de productos como Metil ter-butil
éter (MTE), Eter etil tert-butilico (ETBE), Hidroperoxido de tert-butiro (TBHP), otros

saborizantes y perfumes. A continuacion se detallan algunas de las propiedades fisico
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guimicas del tert-butanol. (Sanz, 2020; Colan, 2020)

Tabla 1-2. Propiedades fisicas del tert-butanol.

Propiedad Valor Unidad
Numero CAS 75-65-0
Peso Molecular 74.12 g/mol
Densidad 775 kg/m?®
Punto de Fusion 25 °C
Punto de Ebullicion 82 °C
Temperatura 506.21 ‘K
Critica
Factor Acéntrico 0.613
Acidez 16.54 pKa
Formula Molecular C4H100
Formula

Desarrollada

Y
o

Limites de explosidon Inferior: 2.4 % VIV

Superior: 8

Realizado por: ROJAS R., 2021.

El tert-butanol a presién atmosférica (latm), forma un azedtropo homogéneo indeseable
con el agua. Este azeGtropo contiene aproximadamente 12% en masa de agua Yy su
temperatura de ebullicion es de 79.9 °C, en la figura 5.2 se puede evidenciar el azedtropo
formado en la mezcla, cabe recalcar que como se detall6 antes el uso industrial del tert-butanol es
anhidro por lo esencial del proceso para la separacién del azedtropo mediante el uso de
ciclohexano como agente de arrastre, para que se pueda formar un azedtropo heterogéneo, el

cual su punto de ebullicion disminuye a 65.2 °C. (Graczova et al, 2020)
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Figura 9-2. Aze6tropo tert-butanol y agua
Fuente: (Hartanto et al, 2016)

2.2.4. DWSIM - Simulador de procesos quimicos.

DWSIM es un simulador que posee una amplia interfaz grafica de usuario, en donde se
tiene la posibilidad de simular diferentes tipos de procesos quimicos, los cuales se pueden
replicar a nivel industrial, sin la necesidad de establecer plantas pilotos para determinar
sus variables o modificar variables para aumentar su eficiencia, pues ya el programa lo
realiza todo, siendo una manera economica de realizar plantas industriales y verificar su
eficiencia en el campo de aplicacion, DWSIM es un software gratuito y de fécil
instalacion el cual es de gran ayuda tanto para estudiantes como para profesionales en la
industria, de la carrera de Ingenieria Quimica y carreras afines, mediante este programa
sera factible la simulacion del proceso de deshidratacion de tert-butanol mediante el
proceso de columna de pared divisoria mediante destilacion azeotrépica heterogénea,
siendo una nueva investigacion para su implementacion y reduccion de costos de
operacion, respecto a las columnas de destilacién convencionales, con lo cual se podra

validar el proceso y determinar su eficiencia. (DWSIM, 2020)

DWSIM tiene dos interfaz graficas de usuario, una interfaz de usuario (IU) clésica y una
interfaz de usuario (IU) multiplataforma, la 1U clésica se basa en la biblioteca de clases
grafica de Windows Forms, el cual ha sido utilizado desde las versiones iniciales de
DWSIM. La biblioteca grafica de Windows Forms se cred para aplicaciones de Windows,

al igual se tiene una biblioteca para Linux. (DWSIM, 2020)
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Figura 10-2. Pantalla de inicio de IU Clésica
Fuente: (DWSIM, 2020)

La pantalla de bienvenida proporciona al usuario accesos directos para abrir simulaciones
existentes, crear nuevos compuestos y casos de regresion de datos, ademéas de abrir la
carpeta de muestras. Los siguientes elementos se muestran en la ventana principal de
DWSIM:

e Barra de Menu: Con botones de abrir/guardar/crear simulaciones, regresion de
datos, preferencias generales, herramientas, configuracion del modo de vista.
(DWSIM, 2020)

El botdn "Crear una nueva simulacion de estado estable”, se puede usar para la creacion de
una nueva simulacion, con la cual se abrira una ventana de configuracion, la cual consta

con las siguientes ventanas:

e Compuestos: Para empezar una simulacion es esencial referir como primer
punto a los componentes o compuestos disponibles, DWSIM cuenta con seis
bases de datos de compuestos predeterminados (DWSIM, ChemSep, Biodiesel,
CoolProp, ChEDL vy Electrolytes), con mas de 1500 compuestos disponibles.
Donde se puede ver detalladamente todas las propiedades del compuesto
elegido, si no se tiene la herramienta PubChem donde se puede crear compuestos

de acuerdo a las necesidades de la simulacién. (DWSIM, 2020)
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Base — Paquetes de Propiedad: El paquete de propiedades consta con un
conjunto de métodos y modelos para el calculo de las propiedades fisicas y
quimicas de los flujos de materiales en la simulacion, el cual se encuentra
compuesto por un modelo termodindmico, una ecuacién de estado o un modelo
hibrido y métodos para el célculo de propiedades, como la tension superficial de
la fase liquida. (DWSIM, 2020)

2.2.4.1. Algoritmos Flash

Los algoritmos flash en DWSIM son los cuales determinan un conjunto particular de fases

en equilibrio termodinamico, las cantidades de los compuestos en cada fase en las

condiciones especificadas como temperatura, presion, entalpia y entropia total. Algunos

de los algoritmos flash son capaces de predecir el equilibrio entre las fases de vapor y

liquidas, algunos miden la fase liquida o solida coexistente. Siendo la medida de calculo la

que aumente también aumentara las fases consideradas en equilibrio, el tiempo de célculo

y por ende la confiabilidad de los resultados disminuye. DWSIM presenta una seleccion

de algoritmos flash que son capaces de calcular (VLE), (VLLE) y (SLE). (DWSIM, 2020;
Medeiros, 2008)

Nested Loops (VLE): Los bucles anidados son recomendados para la mayoria
de sistemas de VLE (Vapor- Liquido en Equilibrio) (DWSIM, 2020; Medeiros, 2020)

Nested Loops (VLLE): Bucles anidados se recomienda para sistemas donde la
fase liquida puede ser inestables, el cual se divide en dos fases liquidas con

diferentes composiciones. VLLE (Vapor- Liquido- Liquido en Equilibrio)
(DWSIM, 2020)

Inside-Out (VLE/VLLE): Recomendado para simulaciones de petrdleo con
muchos pseudocomponentes, la opcién de 3 fases debe usarse cuando se espera

una segunda fase liquida (es decir agua libre) (DWSIM, 2020)

Gibbs Minimization (VLE/VLLE): Minimizacion de Gibbs es recomendado

para sistemas quimicos complejos. (DWSIM, 2020)

Nested Loops for Eutectic Solid Systems (SLE-E): Lazos anidados para
sistemas solidos eutécticos, en este modelo se calcula los equilibrios sélidos-

liquidos para sistemas eutécticos la cual considera las fases solidas como ideales.
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Se entiende por sistema eutéctico a las mezclas homogéneas de los solidos que
se encuentran intimamente conectados, el cual forma una stper reticula,
alcanzando un punto de fusién mas bajo que el de los que poseen los compuestos

individualmente. (DWSIM, 2020)

e Nested Loops for Solid Solution Systems (SLE-SS): Lazos anidados para
sistemas de solucion solida, el cual calcula los equilibrios solido- liquido para

sistemas de solucion solida considerando la fase s6lida como ideal. (DWSIM, 2020)

o Nested Loops (3-phase inmiscible VLLE): Bucles anidados, VLLE trifasico
inmiscible para los sistemas con una segunda fase liquida inmiscible. (DWSIM,
2020)

2.2.4.2. Paquetes Termodinamicos

La importancia de la correcta seleccion de las propiedades fisicas de la mezcla en funcién
de su temperatura y presion, ayuda a la correcta prediccion, en donde cada método es
adecuado solo para determinados tipos de componentes y esta limitado a determinadas
condiciones de funcionamiento. Siendo la eleccion del método incorrecto en la simulacion
la que genere resultados incorrectos o no ejecute la simulacion, por esto se debe tener en
cuenta y considerar que los calculos al final sean confiables y asociados especificamente

con la operacion a utilizar (destilacion, extraccion, etc.) (Ali, 2015, p. 3)

Para seleccionar el modelo termodindmico se debe considerar:
e Eleccion del modelo 0 método mas adecuado
e Comparar las predicciones obtenidas con datos de la literatura
e Agregar estimaciones para componentes que no estan disponibles en el paquete
térmico elegido
e Generacion de datos de laboratorio si es necesario la verificacion del modelo

termodindmico. (Ali, 2015, p.3; Villanueva, 2010, p. 12)
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Figura 11-2. Problemas a considerar al momento de elegir un paquete termodindmico
Fuente: (Ali, 2015, p. 4)

Cualquier simulacidn de un proceso requiere disponer de las propiedades fisicoquimicas y
termodin&micas de las mezclas de los compuestos en la simulacién a realizar, en los distintos
equipos del proceso, considerando las condiciones de composicion, presion y temperatura.
La adecuada seleccion de estos modelos termodindmicos es crucial para el calculo preciso y
exacto en cada equipo para determinar corrientes y propiedades de salida de los mismos,
porque no es suficiente con que el simulador posea algoritmos complejos de célculo, si la
seleccion del método de prediccion de propiedades es el incorrecto, teniendo a veces
resultados los cuales tengan poco o0 nada de realidad. (Ali, 2015, p. 3; Villanueva, 2010, p.9)
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NRTL
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. Grayson-
il B

Mezcla

Figura 12-2. Eleccién del modelo termodindmico
Fuente: (Ali, 2015, p. 5)

UNIQUAC

UNIQUAC
Schwatentruber-
Renon
o SRK = WS
PR 0 SRK con

Electrolitos No
Polares

Pseudo

PSRK
“< PR o SRK con

MHV2

Figura 13-2. Eleccion del modelo termodindmico
Fuente: (Ali, 2015, p. 6)

La correcta eleccion de los modelos termodindmicos permite el calculo de las propiedades
termodinadmicas y equilibrios de fase que sirven para resolver balances de materia y

energia en los equipos de la simulacion realizada, y de igual manera con su dimensionado.
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(Villanueva, 2010, p.15)

En este caso ademas de considerar el modelo termodinamico global de un sistema ternario
se escogid es el NRTL (Modelo no aleatorio de dos liquidos) porque es un modelo el cual
describe la no idealidad del equilibrio vapor-liquido. Los puntos azeotropicas y las
composiciones calculados por el modelo termodindmico son lo bastante aproximados a las

mediciones experimentales. (Yu et al, 2015, p. 3387)

e Modelo NRTL: Predice el equilibrio liquido-liquido, aunque tiene tendencia a
establecer falsas separaciones de fases, siendo capaz de representar el
comportamiento de LV, LL, LLV. Es muy preciso con modelos en sistemas
agua/ compuestos organicos, siendo su extension a mezclas multicomponentes

directa. (Ali, 2015, p. 7; Villanueva, 2010, p.21)

o UNIQUAC (Universal Quasi-Chemical): Presenta las mismas caracteristicas
bésicas que NRTL pero requiere un menor volumen de datos de pardmetros de
interaccion, siendo capaz de predecir los equilibrios, siendo usado en la
prediccion de equilibrio de sistemas altamente no ideales. Los parametros
experimentales exhiben una escasa dependencia con la temperatura favoreciendo

el método de extrapolacion del método. (Ali, 2015, p. 7; Villanueva, 2010, p.21)

2.2.4.3. Modelos de operacion de la unidad de simulacién de procesos

“El modelado y la simulacién de procesos quimicos pueden usarse como una herramienta
de disefio en el desarrollo de plantas quimicas, y se utilizan como un medio para evaluar
diferentes opciones de disefio y variables. Los estandares de interfaz CAPE-OPEN se
desarrollaron para permitir la implementacion y utilizacion de componentes de modelado

de procesos en cualquier entorno de modelado de procesos compatible.” (DWSIM, 2020)

“Los estandares CAPE-OPEN son estandares uniformes para la interfaz de componentes
de software de modelado de procesos desarrollados especificamente para el disefio y
operacion de procesos quimicos. Los estandares CAPE-OPEN son abiertos,
multiplataforma, uniformes y estan disponibles de forma gratuita. Se describen en un

conjunto de documentacion formal.” (DWSIM, 2020)

“Las operaciones de la unidad CAPE-OPEN se pueden agregar a los diagramas de flujo

DWSIM vy conectarse a/desde las corrientes de energia y material al igual que las
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operaciones normales de la unidad DWSIM. DWSIM también implementa las interfaces
de reaccién CAPE-OPEN para que pueda usar su modelo de reactor CAPE-OPEN junto
con DWSIM vy gestionar sus reacciones utilizando el administrador de reacciones como de

costumbre.” (DWSIM, 2020)

Tabla 2-2. Operaciones usadas en la simulacion en DWSIM

Operacion
Unitaria
Corriente de

Materia

Corriente de

Energia

Mezclador

Divisor de

Corriente

Separador de

Componentes

Intercambiador

de Calor

Descripcion

Usado para representar la materia
gue entra y sale de los limites de la
simulacion y pasa por las
operaciones unitarias, en donde se
debe definir sus condiciones y
composicion para que DWSIM
calcule sus propiedades en
consecuencia.

Usado para la representacion de la
energia que entra y sale de los
limites de la simulacién y pasa a
través de las operaciones unitarias
Se utiliza para mezclar hasta tres
flujos de material en uno, mientras
se calculan y ejecutan los equilibrios
de masa y energia
Operacién de la unidad de balance
de masa, divide una corriente de
material en otras dos o tres
Modelo para simular un proceso
genérico de separacion de

componentes

Operacion gue esta a la cabeza o
fondo de las columnas de
destilacion, como condensador o re

hervidor
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CAPE-OPEN Toma de operaciones de la unidad
Unidad de CAPE-OPEN externa para agregar ﬂ
Operacion operaciones de la unidad de o
Columnas de Destilacion en
DWSIM
Ademas, la siguiente operacion ldgica usada en la simulacion
Reciclar Se utiliza para mezclar material de
corriente abajo, con material de (’R)

corriente arriba en los diagramas de e

flujo, o para poder llevar a cabo los

bucles formados en las simulaciones.

Fuente: DWSIM simulador (DWSIM, 2020).
Realizado por: ROJAS R., 2021.

2.3. Marco Legal

2.3.1. Normativa Ecuatoriana

Tabla 3-2. Normativa sobre software libre
Normativa Observaciones
Decreto N. 1040 (Abril 2008) Art. 2.- Se conoce por softwares libres,
aquellos programas de computacion los
cuales se pueden wusar y distribuir sin
restricciones, con el libre acceso a los
cddigos de fuente y pueden aplicarse mejoras
al programa.
Se basa en los siguientes ejes:
1. Cumplimiento de recomendaciones
Internacionales:
2. Con los objetivos fundamentales de:
e Alcanzar la soberania 'y
autonomia tecnoldgica
e Alcanzar un ahorro en recursos
publicos

Estos programas computacionales tienen las
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Cadigo Orgéanico de Economia
Social de los Conocimientos,

Creatividad e Innovacion (2016)

Constitucion de la Republica del

siguientes caracteristicas:

Uso del programa con cualquier
finalidad
e Distribucion de copias sin
restricciones
¢ Modificacién y mejoramiento de
variables
e Publicacion de las mejoras
realizadas (Gobierno del Ecuador,
2008)

De las tecnologias libres y formatos abiertos

e Art. 142.- Tecnologias Libres:
Se conoce por tecnologias libres al software
de codigo, estandares abiertos, contenidos y
hardware libre, otorgando a los usuarios la
libertas sin restriccion de uso, los datos
almacenados en formatos de estandares
abiertos no requieren de la autorizacion para
poder ser utilizados, estos formatos podrian o
no ser aprobados por entidades de
certificacion internacionales.

o Art. 144 -
El uso de las tecnologias digitales libres en
los sistemas de educacidn, no obstante las
instituciones del Sistema de Educacion
Superior no estan obligadas al uso exclusivo
de tecnologia digitales libres en la catedra y
en la investigacion, pero se garantiza una
ensefianza holistica de soluciones
informéticas independientemente la licencia.

e Art. 151.-
Libre eleccion de software: Los usuarios
tienen derecho a la libre eleccion del software

en dispositivos que lo permitan. (Asamblea
Nacional del Ecuador, 2016)

e Tecnologia y produccion:
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Ecuador (2008)

En la constitucion se garantiza la soberania
nacional, ademas de definir los sectores
estratégicos los cuales se destacan las
tecnologias como hardware y software,
garantizando el acceso a las tecnologias,

capacitacion, desarrollo e integracion

regional.
e Titulo Il Derechos. Seccion
tercera: Comunicacion e
Informacién.

Art. 16, numeral 2. “Garantizar el derecho al
acceso universal a las tecnologias de
informacién y comunicacion.
e Titulo VI Régimen de

desarrollo. Capitulo Sexto:
Trabajo y produccion. Seccion primera
Formas de organizacion de la produccion y
su gestion. Art. 334, numeral 3. “Impulsar y
apoyar el desarrollo y la difusion de
conocimientos y tecnologias orientados a los
procesos de produccion.

e Titulo VII Régimen de buen

vivir. Capitulo primero

Inclusién y equidad.
Seccion  Octava.  Ciencia, tecnologia,
innovacion y saberes ancestrales. Art. 385,
numeral 3 “Desarrollar tecnologias ¢
innovaciones que impulsen la produccion
nacional, eleven la  eficiencia vy
productividad, mejoren la calidad de vida y

contribuyan a la realizacion del buen vivir”
(Lexis, 2008)

e Plan Nacional de Seguridad

Integral:

Se aclara y se extiende el concepto de

31



Plan Nacional de Gobierno
Electrénico (2015)

Fuente: Varios.
Realizado por: ROJAS R., 2021.

2.3.2. Normativa Internacional

Soberania Tecnoldgica y Ciencia en distintos
ambitos.

e Plan Nacional del Buen Vivir

(PNBV):

Como parte de la Planificacion Nacional, el
PNBV  contempla las  “Tecnologias,
innovacion y conocimiento” como parte de
sus estrategias, y ademas plantea 12 objetivos
con sus politicas que sirven de guia. El
Objetivo 10, se refiere a “Impulsar la
transformacion de la matriz productiva” y su
politica 10.3 reviste especial importancia que
puede aplicarse en la generacion de una
industria local de software libre, con ayuda
de inversion pablica
Se basa en la Carta Iberoamericana de
Gobierno electronico del afio 2007, se han
formulado 12  principios los cuales
precautelan el derecho de los ciudadanos con
el Estado electronicamente. En el principio 7
se dice que: “La adecuacion tecnoldgica” se
recomienda que el uso de estandares abiertos
y de software libre con base de la seguridad,
sostenibilidad a largo plazo y la socializacién

del conocimiento. (Gobierno Electrénico, 2015)

De acuerdo a la licencia de DWSIM en su pagina web, se detalla que la normativa en la

que se basa el software es: la licencia tipo LGPL (Licencia Publica General Reducida de

GNU), la cual es una licencia gratuita publicada por Free Software Foundation, siendo

una alternativa permisible que las licencias pagadas, destinada a garantizar la libertad

para compartir y modificar las versiones de un programa asegurando la gratuidad del

mismo. (DWSIM, 2020)
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CAPITULO I11

3. METODOLOGIA

3.1. Etapas de la Metodologia

En el presente trabajo de titulacién se busca el desarrollo de un proceso de deshidratacion
de tert-butanol utilizando un proceso de columna de pared divisoria mediante destilacion
azeotropica heterogénea, con lo cual se quiere validar y comparar con el proceso de
deshidratacion convencional, se describira la simulacion detalladamente, debido a que
anteriormente se realizd una revision bibliografica, a continuacion se describe las

siguientes etapas:

Comnera

v

[ Formulaciédn del Problema ]"""_“

Definir datos v
Parametros

+

Formular el modelo de No
simulacidén en DWSIM

i

wverificar v Validar el
modelo de Simulacidén

v

Resultados Correctos —_

lSi

Disefiar el experimento
W revisidon enn DWSIM

h 4

Analizar los Resultados
»w publicacidédn en
DWW SIMM

v

[ AnAlisis Estadistico ]

C

Figura 1-3. Etapas de la metodologia
Realizado por: ROJAS R., 2021.
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En la figura 1-3, se detalla el procedimiento empleado paso a paso para el disefio y
validacion de la simulacion en DWSIM. Las etapas de la metodologia del proceso son las

siguientes:

o Formulacién del Problema: La principal problematica es el consumo excesivo
de energia de las columnas de destilacion azeotrOpicas convencionales para la
deshidratacion de tert-butanol, buscando la mejor solucion con columnas de pared
divisoria azeotrépica (A-DWC), buscando minimizar el consumo de energia,

ademas de la invencion de nueva tecnologia en el campo de la destilacion.

o Definicion datos y parametros: En este punto es importante colocar los datos de
entrada que se especifican en el diagrama de procesos, mostrado en la figura 2-3.,
logrando detallar composiciones, flujos masicos, composiciones, modelos
termodindmicos, entre otros como las columnas de destilacion de CAPE OPEN, la
relacion de division de liquido (BL), que son parametros esenciales en la

simulacion de A-DWC.

e Formulacién del modelo de simulacion en DWSIM: Respecto a toda la
informacion de los datos y parametros, se siguié con el modelado del flowsheet en
DWSIM, con la finalidad de que la simulacion calcule todos los valores
necesarios para determinar su validez respecto a la fuente bibliografica, se

consideran conocimientos previos en simulacién para poder analizar el proceso.

e Verificar y validar el modelo de simulacion: Los resultados obtenidos se
compararan con la fuente bibliografica, con lo cual se pretende llegar a los

mismos resultados en un software gratuito como es DWSIM.

e Resultados Correctos: Con los resultados correctos se pretende proseguir con la
validacion del proceso de deshidratacion, para esto se simula el proceso en

DWSIM vy se verifica en la bibliografia los valores obtenidos.

o Disefiar el experimento y revision en DWSIM: Se disefia la simulacién y se
envia a la pagina de DWSIM para que se validen los resultados obtenidos con el
articulo cientifico, para asi poder tener la verificacion por parte de DWSIM que
nos ayudara en el proceso quimico, para determinar cuan factible es, respecto al

método convencional.
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e Analizar los resultados y publicar en DWSIM: Luego de la revision y
verificacion de los resultados, se solicita la publicacion y redaccion de la
simulacion en DWSIM, con esto se puede tener constancia de la validez del

proceso teniendo una mejora en el mismo.

e Analisis estadistico: Se aplica el test ANOVA con los resultados del simulador

respecto a los resultados del articulo cientifico.

3.1.1. Parametros de Funcionamiento

La informacion necesaria para llevar a cabo el proceso de simulacién en DWSIM, se lo
obtuvo del articulo cientifico titulado: Design and Control of Dividing-Wall Column for tert-
Butanol Dehydration System via Heterogeneous Azeotropic Distillation, el cual fue escrito
por Hao Yu, Qing Ye, Hong Xu, Hao Zhang and Xin Dai en el afio 2015 de Jiangsu Key
Laboratory of Advanced Catalytic Materials and technology, Institute of Petrochemical
Engineering, Changzhou University, Changzhou, Jiangsu 212164, China.

3.1.2. Diagrama de flujo de procesos (PFD)

En el trabajo de titulacion definiremos como primer punto el diagrama de flujos de
proceso, el cual viene en el articulo cientifico (Yu et al, 2015), donde se describe varios de
los pardmetros de la (A-DWC), se muestra en la figura 2-3., el cual es una simulacién en
ASPEN HYSIS, teniendo 3 columnas de destilacion, 1 condensador y 2 reboiler, y un
decantador, los cuales seran explicados su proceso y utilidad dentro de la simulacién en
DWSIM.
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Figura 2-3. Diagrama de proceso de separacion de tert-butanol y agua por medio de

columnas de pared divisoria azeotropicas (A-DWC). (Yu et al, 2015)
Realizado por: ROJAS R., 2021.

3.1.3. Parametros del proceso a simular

Con los parametros de funcionamiento definidos y considerando de donde se obtuvo la
informacion, se describen en este apartado las entradas y salidas, ademas de las
operaciones utilizadas en la simulacion, para validar la simulacion, se utilizaron los
mismos datos. A continuacién se presentan algunas tablas de los pardmetros utilizados en

el simulador:

3.1.3.1. Generales

Tabla 1-3. Parametros generales de la simulacion.

Parametros Valores
Componentes Tert-butanol, Agua,
Ciclohexano
NRTL

Modelo termodinadmico general

Algoritmo flash Nested Loops VLE

Realizado por: ROJAS R., 2021.

3.1.3.2. Columna de Destilacién Azeotrdpica (C-1)
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Tabla 2-3. Condiciones (C-1)

Parametros

Composicion de la
alimentacion. (F).

Flujo molar de la
alimentacion (F).

Flujo molar de la fase
Acuosa (AQ).

Composicion de la fase
acuosa (AQ).

Numero de platos
(NT2).

Plato de alimentacion
NF,)

Plato de alimentacion
fase acusa (NFag)

Diametro de columna
Presion operativa
Caida de presion por
plato

Temperatura del flujo
de entrada (Tk)

Calor Reboiler

Temperatura

Entrada a la columna a
partir del divisor de
corriente (L1)
Composicion de
entrada a la columna a
partir del divisor de
corriente (L1)

Flujo molar de fondo
(B1)

Composicion del Flujo
de fondo (B1)

Flujo molar de cabeza
de destilado (V1)

Composicién de cabeza

Valores

tert- butanol Agua
50 50

100 (27.77 mol/s)

45.41 (12.6139mol/s)

tert- Agua  Ciclohexano
butanol

0.076 0.923  2.05e-4

6

3

4

1.62

101325

0.0068

30 (303.15 K)

6.44

382.78

32.17 (8.9361 mol/s)

tert- Agua Ciclohexano
butanol

0.743 0.223 0.034

50 (13.8889 mol/s)

tert- Agua | Ciclohexano
butanol

0.002 0.998  1.16e-12

127.61 (35.4472 mol/s)

tert- Agua  Ciclohexano
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%mol

kmol/h

kmol/h

%mol

Pa
Atm

GJ/h

kmol/h

%mol

kmol/h

%mol

kmol/h

%mol



de destilado (V1) butanol

0.606 0.386 0.009
Calidad de Vaporenla 1 (Solo vapor)
cabeza de destilado
(V1)

Realizado por: ROJAS R., 2021.

Tabla 3-3. Caracteristicas de simulacion de la columna azeotrdpica (C-1) en CAPE-OPEN
Variable Nombre
Configuracion (Columna en Equilibrio)

Operacion Destilacion Azeotrdpica
Condensador Ninguno

Reboiler Parcial (Producto Liquido)
Modelos Termodindmicos

Valor-k DECHEMA

Ecuacién de estado Ley del gas ideal
Coeficiente de Actividad UNIFAC

Presién de Vapor Antoine

Entalpia Ideal

Opciones de Resolucidn (Opciones Numeéricas)

Inicio Resultados Antiguos
Método Método de Newton
Numero de lteraciones 30

Realizado por: ROJAS R., 2021.

Top
Feed2 1
Feed1 S
Feed3 Ha

Figura 3-3. Columna azeotrépica C-1
Realizado por: ROJAS R., 2021.
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3.1.3.3. Columna de Destilacion Azeotrdpica (C- 2)

Tabla 4-3. Condiciones (C-2)

Parametros

Flujo de Entrada
(La).

Composicion del flujo
de entrada (L>)

Numero de platos
(NT).

Plato de alimentacion
(NF>)

Didmetro de columna
Presion operativa
Caida de presion por
plato

Temperatura del
flujo de entrada (Tk)

Calor Reboiler

Temperatura

Flujo molar de fondo
(B1)

Composicidn del
Flujo de fondo (B1)

Flujo molar de cabeza
de destilado (V2)

Composicion de
cabeza de destilado
(V2)

Calidad de Vapor en
la cabeza de Destilado
(V2)

Realizado por: ROJAS R., 2021.

Tabla 5-3. Caracteristicas de simulacion de la columna azeotrdpica (C-2) en CAPE-OPEN

Variable

Valores

289.68 (89.4028 mol/s)
tert- Agua  Ciclohexano
butanol
0.743 0.223 0.034
31
1
1.62
101325
0.0068
80.3421 (353.492 K)
10.03
369.97
50 (13.8889 mol/s)

tert- Agua  Ciclohexano
butanol
0.998 0.002  1.03e-14
239.68 (66.577 mol/s)

tert- Agua | Ciclohexano
butanol
0.689 0.270  0.041

1

Unidades
kmol/h

%mol

Pa
Atm

GJ/h

kmol/h

%mol

kmol/h

%mol

(Solo vapor)

Nombre

Configuracion (Columna en Equilibrio)
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Operacion Destilacion Azeotrdpica

Condensador Ninguno

Reboiler Parcial (Producto Liquido)
Modelos Termodinamicos

Valor-k DECHEMA

Ecuacién de estado Ley del gas ideal
Coeficiente de Actividad UNIFAC

Presion de Vapor Antoine

Entalpia Ideal

Opciones de Resolucién (Opciones Numeéricas)

Inicio Resultados Antiguos
Método Método de Newton
Numero de lteraciones 30

Realizado por: ROJAS R., 2021.

Top

Feed1 1

Figura 4-3. Columna azeotrépica C-2
Realizado por: ROJAS R., 2021.

3.1.3.4. Columna de Rectificacion Indivisa (C- 3)

Tabla 6-3. Condiciones de Rectificacion (C-3)
Parametros Valores Unidades

317.97 (88.325 mol/s) kmol/h
Flujo de Entrada de
la Fase Organica
(OR)
Composicion del flujo tert- Agua  Ciclohexano  g4mol
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de entrada de la Fase
Organica (OR)

Numero de platos
(NT3)

Plato de alimentacion
(NFs)

Plato de alimentacion
de la Fase Orgénica
(NFor)

Presion operativa

Temperatura del
flujo de entrada
(Tror)

Calor Condensador

Flujo molar de fondo
(B1)

Composicion del
Flujo de fondo (B1)

Flujo molar de cabeza
de destilado (V3)

Composicion de
cabeza de destilado
(V3)

Calidad de Vapor en
la cabeza de destilado
(V3)

Realizado por: ROJAS R., 2021.

butanol

0.464 0.101 0.435

2

2

1

101325

39.0831 (312.233 K)

-15.37

50 (13.8889 mol/s)

tert- Agua Ciclohexano
butanol

0.998 0.002  1.03e-14
363.41(100.947 mol/s)

tert- Agua Ciclohexano
butanol

0.415 0.204 0.381

1

Pa
°C

GJ/h

kmol/h

%mol

kmol/h

%mol

(Solo vapor)

Tabla 7-3. Caracteristicas de simulacion de la columna azeotrépica (C-2) en CAPE-OPEN

Variable

Configuracion (Columna en Equilibrio)

Operacion
Condensador
Reboiler

Nombre

Simple Absorber/Stripper

Ninguno
Ninguno

Modelos Termodinamicos

Valor-k

Ecuacién de estado
Coeficiente de Actividad
Presion de Vapor
Entalpia

DECHEMA
Ley del gas ideal

Modified UNIFAC (D)

Antoine
Excess
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Opciones de Resolucién (Opciones Numéricas)

Inicio Resultados Antiguos
Método Método de Newton
Numero de Iteraciones 30

Realizado por: ROJAS R., 2021.

Top

Feed1

Feedz  Php 277
Bottom

Figura 5-3. Columna azeotrépica C-3
Realizado por: ROJAS R., 2021.

3.1.3.5. Decantador y Divisor de Corriente

Tabla 8-3. Condiciones de Operacién Decantador

Parametros Valores Unidades
Flujo de entrada 0.004 (0.001111mol/s) kmol/h
(Ciclohexano make-up)
Salida de la Fase 317.97 (88.325mol/s) kmol/h
Organica (OR)
Salida de la Fase 4541 (12.6139m0|/s) kmol/h

Organica (AQ)
Realizado por: ROJAS R., 2021.

Tabla 9-3. Condiciones de Operacién Decantador

Parametros Valores Unidades
Relacion de 0.90 Relacion de L2/L (Valor optimo)
divisién liquida
(BL)

Realizado por: ROJAS R., 2021.
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3.2. Simulacién en DWSIM

En esta seccion se consideran las tablas de los pardmetros del proceso a simular en la seccién
anterior, teniendo los parametros establecidos y descritos para poder realizar la simulacién
de deshidratacion de tert-butanol a partir de columnas de pared divisoria, en el simulador
grafico DWSIM.

3.2.1. Procedimiento para realizar la simulacion

En la figura 6-3., se muestra el proceso para el disefio de la simulacion en DWSIM.

INICIO

Crear y Configurar un
nuevo modelado de
proceso

v

Configurar los componentes, paquete de propiedades y el
sistema de unidades de la Simulacion

v

Configurar corrientes de materia, energia -
operaciones CAPE-OPEN o DWSIM

v

Establecer los
pardmetros y
condiciones

v

Comprobar el
funcionamiento y los
resultados correctos

v

Obtener una tabla de
datos de resultados

v

Verificar los
resultados publicando
en DWSIM la
simulacién

v

FIN

Figura 6-3. Procedimiento para simular en DWSIM.
Realizado por: ROJAS R., 2021.
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3.2.1.1. Creary configurar un nuevo modelado de proceso- Configuracion de variables

Como primer paso en el proceso de simulacion en DWSIM, se inicia con el programa
DWSIM seleccionando crear y configurar un nuevo modelo, donde como primer punto se
tiene una introduccién, después seleccionar el o los compuestos quimicos a utilizar en la
simulacién, en este caso se escogié tert-butanol, agua y ciclohexano como agente de
arrastre, un dato importante es que si no se tiene el compuesto en la libreria DWSIM,
permite la creacion del compuesto o la mezcla de los mismos mediante ChemSep, después
se elige los paquetes de propiedades global del sistema, en la programacion dependera
mucho de la sustancia a usar y los parametros a medir, por Gltimo se establece un

lineamiento respecto al sistema de unidades con el que trabajara globalmente la simulacién.

ok cene s DR

Figura 7-3. Pantallas de acceso y creacién de una nueva simulacién en DWSIM
Realizado por: ROJAS R., 2021.

3.2.1.2. Configurar corrientes y operaciones — Establecer parametros y condiciones
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En este apartado se considera los datos del apartado 3.1.3 donde se es detallan los parametros y
condiciones de la simulacion, ademéas de que en la simulacion se utilizaron 3 columnas de
destilacion, la cuales se describen en el mismo apartado, se usaron 17 corrientes de materia en
las entradas y salidas de la simulacion, 2 mezcladores, 1 tanque separador de componentes
como decantador, 1 divisor de corriente y por Gltimo se usaron 2 operadores ldgicos, en este
caso se us6 un blogue de reciclaje, con el cual se permitié que al momento de la formacion del
bucle en la simulacién el programa pudiera calcular todos los pardmetros, limitando sus

variables y célculos para que el ciclo sea convertido en finito y cuente con un calculo final.
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e CAPEOPEN C-1
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CAPE OPEN C-3
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e Divisor de Corriente
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e Separador de Componentes
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Figura 15-3. Configuracion para el separador de componentes
Realizado por: ROJAS R., 2021.
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Figura 16-3. Configuracion para el condensador
Realizado por: ROJAS R., 2021.

3.2.1.3. Comprobar el funcionamiento y los resultados

El funcionamiento de la simulacidn, se lo considera respecto a los resultados obtenidos, ya que

hasta llegar a la simulacion correcta se variaron parametros, hasta llegar a los establecidos en
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tablas, de los cuales es importante destacar que las columnas de destilacion, presentaron ciertas
variaciones debido a su finalidad de operacidn, ademéas de que se considera ciertas relaciones
en masa 0 composiciones molares, logrando de esa manera obtener los resultados finales como
lo son: fracciones molares de cada uno de los componentes, los cuales deben ser similares para
poder validar la simulacién, flujos, temperaturas, presiones, con lo cual se logra la
comparacién de los valores obtenidos con los valores de la simulacién, a fin de dar validez al

sistema en un software libre como DWSIM. (Véase en la seccion de resultados).

Ademas de que en la figura 17-3., se puede ver gue el software DWSIM permite insertar tabla
de resultados, con las diferentes propiedades de interés para cada seccién del proceso o para el

proceso en general, las cuales son de funcionamiento o las calculadas al ejecutar la simulacién.
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Figura 17-3. Propiedades y Resultados en DWSIM
Realizado por: ROJAS R., 2021.
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3.2.1.4. Diagrama de proceso
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Figura 18-3. Diagrama de proceso (A-DWC) simulado en DWSIM.
Realizado por: ROJAS R., 2021.
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En la figura 18-3., se muestra el diagrama de proceso realizado en DWSIM de la
deshidratacion de tert-butanol utilizando un proceso de columna de pared divisoria
mediante destilacion azeotrdpica heterogénea, se considera que la nomenclatura usada para
designar a cada corriente y operacion es diferente a la de la bibliografia, debido a que se
debe cumplir ciertos pardmetro de nomenclatura establecida en DWSIM para poder subir la

simulacién, los cuales son los siguientes puntos:
o Corrientes de Materia se deben nombrar con: S-01, S-02, etc.
e Corrientes de Energia se deben nombrar con; E-01, E-02, etc.
e Las operaciones unitarias se designaran de la siguiente manera:

« Las columnas de destilacion: DC-01, DC-03, etc. (Dependeran del tipo

de destilacion a realizar)
* Los Intercambiadores de Calor: HE-01, HE-02, etc.

» Los mezcladores (M-1), etc. Los divisores de corriente (SPLT-1), el
separador de componentes con el nombre de decantador y por ultimo los

operadores légicos como el bloque de reciclaje (R-1). (DWSIM, 2020)

3.3. Andlisis estadistico

El andlisis estadistico para validar la simulacion realizada respecto a la del articulo
cientifico, se utiliza en test ANOVA, el cual nos indicara la correlacion y diferencia entre
los datos a comparar, siendo el principal objetivo de este test medir la diferencia y

determinar si esta es significativa o no entre los grupos de datos a comparar.
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CAPITULO IV

4. GESTION DE PROYECTO

4.1.1. Cronograma

Tabla 1-4. Cronograma del proyecto

ACTIVIDAD

MESES

SEMANAS

3

4 1112

Revision bibliogréafica

Elaboracion del anteproyecto

Determinacion de variables

Simulacion del sistema de deshidratacion de tert-butanol mediante
columnas de pared divisoria de azedtropos.

Obtencidon de datos experimentales

Validacién del método y determinacion de

eficiencia

Estudio técnico y econdémico

Redaccion del trabajo final

Analisis de costos

Revision del documento final

Defensa de los resultados

Realizado por: ROJAS R., 2021.
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4.1.2. Presupuesto

En la tabla 2.4 se detallan los costos del trabajo de integracion curricular.

Tabla 2-4. Presupuesto del proyecto.

PRESUPUESTO
FUENTE DE FINANCIAMIENTO
ACTIVIDAD MONTO
INTERNA EXTERNA
Investigacion y $30 X
aprendizaje
(internet)
Impresion del $30 X
documento final
_Copiase $20 X
impresiones
adicionales
Empastados $30 X
TOTAL $110

Realizado por: ROJAS R., 2021.

4.1.3. Recursos y Materiales
El trabajo de titulacion se desarroll6 mediante el uso de los siguientes programas:

o Software Libre DWSIM v6.1 Update 10 (Classic Ul) — Software CAPE-
OPEN/ChemSep

e Statgraphics: Software para realizar el andlisis estadistico de los resultados

obtenidos en la simulacion de DWSIM.

4.2. Resultados, Discusion y Andlisis De Resultados

4.2.1. Simulacién en DWSIM

En la figura 18-3., se muestra la simulacion completa ademés de la tabla de resultados
obtenidos en el simulador, en la tabla 6-4., se muestra los resultados obtenidos en el
simulador y los de la bibliografia, donde se analiza y se describe su porcentaje de error

respecto a los de la bibliografia, ademés se muestra en la tabla 3-4., los valores obtenidos y
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una comparacién respecto a costes de gastos respecto a las columnas de destilacion
convencionales, con esto ademas de validar el proceso se da una visién mas amplia acerca
de los beneficios en la implementacion de columnas de pared divisoria a los sistemas
convencionales, respecto a aprovechamiento de energia lo cual se traduce a costes de
produccién y disefio.

Ademas en la figura 18-3., se detallan algunas adecuaciones que se adaptaron al sistema
en DWSIM, en esto se especifica algunos equipos los cuales no estan en la simulacion de
la bibliografia, los cuales generan una variacion en los resultados finales, como la adicion
de 2 mezcladores, 2 bloques de recirculacion y un separador de componentes el cual

necesita una corriente de energia en la simulacion en DWSIM.

4.2.1.1. Comparacion de los resultados econémicos

Tabla 3-4. Datos de los resultados econdmicos del proceso convencional y A-DWC

Parametros Dos columnas A-DWC

Convencionales

NT1 8 6
NT2 32 31
NT3 2

BL 0.90
Diametro de la columna (m) 0.98/1.74 1.62
Tambor de reflujo (L/H)m 0.47/0.94
Base (L/H)m 1.01/2.02; 0.82/1.64 0.47/0.94; 0.83/1.66
Decantador (L/H)m 2.00/4.00 1.90/3.80
Calor re hervidor (GJ/h) 6.99/14.61 6.44/10.03
Calor condensador (GJ/h) 5.82
Calor intercambiador de calor

GIh) 14.69 15.37
Inversion de capital (10%$ ) 0.688 0.752"
Costo de produccion (10°% ) 1.210 0.922
TAC (10%$) 1.465 1.173

“La inversion de capital del A-DWC aumenta aproximadamente un 20% si se considera
la dificultad de fabricacion del A-DWC.

Fuente: (Yu et al, 2015, p. 3390)
Realizado por: ROJAS R., 2021.
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Resultados obtenidos en la simulacién en DWSIM

Tabla 4-4. Resultados de energia obtenidos en la simulacion en DWSIM

Object

E-02

E-01

Units

Energy Flow

43,7627

4269,44

kW

Realizado por: ROJAS R., 2021.

Tabla 5-4. Resultados de los datos obtenidos en la simulacién A-DWC en DWSIM.

Object | S-16 | S-13] S-10 | S-08 | S-07 | S-06 |S-05]| S-04 | S-02 | S-01 | Units
Temper | 298,1 | 356, | 312,2 | 360,3 | 353,6 | 353,49 | 371, | 3533 | 3122 | 2981
ature | 5 | 216 | 33 | 94 | 59 2 |694| 07 | 33 | 5
Pressur | 10132 | 1013 | 10132 | 12199 | 10132 | . oo | 1047 | 10132 10132 | 10132 | _
e 5 | 25| 5 5 5 70 | 5 5 5
Molar | 0,001 | 100, | 88,33 | 13,88 | 70,55 | 5, ,,, | 144 | 3534 | 1261 27,77 |
Flow | 1111 | 69 | 42 | 89 | 51 ’ 275 | 69 | 39 | 78
5\;Ia|nxst|a¥ 7733 | 2,26 | 7850 | 711,9 | 2,085 | 758,89 | 958, | 1,843 | 970,3 | 8789 |, . .
) 03 |156| 45 | 73 | 31 8 |538| 25 | 76 | 78 |N9
Specific
Enthalp - - - - - -
y | 3888 82‘8’? 498,2 | 386,7 8i,123 50247 | 2221 8%'37 1997, | 930,3 | ki/kg
(Mixtur | 75 3 | 39 ’ 6 88 | 36
e)
Specific | ) ) ) i ) i
El\r)lti;‘ip{ 1,102 gé‘;i 1,200 | 1,062 0’;‘;4 1,1897 | 5,87 0%19 5,365 | 2,421 kjﬁ‘]‘g
( o | 18 | 87 9 | 66 oL | o1 |
Molar
Enthalp - - - - - - -
y  |32727| >33 36073 | 28665 | *1" | 31530, | 4027 | 400 | 44643 | 42859 kjgfm
(Mixtur | 5 ’ 1 7 6 2,1 v 1
e)
El\rftorlc?gy "~ |325] 2872, " ose3 | o || WK
Vit | 9278 | 5g5 | 8689 | 7878 | “00% | 74660 | 106, | "™ | 1198 | 1115 | molK
" 49 6 | 15 6 | 528 84 | 32 | ]
Molar
100, 70,55 | 0,0011 | 6,36 | 35,34

Flow 0 69 0 0 51 83 E.09 | 69 0 0 mol/s
(Vapor)
Molar
Fractio 1,40E- | 4,41

. 0 1] 0 0 1 s |E10| 1 0 0
(Vapor)
Molar
Flow |0001|  |8833|1388| , |84442|144 | . |1261|27.77|
(Overall | 1111 42 | 89 8 | 275 39 | 78
Liquid)
Molar

. 0,41 | 0,457 0,682 | 0,7346 | 0,00 | 0,614
Fr‘;"t'o O losea| 315 | 1 | aa2 | 73 | 2 | 252 | 0076 05
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(Mixtur

e) / 2-

methyl-
2-

propano
I

Molar
Flow
(Mixtur
e) / 2-
methyl-
2-
propano
I

41,3
701

40,39
66

13,88
89

48,14
98

62,038

0,02
8855

21,71
19

0,958
656

13,88
89

mol/s

Molar
Fractio
n
(Mixtur
e) /
Water

0,21
0648

0,108
346

1,64E
-07

0,253
934

0,2121
68

0,99

0,371
28

0,923

0,5

Molar
Fractio
n
(Mixtur
e) /
Cyclohe
xane

0,37
8488

0,434
339

3,67E
-17

0,063
6236

0,0531
59

2,75
E-11

0,014
4677

0,001
00006

Molar
Flow
(Mixtur
e) /
Cyclohe
xane

0,001
1111

38,1
101

38,36

5,09E
-16

4,488
97

4,4889

3,97
E-10

0,511
389

0,012
6146

mol/s

Phases

Liqui

Only

Vapo
r
Only

Liqui

Only

Liqui

Only

Vapor
Only

Mixed

Mixe

Vapor
Only

Liqui

Only

Liqui

Only

Gibbs
Free
Energy
(Vapor)

90,9
701

82,65
83

79,059

34,7
604

83,43
38

kJ/kg

Internal

Energy

(Liquid
1)

520,0
8

678,
282

592,7
51

543,2
95

618,2

584,98

2352

744,1
58

2098,
03

997,2

kJ/kg

Energy
Flow

0,036
364

561,
891

3186,
49

398,1
36

363,9
07

2662,5

581,
026

162,5
68

563,1
32

1190,
53

kW

Realizado por: ROJAS R., 2021.

4.2.2. Balance de materia

El balance de materia realizado a la simulacion de deshidratacién de tert-butanol utilizando
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un proceso de columna de pared divisoria mediante destilacion azeotropica heterogénea, se
lo realiza como un método adicional de validacion de la simulacién, realizandolo de manera

parcial y breve realizando solo un balance de masa de los flujos molares.

4.2.2.1. Balance general

Cyclohexane C: mol/s

makeup| XCl
I
V3
Decanter
AQ C-3
V1 V2
— - -y
L
f=12/ L
- |
L1 L2
C-1 [ F F.mol/s C-2 B2: mol/s
» }Ctlfli U'._J xth: 0,999
w03 xw:0.002
Bl mol/s xC 3.66e-17
xth: 0.002
Bl v 0008 B2
XCco 2756811
> - - -

Figura 1-4. Diagrama de balance general de masa.
Realizado por: ROJAS R., 2021.

En el balance general del proceso se delimita entradas y salidas globales del sistema.
Obteniendo las siguientes ecuaciones:

F + C = B1 + B2 (Balance Global) Ecuacion 1

Fxtbr = Blxtbg, + B2xtbg,(Balance por componentes tert — butanol) Ecuacion 2
Fxwp = Blxwg, + B2xwg, (Balance por componentes agua) Ecuacién 3

Cxcc = Blxcg, + B2xcg, (Balance por componentes ciclohexano) Ecuacion 4
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Donde:
F Flujo de entrada a la columna C-1. (mol/s)

C Flujo de entrada del agente de arrastre al decantador
(ciclohexano). (mol/s)

B1 Flujo de fondo de la columna C-1. (mol/s)

B2 Flujo de fondo de la columna C-2. (mol/s)

xtbi Fraccion molar de tert-butanol (i depende del flujo)
XWi Fraccion molar de agua (i depende del flujo)

XCi Fraccion molar de ciclohexano (i depende del flujo)

Como datos para la resolucion del balance global de masa tenemos que el flujo F es igual a
27,778(mol/s) y el flujo C es de 0.00111 (mol/s), se tiene 2 incdgnitas que son los flujos de

fondo de las dos columnas, resolviendo con las ecuaciones anteriores se tiene:

F + C = B1 + B2 (Balance Global)

27.778 + 0.00111 = B1 + B2
27.77911 - B2 = B1

Fxtbr = Blxtbg, + B2xtbg,(Balance por componentes tert — butanol)
Fxtbp = lethl + Bthsz

27.778 (0.5) = B1(0.002) + B2(0.999)
Reemplazo la ecuacion del balance global en el balance por componentes, asi se obtiene:
27.778 (0.5) = (27.77911 — B2)(0.002) + B2(0.999)
27.778 (0.5) = (27.77911 — B2)(0.002) + B2(0.999)

B2 = 13.875mol/s

27.77911 — B2 = B1
B1 =27.77911 — 13.875
B1 =13.90 mol/s

4.2.2.2. Balance de columna C-1
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v 0,371
oo 0.014
A 126139mol/s
xth: 0.076
o 0,923 .
xc: 0.001 L1: mol/s
AQ xth: 0.734
w212
- o 0,05
L1
C-1 [—— F F: 27.778 mol/s
S xth: 0.5
pow Ll 0 85
BEl:14 4275mol/s
r- ._xtb: 0.002

e 0.998
xNco 2.73e-11
Figura 2-4. Diagrama de balance de masa C-1.
Realizado por: ROJAS R., 2021.

Se realiza el balance de masa para la C-1, donde se especifican composiciones para poder

determinar entradas y salidas, las ecuaciones para la resolucion son:

Donde:
AQ Flujo de fase acuosa proveniente del decantador. (mol/s)

L1 Corriente de entrada a la C-1. (mol/s)
V1 Corriente de destilado de la C-1 (mol/s)

F+AQ + L1 = B1 + V1 (Balance Global) Ecuaciéon 5

Fxtbp + AQxtbyg + L1xtb,; = Blxtbg, + V1xtby, (Balance por componentes t —
butanol) Ecuacion 6

Fxwg + AQxwyq + L1xwy; = Blxwg, + V1xwy, (Balance por componentes agua)
Ecuacion 7

AQxcyq + Llxcyy = Blxcg, + Vlxcy, (Balance por componentes ciclohexano)
Ecuacion 8
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En este apartado las incognitas son los flujos molares L1 y V1, los cuales se resuelven de la

siguiente manera:

27.778 + 12.6139 + L1 = 14.4275 + V1 (Balance Global)
259644+ L1 =V1
AQxcyq + L1xcyy = Blxcg, + V1xcy, (Balance por componentes ciclohexano)
12.6139(0.001) + L1(0.05) = 144275(2.75e — 11) + V1(0.014)

Reemplazo la ecuacién del balance global en la ecuacion parcial de componentes, para poder

obtener los valores necesarios como son los flujos L1y V1.

12.6139(0.001) + L1(0.05) = 14.4275(2.75¢ — 11) + (25.9644 + L1)(0.014)

L1 =9.746mol/s

259644 +9.746 =V1

V1 = 35.71mol/s

4.2.2.3. Balance de columna C-2

V2 70.555 mol/s
V2 xth:0.682
v 0.254
xc: 006

fh=12/ L Y

—_—
L2

L2 mol/s -2

Bi= D.Q_D B2: 13.885

xth: 0.743 xth: 0.999

xw. 0212 xw: 0.002

xc:0.03 XCo 3.66e-17

B2

- -

Figura 3-4. Diagrama de balance de masa columna C-2.
Realizado por: ROJAS R., 2021.
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Para la C-2 se requiere calcular el flujo molar de entrada L2 y L proveniente de la relacion

de division de liquidos (BL). Las ecuaciones del balance de masa son:

L2 = B2+ V2 (Balance Global) Ecuacion 9

L2xth;, = B2xtbg, + V2xtby,(Balance por componentes t — butanol) Ecuacion 10
L2xw;, = B2xwg, + V2xwy, (Balance por componentes agua) Ecuacion 11
L2xc;, = B2xcg, + V2xcy, (Balance por componentes ciclohexano) Ecuacion 12

BL = L2/L (Relacion de divisién liquida)

Donde:

V2 Corriente de destilado de C-2. (mol/s)
L2 Flujo de entrada a la C-2 (mol/s)

L Flujo salida de C-3 (mol/s)

L Relacion de division Liquida

L2 = B2 + V2 (Balance Global)

L2 =70.555+ 13.888

L2 =84.443 mol/s

BL = L2/L (Relacion de divisién liquida)
L =L12/BL
L =84.443/0.9

L =93.82mol/s

4.2.2.4. Balance de columna C-3.
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V3 mol/s
xth: 0.4108
xws 0.210
V3 xc 0,378
OF: mol/s
xth: 0.457 OR

W 0100 ——
xc 0434

C-3
V: 105.902mol/'s V

xth: 0.659 L: 93.5436mol/s
v 0.293 xth: 0.736
xce 0047 xws 0207

L

xc: 0,036

Figura 4-4. Diagrama de balance de masa columna C-3.
Realizado por: ROJAS R., 2021.

Se realiza el balance de masa para la C-3, donde se especifican composiciones para poder

determinar entradas y salidas, las ecuaciones para la resolucion son:

V 4+ OR =L + V3 (Balance Global) Ecuacion 13

Vxtby + ORxtbog = Lxtb, + V3xtby;(Balance por componentes t — butanol) Ecuacion 14

Vxwy + ORxwog = Lxw; + V3xwy; (Balance por componentes agua) Ecuacion 15
Vxcy + ORxcop = Lxc, + V3xcys(Balance por componentes ciclohexano) Ecuacion 16
Donde:

OR Flujo de fase organica del decantador. (mol/s)

\Y Corriente de entrada a la C-3, valor de V1 y V2 mezclados. (mol/s)
V3 Corriente de destilado de la C-3 (mol/s)

En este apartado las incognitas son los flujos molares OR y V3, los cuales se resuelven de la
siguiente manera:

105.902 + OR = 93.5436 + V3 (Balance Global)

12.3584+ OR =V3

105.902(0.659) + OR(0.457) = 93.5436(0.736) + V3(0.4108)(Balance t — butanol)

105.902(0.659) + OR(0.457) = 93.5436(0.736) + V3(0.4108)
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Reemplazo la ecuacién del balance global en la ecuacion parcial de componentes, para poder

obtener los valores necesarios como son los flujos OR y V3.

105.902(0.659) + OR(0.457) = 93.5436(0.736) + (12.3584 + OR)(0.4108)

OR = 89.51mol/s

12.3584 +89.51 =V3

V3 =101.87mol/s

4.2.25. Balance en el decantador

V3100947
xth: 0.4096
Cyclohexane xw: 0.210

xc: 0.380
V3

makeup

C: 0.00111mol/s
ot |

OR

-

. OR: 883342
AQ12.6139mol/s xth: —

xth: 0.076 AQ —
xws 09228 ——
xc: 0.001 T

Figura 5-4. Diagrama de balance de masa decantador
Realizado por: ROJAS R., 2021.

Idecanter

Los flujos molares en las corrientes han sido determinados, en este caso para el decantador

se calculara los porcentajes molares para el componente en fase organica. Las ecuaciones

para el calculo son:

C +V3 = AQ + OR (Balance Global) Ecuacion 17
V3xthogr = AQxtbyy + ORxtbor(Balance por componentes t — butanol) Ecuacion 18
V3xwys = AQxw,q + ORxwyg (Balance por componentes agua) Ecuacion 19

Cxcc + V3xcys = AQxcyg + ORxcor(Balance por componentes ciclohexano)  Ecuacion 20

Donde:
xtbor  Porcentaje de tert-butanol OR (%)

xwor  Porcentaje de agua OR. (%)
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xcor  Porcentaje de ciclohexano OR (%)

V3xthogr = AQxtb,y + ORxtbog(Balance por componentes t — butanol)
100.947(0.4096) = 12.6139(0.076) + 88.3342xtbyp
thOR = 0.4‘573

V3xwys = AQxw,o + ORxwpg (Balance por componentes agua)
100.947(0.210) = 12.6139(0.9229) + 88.3342xwg
xwor = 0.1081
Cxcc +V3xcys = AQxcyg + ORxcor(Balance por componentes ciclohexano)
0.00111(1) 4+ 100.947(0.380) = 12.6139(0.001) + 88.3342xcyx
xcor = 0.434

4.2.3. Balance de energia

El balance de energia realizado a la simulacion de deshidratacion de tert-butanol utilizando
un proceso de columna de pared divisoria mediante destilacion azeotrdpica heterogénea, se
lo realiza como un método adicional de validacion de la simulacion, realizdndolo de manera
parcial y breve realizando solo balance para encontrar entalpias de salida y compararlas con
las obtenidas en la simulacidn, se usaran datos ya dados o establecidos en la simulacién,
como entalpias, calores especificos, calor de condensadores y re hervidores. Adicional se
considerara las temperaturas como guia en el analisis, ya que solo como dato se tiene la
temperatura de entrada a la columna de destilacién C-1. Para facilidad de calculos con los
calores especificos y entalpias, que vienen en unidades de KJ/kg*K y KJ/kg, se considera los

flujos de corrientes de entradas y de salidas en unidades de kg/s.

4.2.3.1. Determinacion de grados de libertad en el proceso global para los posteriores
balances
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C=0.00009351kg/s
h=-388.875
T=29813 K

x =0 (lig)

AQ=02818kg/s

Cp= 469 K]/kg*K
h= — Kl/'ke

T=312.233 K

V3= 6.6338ke/s
H= e— ]l
Cp= 1.6861 KJ/ kg*K

V1= 1.88878 kg/s
Cp=1.78018 KJ/kg*K
H= 86.0703 K]/kg
x=1 (vap)

C-1

x=0 (lig) ®<

OR= 6.39362kg/s
h=-498.23K]/kg

Ll= 0588774 ke/s
Cp= 293623 K] kg'K
b= -302.47K] kg

T= 336.216K
x=1 (vap)

C-3

-

L2=3.2959kg/s
T=333492K

-2

x=0 (lig)

T=312.233K

F=

1.2796kg/s

Cp=3.27214K]/kg*K

h=
A=
T=

El=0

-930.336 EJ/'kg
0 (lig)
298.13K

.261334kg/s

Cp= 530587 K]/kg*K
h= — M-’L—_g
x=0.0000000044 (liq)
T=371.694K

V2= 42695kg/ s
T=333.659K

H= o |] k2
Cp= L.7614K]/kg"K
=1 (vap)

Figura 6-4. Diagrama de proceso, determinacion Grados de Libertad.
Realizado por: ROJAS R., 2021.

Tabla 6-4. Anélisis de los Grados de Libertad para el proceso

B2= 1.02947kg/s
T=360.394K
h=-386.736K]/kg
Cp= 2.9232K]/kg*K
x=0 (lig)

Analisis de Grados de Libertad

C-1 C-2 C-3 Divisor de | Decantador | Condensador
Corriente

BM |BC |BM |BC |[BM |BC |BM |BC |BM |BC BC
#TOTAL
VARIABLES 2 14 3 10 3 11 3 7 3 12 8
INDEPEND.
# Flujos 2 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3
Calidad Vapor 0 5 0 3 0 4 0 0 0 4 2
Flujo Calor 0 1 0 1 0 0 0 1 0 1 1
Temperaturas 0 5 0 3 0 4 0 3 0 4 2
#TOTAL
VARIABLES 1 12 1 9 1 10 1 6 1 11 7
CONOCIDAS
# B. Masa 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 0
# B. Energia 0 1 0 1 0 1 0 1 0 1 1
# Flujos Espec. 0 3 0 3 0 3 0 2 0 3 2
# Temp. Espec. 0 3 0 2 0 2 0 1 0 3 1
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# Calidad o | 3| o | 1|lo| 3] o] o] o]-2 2
Vapor Espec.

# Relaciones o lo |l ol o] o|o] o] 1]|o0o]o 0
Adicionales

Flujo Calor 0 1 0 1 0 0 0 0 0 1 1
Grados de

Libertad 1 2 2 1 2 1 0 1 2 1 1

Realizado por: ROJAS R., 2021.

4.2.3.2. Balance de energia en la columna C-1

V1 V1= 35.3469mol/s

—p» V1= 188878 kg/s
Cp= 178018 KJ/kgk

H= 865.0703 KJ/kg
x=1(vap)
T=353.307K
L1=93826 mol/s
A L1=0.588774 kg/s
Cp= 299918 KJ/kg*K
AQ: 12.6139mol/s o [--50247K]/ks
. L1  x=0.000014 (liq)
AQ=0.2818kg/s T 353490K
P(1:1J= 469 K]/ kg c-1 | g F=12796ks/s
= m— K]/kE F 27778 mol/s Cp=3.27214K]/ke*K
x=0 (lig) A - o h=-930.336 KJ/kg
T=312233K Q %= 0 (lig)
T=298.15K
N
Bl »
Bl:14.4275mol/s
> - Bl-0261534ks/s
Cp=5.30587 KJ/kgk
h= — K\L.'kg
%= 0.0000000044 (lig)
T= 371 694K

Figura 7-4. Diagrama de balance de energia C-1.
Realizado por: ROJAS R., 2021.

Se realiza el balance de energia para la C-1, donde se especifican calores especificos y
entalpias de la mezcla para poder determinar las entalpias de la Fase Acuosa (AQ) y fondo

(B1), las ecuaciones para la resolucion son:

e Balance de Energia Global

Q.+ W, + Xme (Eke + Epe + He) = Q; + W, + Xms (Eks + Eps + Hs) Ecuacion 21
Q. + Yo+ Jime (Eke+Epe + He) =@+ WU+ Sins (Eks+Eps + Hs)

Q. + 2me (He) = Xms (Hs) Ecuacién 22
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Donde:

Qess Calor entrada o salida en el sistema (KJ/s)

me,s  Corriente de entrada y salida del sistema (kg/s)
Hes  Entalpia gas en la entrada o salida del sistema (KJ/kg)
he,s Entalpia liquido en la entrada o salida del sistema (KJ/kg)

En este apartado las incognitas son las entalpias de B1 (hs1), se considera el valor obtenido
en el calculo de energia del decantador AQ (hao) de (-1688.49 KJ/kg) vy el valor de calor del

re hervidor con un valor de (1749.1 KJ/s), los cuales se resuelven de la siguiente manera:

Q. + 2me (He) = 2Xims (Hs) Ecuacién 24
Qe + My *hAQ +myy * hyy +mp *hp = myy x Hyy +mpg * hpy

Qe + myq *hAQ +myy * hyy + mp * hp —myy x Hyy
Mmp1

= hg,

1749.1 — 0.28 x 1688.49 — 0.58 * 502.4 — 1.279 * 930.3 — 1.8 * 86.07
0.26

hg, =

hg, = —1384.03 K] /kg

4.2.3.3. Balance de columna C-2

V2= 42695kg/s
V2 T=353.659K
He m K] /kg
Cp= 1.7614K]/kg*K
x=1 (vap)
=121 L
L2=5.2989kg/s —_—
ﬁf _3_;032449_2& e 12 B2= 1.02947kg/s
= - &y i ] ! T=360.394K
Cp= 2.99918K]/kg*K -2 h=-386.736K] kg
x= 0.000001 (liq) Cp= 2.9252E]/kg*K
x= 0 (lig)

Ter"
- -
Figura 8-4. Diagrama de balance de energia columna C-2.
Realizado por: ROJAS R., 2021.
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Se realiza el balance de energia para la C-2, donde se especifican calores especificos y
entalpias de la mezcla para poder determinar las entalpias de la cabeza de destilado V2

(Hv2) las ecuaciones para la resolucion son:

¢ Balance de Energia Global

Q. + W, + Xme (Eke + Epe + He) = Q,+ W, + Yms (Eks + Eps + Hs) Ecuacion 25

Q. + ¥o+ Jme (Eke+Epe + He) =Qs+We+ Jms (Eks+Eps + Hs)

Q. + Xme (He) = Xms (Hs) Ecuacién 26
Donde:
Qes Calor entrada o salida en el sistema (KJ/s)

me,s  Corriente de entrada y salida del sistema (kg/s)
Hes  Entalpia gas en la entrada o salida del sistema (KJ/kg)
he,s Entalpia liquido en la entrada o salida del sistema (KJ/kg)

En este apartado las incognitas son las entalpias de V2 (hv2) y se considera el calor de
entrada como el calor suministrado u ocupado en el re hervidor con un valor de 2902.1 KJ/s,

los cuales se resuelven de la siguiente manera:
Q. + Xme (He) = Xms (Hs) Ecuacion 27

Qc + myy * hyy = My, * Hyy + Mgy * hp,

Qe + myy *x hyy —Mmpy * hp,
my>

2902.1 — 5.29 x 502.4 + 1.02 = 386.7
4.2695

Hy, =

Hy, = 149.34 K] /kg

4.2.3.4. Balance de columna C-3.
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V3= 6.6338kg/s

He  e— ]'\-\]'lkg
Cp= 16861 K/ kgK
3 T=336.216K
¥=1 (vap)
OR=639362ks/s  OR
h=-198.23K] kg >
Cp= 241704 K]/kgK
T=312.23K
x= 0 (lig) c3
V= 6.15828kg/s v
H-8549005K)ks — ™
Cp=17671K)/kgK L= 5.89802kg/s
T=333.348K ]'- he  — H.’kg
%=1 (vap) Cp= 2.99225 K] /kg*K
T=3353527K

x= 0.0000001 (lq)

Figura 9-4. Diagrama de balance de energia columna C-3.
Realizado por: ROJAS R., 2021.

Se realiza el balance de energia para la C-3, donde se especifican calores especificos y
entalpias de la mezcla para poder determinar las entalpias del fondo (L), se considera el
valor de la entalpia de (V3), resuelto en el balance de energia del condensador las

ecuaciones para la resolucién son:

e Balance de Energia Global
Q. + W, + Yme (Eke + Epe + He) = Q, + W, + Xins (Eks + Eps + Hs) Ecuacion 28
Q,+We+ dime (Eke+Epe + He) =Q-+We+ dins (Eks+Eps + Hs)

2me (He) = Xms (Hs) Ecuacién 29

Donde:
Qs Calor entrada o salida en el sistema (KJ/s)

me,s  Corriente de entrada y salida del sistema (kg/s)
He,s  Entalpia gas en la entrada o salida del sistema (KJ/kg)
he,s  Entalpia liquido en la entrada o salida del sistema (KJ/kg)

En este apartado las incognitas son las entalpias de L (h.) y V3 (Hvs), se considera el valor

calculado en el condensador para V3, los cuales se resuelven de la siguiente manera:

Q. + XYme (He) = Xms (Hs) Ecuacion 30

Mog * hog + my * Hy = my3 * Hyz + my, x hy
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Mog * hog + my * Hy, — my3 x Hy3

=h
my L
_ (639 % (—498.23)) + (6.15 * 85.49) — (6.6558 * 84.41)

h 5.89

h, = —546.26 K] /kg

4.2.3.5. Balance en el condensador

V3 V3
(&=
Cp= 16861 K]/ kg*K

T=336.216K
Vi= 66773kg/ s x=1{vap)
h=-334.98 E]/ks
Cp= 251424 K]/kg*K
T=312233 K
x= 0 (liq)

Figura 10-4. Diagrama de balance de energia condensador
Realizado por: ROJAS R., 2021.

Se realiza el balance de energia para el condensador, donde se especifican calores
especificos y entalpias de la mezcla para poder determinar las entalpias de cabeza de

destilado (V3), las ecuaciones para la resolucién son:

e Balance de Energia Global

Q.+ W, + Xme (Eke + Epe + He) = Qs+ W, + Xms (Eks + Eps + Hs) Ecuacién 31

Q. + ¥o+ Sme{Eke+Epe+He) = Q; +-We+ Sms{Eks+Eps+Hsy

Q.+ 2ime xHe = Qs+ JXims xHs Ecuacion 32
Donde:
Qes Calor entrada o salida en el sistema (KJ/s)

me,s  Corriente de entrada y salida del sistema (kg/s)
He,s  Entalpia gas en la entrada o salida del sistema (KJ/kg)
he,s  Entalpia liquido en la entrada o salida del sistema (KJ/kg)

En este apartado las incognitas son las entalpias de V3 (hys), se considera que el flujo de

energia es de 4269.44KJ/s, los cuales se resuelven de la siguiente manera:

Qe = my3 (Hys — hy3) Ecuacion 33
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Qe
—~° 4 hy;= H
My V3 V3

4269.44

66773 + (—554.98) = Hy;

Hys = 84.4161 K] /kg

4.2.3.6. Balance en el decantador

V3=66773kg/s
h=-334.958 K]/kg
C= 0.00009351kg/s Cp= 251424 KJ/kg*K
h=-388.873 Cyelohexane T=312233 K

x =0 (lg)

OF=6.39362 kg/s
h=-49823 K]/kg
Cp= 241704 KJ/kg*K
T=312233 K

x=0 (lig)

A
Decanter

AQ: 126139mol/s

AQ=0.2618kg/s
Cp=469 K)/kgk
hl — H]kg
x= 0 (lig)
T=312233K

Figura 11-4. Diagrama de balance de masa decantador
Realizado por: ROJAS R., 2021.

Se realiza el balance de energia en el decantador, donde se especifican calores especificos y

entalpias de la mezcla para poder determinar las entalpias de la Fase Acuosa (AQ), las

ecuaciones para la resolucion son:

e Balance de Energia Global

Q. + W, + Xme (Eke + Epe + He) = Q;, + W, + Yms (Eks + Eps + Hs) Ecuacion 34
Q. + Yo+ Jme (Eke+Epe + He) =@+ W+ Sims (Eks+Eps + Hs)

Qe + 2ime (He) = Xims (Hs) Ecuacion 35
Donde:

Qes Calor entrada o salida en el sistema (KJ/s)
me,s  Corriente de entrada y salida del sistema (kg/s)
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Hes  Entalpia gas en la entrada o salida del sistema (KJ/kg)
he,s Entalpia liquido en la entrada o salida del sistema (KJ/kg)

En este apartado las incognitas son las entalpias de AQ (hag) y B1 (hg1), ademas se considera
gue en la simulacién se tiene una corriente de energia Q con un valor de 43.7627KJ/s los

cuales se resuelven de la siguiente manera:
Q. + Xme (He) = Xms (Hs) Ecuacion 36
Qe + +m¢ * he + my3 * hys = myq * hag + Mmog * hop
Qe + +m¢ * he + My3 * hyz — Mg * hop = Myg * hyg

Qe +m¢ * he + myz *x hys — Mog * hog

h’A =
Q Mag

_ 437627 + 6.67749 x (—554.978) — 6.3952 * (—498.23)
40~ 0.2818

hao = —1688.49 K] /kg

4.2.4. Perfiles de composicion liquida obtenida en la simulacion en DWSIM de A-DWC

e Columna (C-1)

Liquid phase composton profies

ChamSap

Stage

&= Z-methyl-2-propano

Wiarer

| | | | —3—Cyciohexane

o 0z 0 (L] (i) 1.0
Liquid male fraction

Gréfico 1-4. Perfil de composicion liquida de C-1.
Realizado por: ROJAS R., 2021.
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McCabe-Thiele diagram 2-methyl-2-propanol - Water
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X 2-methyl-2-propancl/(2-methyl-2-propanol:Water)

Gréfico 2-4. Perfil de McCabe Thiele C-1.
Realizado por: ROJAS R., 2021.

e Columna (C-2)
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Graéfico 3-4. Perfil de composicion liquida de C-2.
Realizado por: ROJAS R., 2021.
WcCabe-Thice dagram Walar - 2-matiny-2-propanol
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Gréfico 4-4. Perfil de McCabe Thiele de C-2.
Realizado por: ROJAS R., 2021.
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e Columna (C-3)

Liguid phase compesition profiles

ChemZep
1 1 T |
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=8 2-methyl-2-propanol
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Graéfico 5-4. Perfil de composicion liquida de C-3.
Realizado por: ROJAS R., 2021.
fz:h McCabe-Thiele diagram Cyclohexane - 2-methyl-2-propanol
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Gréfico 6-4. Perfil de McCabe Thiele de C-3.
Realizado por: ROJAS R., 2021.
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4.2.5. Validacion de los datos obtenidos en la simulacion en DWSIM

Respecto a los analisis y procesamiento de los datos obtenidos en los resultados de la

simulacion en DWSIM, surge la interrogante de si esta correcto el modelo simulado

respecto a los resultados existentes en bibliografia. Los resultados mas evidentes en la

simulacién, como las lineas de flujo principales consideradas en bibliografia, seran los

resultados que se valide y se describan en la tabla.7-4, ademas de detallarse los errores

presentes en la composicion molar y en los flujos de corriente, cabe recalcar que las trazas

existentes en algunos porcentajes molares se adicionan en el analisis, pero estos son

despreciables por sus infimos valores.

e Parael célculo del error porcentual se emple6 la formula:

E (%) _ abs(Vdeseado_vexperimental) Ecuacién 37
Vdeseado
Tabla 7-4. Resultados de la validacién de la simulacion
Linea de Flujo Simulado (mol/s) Bibliogréafico % Error
(mol/s)
F (S-01) 27,777 21,777 0,000
Cyclohexane Make-up (S- 0,001 0,001 0,000
16
Fase Acuosa zAQ) (S-02) 12,614 12,614 0,000
Fase Organica (OR) (S-10) 88,324 88,325 0,001
V1 (S-04) 35,347 35,447 0,283
V2 (S-07) 70,555 66,577 5,975
V3 (S-13) 100,690 100,947 0,255
B1 (C-1) (S-05) 14,428 13,888 3,885
B1 (C-2) (S-08) 13,889 13,889 0,001
L2 (S-06) 84,444 80,467 4,943
Realizado por: ROJAS R., 2021.
Tabla 8-4. Resultados de la validacién de la simulacion
Simulado (mol%o) Bibliogréafico (mol%o) % Error
t- Agua | Ciclohexano | t- Agua | Ciclohexano | t- Agua Ciclohexano
Butanol Butanol Butanol
0,500 | 0,500 0,000 0,500 | 0,500 0,000 0,000 0,000
0,000 | 0,000 1,000 0,000 | 0,000 1,000 0,000
0,076 | 0,923 0,001 0,076 | 0,923 0,000 0,000 0,000 387,805
0,457 | 0,108 0,434 0,464 | 0,101 0,435 1,509 6,931 0,230
0,614 | 0,371 0,014 0,606 | 0,386 0,009 1,320 3,886 55,556
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0,682 | 0,254 0,060 0,689 | 0,270 0,041 1,016 5,963 46,341
0,411 | 0,211 0,378 0,415 | 0,204 0,381 1,012 3,235 0,787
0,002 | 0,998 0,000 0,002 | 0,998 0,000 0,000 0,000 2270,690
0,999 | 0,002 0,000 0,998 | 0,002 0,000 0,100 0,000 99,645
0,734 | 0,212 0,050 0,743 | 0,223 0,034 1,211 4,888 47,059

“Da a conocer porcentajes de errores altos porque son trazas o valores infimos dentro de la simulacion,
cualquiera de los valores de la simulacion o bibliografico completa el entero 1.
--- No presentan composicion de esos componentes en esa linea de flujo, no presentan error.

Realizado por: ROJAS R., 2021.
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CONCLUSIONES

+ El proceso de deshidratacion de tert-butanol usando columnas de pared divisoria
azeotrépica (A-DWC) se simulo en DWSIM, donde se logré generar los
resultados propuestos en la simulacion, siendo estos datos tabulados para su
posterior analisis estadistico, donde se determind que su porcentaje de error
méaximo de un compuesto era menor al 7% Yy el resto correspondia a porcentaje
inferiores, cabe recalcar que el modelo fue validado y ademas publicado en la
pagina de DWSIM, teniendo una validacion méas concreta acerca de los resultados
obtenidos, teniendo un error minimo que se mantuvo dentro del rango de

confiabilidad, validando el modelo simulado respecto a bibliografia.

+ Se identifico que el rendimiento obtenido de la simulacién de A-DWC respecto a
la simulacion convencional de HAD, en términos de productos obtenidos se
considera lo mismo, la variacién ocurre cuando se considera costos energéticos
determinados en TAC, teniendo como valores en A-DWC 1.173 y convencional de
1.465 esto por (10°%), ademas de que en la tabla 3-4., se identifica que los
consumos energeéticos disminuyen aprovechando las calidades de vapor en nivel
energético, respecto a las columnas convencionales, cabe recalcar que no se
considera los gastos en el nivel de controladores y fabricacién de A-DWC, que
puede aumentar su TAC, pero mejoraria la eficiencia en la produccion. Adicional
se incluyeron tablas del posible dimensionamiento y costos de fabricacion de las 3
columnas de destilacion, las tablas se detallan en el Anexo B, no se consideran
estos valores respecto a la bibliografia porque en bibliografia se implement6 el
proyecto de plantas piloto, en la simulacion de DWSIM solo se da un valor

estimado de lo que podria ser en si su dimensionamiento y sus costos.

+ Se simulo el proceso de deshidratacion de tert-butanol mediante A-DWC,
considerando que es una tecnologia nueva propuesta en implementacion vy
expansion a mas procesos, debido a que su disminucion en el consumo energético
mediante el aprovechamiento de sus corrientes lo hace factible en su aplicacion, se
considera que los porcentajes de obtencién de tert-butanol es de 13.889 mol/s con
una fraccion molar de 0.999, respecto a la bibliografia es el mismo. Se considera
que las graficas de los perfiles liquidos de composicion de A-DWC respecto a los

detallados en bibliografia, son similares en cada columna de destilacion.

+ El proceso de deshidratacion de tert-butanol fue validado mediante 4 parametros,

el primero se consideré la simulacion y se analiz6 respecto a la bibliografia,



teniendo errores menores al 7% con lo cual se valida en efecto la simulacion,
contando con una aproximacion a los datos de bibliografia sumamente altos y
confiables, el segundo parametro de validacion se lo realizo mediante los célculos
manuales de balances de masa dentro de los procesos y con los datos obtenidos,
teniendo congruencia en los resultados respecto a los de la simulacién, como tercer
analisis se consideré como validacion la revisién y posterior publicacion de la
simulacion por medio de DWSIM, teniendo con esto una verificacion y validacion
de la simulacion realizada como proyecto de titulacion, por Gltimo se realizé un
balance de energia en el sistema, con lo cual se pudo determinar ciertas entalpias
en las diferentes corrientes, algunos valores se encuentran alejados respecto al
valor calculado en la simulacion, esto se debe al modelo matematico utilizado para
el célculo de los balances de energia, en este caso solo se realiz6 como una

verificacion adicional de cumplimiento con los valores obtenidos en la simulacion.



RECOMENDACIONES

Para poder determinar los costos mediante la simulacion es necesaria la implementacion
de DWSIM o algun simulador pero ya no de manera gratuita, con esto se podria obtener
valores econdmicos determinados por la simulacion y no en bibliografia, sin la necesidad

de la implementacion de plantas pilotos.

Se puede analizar que la implementacion de las columnas de pared divisoria son nuevas
tecnologias, que podrian ayudar a optimizar procesos, su TAC podria aumentar con la
implementacion de estas columnas respecto a medios convencionales, pero cabe
considerar que seria para la automatizacién y control del proceso, teniendo en cuenta esto,

seria que la produccién aumentaria su eficacia.

Se recomienda extender el andlisis y simulacion de las A-DWC mediante la simulacién
utilizando las herramientas de controladores PID, en DWSIM ya que permiten un andlisis
y control mas eficaz de la simulacion, considerando que es un software gratuito que

permitiria el desarrollo a nivel estudiantil y profesional.
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ANEXOS

ANEXO A. Resultados de proceso obtenidos en DWSIM

C-3
Resultados de la columna C-3
Columna 3
Stream Feedl Feed2 Top Bottom
Stage 1 2 1 2
Pressure (Pa) 101325 101325 101325 101325
Vapour fraction (-) 0.000000 100.000 100.000| 0.000000
Temperature (K) 312.233 353.548 344.593 349.443
Enthalpy (J/kmol) -3,66E+10| 5,31E+10| 4,67E+10| -3,36E+10
Entropy (J/kmol/K) -71527.4 22524.0 23039.0 | -54318.4
Total molar flow (mol/s) 883.342 105.900 100.690 935.436
Total mass flow (kg/s) 639.562 | 6,16E+05 665.584 589.804
Vapour std.vol.flow (m3/s) 2,51E+05 238.540
Liquid std.vol.flow (m3/s) 0.00813973 0.00745584
Mole flows (mol/s)
2-methyl-2-propanol 403.966 | 6,99E+05 413.701 688.882
Water 957.064 | 3,10E+05 212.102 193.981
Cyclohexane 383.670| 5,00E+05 381.101 525.728
Mole fractions (-)
2-methyl-2-propanol 0.457315 | 0.659696 | 0.410864 | 0.736429
Water 0.108346 | 0.293086 | 0.210648 | 0.207370
Cyclohexane 0.434339 | 0.0472179| 0.378488 | 0.0562014
Mass flows (kg/s)
2-methyl-2-propanol 299.428 | 5,18E+05 306.643 510.613
Water 0.172415 | 0.559144 | 0.382102 | 0.349457
Cyclohexane 322.893| 0.420826 320.730| 0.442448
Mass fractions (-)
2-methyl-2-propanol 0.468176 | 0.840869 | 0.460713 | 0.865734
Water 0.0269583 | 0.0907958 | 0.0574086 | 0.0592498
Cyclohexane 0.504865 | 0.0683352| 0.481878 | 0.0750161
Combined feed fractions (-)
2-methyl-2-propanol 0.366381 | 0.633619 | 0.375210 | 0.624790
Water 0.235682 | 0.764318 | 0.522312 | 0.477688




Cyclohexane \ 0.884697 | 0.115303 | 0.878773 | 0.121227
Vapour:
Mole weight (kg/kmol) 581.516 661.021
Density (kg/m3) 200.449 233.776
Std.density (kg/m3) 245.464 279.024
Viscosity (N/m2.s) 9,02E-02| 8,64E-02
Heat capacity (J/kmol/K) 101850 107259
Thermal cond. (J/s/m/K) 0.0208149| 0.0185374
Liquid:
Mole weight (kg/kmol) 724.025 630.510
Density (kg/m3) 769.980 727.240
Std.density (kg/m3) 785.729 791.063
Viscosity (N/m2.s) 0.00119347 5,92E+00
Heat capacity (J/kmol/K) 183896 214529
Thermal cond. (J/s/m/K) 0.171254 0.220433
Surface tension (N/m) 0.0260526 0.0255131
Realizado por: ROJAS R., 2021.
C-2
Resultados de la columna C-2
Columna 2
Stream Feedl V.Feedl L.Feedl Top Bottom
Stage 1 1 1 1 31
Pressure (Pa) 101325 101325 101325 101325 121995
Vapour fraction (-) 1,40E-01 100.000 | 0.000000 100.000| 0.000000
Temperature (K) 348.038 348.038 348.038 351.391 360.407
Enthalpy (J/kmol) -3,51E+10 5,27E+10| -3,10E+10
Entropy (J/kmol/K) -33818.8 22605.4 | -30845.1
Total molar flow (mol/s) 844.440 | 0.00118305 844.428 705.551 138.889
Total mass flow (kg/s) 529.898| 7,43E-01 529.891 426.951 102.947
Vapour std.vol.flow (m3/s) 2,80E-01| 2,80E-01 167.146
Liquid std.vol.flow (m3/s) 0.00669604 0.00669604 0.00131842
Mole flows (mol/s)
2-methyl-2-propanol 620.387| 6,56E+00 620.380 481.498 138.889
Water 179.163| 2,82E+00 179.161 179.163 0
Cyclohexane 448.897| 2,45E+00 448.873 448.897| 5,09E-12
Mole fractions (-)
2-methyl-2-propanol 0.734672 | 0.554481 | 0.734675 | 0.682442 | 1.000.000
Water 0.212168 | 0.238778 | 0.212168 | 0.253934 1,64E-03




Cyclohexane 0.0531592 | 0.206741 | 0.0531570 |0.0636236 3,67E-13
Mass flows (kg/s)
2-methyl-2-propanol 459.843| 4,86E-01 459.838 356.896 102.947
Water 0.322763 5,09E-02| 0.322758 | 0.322763 | 4,11E-04
Cyclohexane 0.377788 2,06E-01| 0.377767 | 0.377788 | 4,28E-13
Mass fractions (-)
2-methyl-2-propanol 0.867795 | 0.654447 | 0.867798 | 0.835918 100.000
Water 0.0609104 | 0.0684967 | 0.0609103 |0.0755972 3,99E-04
Cyclohexane 0.0712944 | 0.277057 | 0.0712915 |0.0884850 | 4,16E-13
Combined feed fractions (-)
2-methyl-2-propanol 100.000| 1,06E-01| 0.999990 | 0.776125 | 0.223875
Water 1.000.000| 1,58E-01| 0.999984 | 1.000.000| 1,27E-03
Cyclohexane 100.000| 5,45E-01| 0.999946 100.000| 1,13E-12
Vapour:
Mole weight (kg/kmol) 627.999 627.999 605.129
Density (kg/m3) 219.899 219.899 209.869
Std.density (kg/m3) 265.085 265.085 255.431
Viscosity (N/m2.s) 8,75E-02| 8,75E-02 8,83E-02
Heat capacity (J/kmol/K) 105701 105701 105128
Thermal cond. (J/s/m/K) 0.0195744 | 0.0195744 0.0204599
Liquid:
Mole weight (kg/kmol) 627.512 627.512 741.216
Density (kg/m3) 729.222 729.222 702.808
Std.density (kg/m3) 791.350 791.350 780.841
Viscosity (N/m2.s) 6,12E+00 6,12E+00 4,90E+00
Heat capacity (J/kmol/K) 213283 213283 262661
Thermal cond. (J/s/m/K) 0.223141 0.223141 0.103728
Surface tension (N/m) 0.0258926 0.0258926 0.0143298

Realizado por: ROJAS R., 2021.




C-1

Resultados de la columna C-1

Columnal

Stream Feed?2 V.Feed2 | L.Feed2 Feedl L.Feedl Feed3 L.Feed3 Top Bottom
Stage 1 1 1 3 3 4 4 1 6
Pressure (Pa) 1,01E+05 | 101.325 101325 101325 102703 101325 103392 101.325 104770
Vapour fraction (-) 0 100.000 0.000000 | 0.000000 | 0.000000 | 0.000000 | 0.000000 | 100.000 0.000000
Temperature (K) 3,48E+05 | 348.038 348.038 | 2,98E+05 298.150 3,12E+05 312.233 | 3,52E+05 | 3,70E+05
Enthalpy (J/kmol) -3,51E+10 -4,55E+10 -4,30E+10 4,79E+10 | -3,84E+10
Entropy (J/kmol/K) -33818.8 -53681.7 -63918.7 20657.5 | -62789.1
Total molar flow (mol/s) 938.267 | 1,31E+00 | 938.254 277.778 277.778 126.139 126.139 353.469 144.275
Total mass flow (kg/s) 0.588776 | 8,26E-02 | 0.588768 | 127.968 127.968 0.281861 | 0.281861 | 188.879 0.261530
Vapour std.vol.flow (m3/s) 3,11E-02 | 3,11E-02 0.837383
Liquid std.vol.flow (m3/s) 7,44E+00 7,44E+00 | 0.00156926 | 0.00156926 | 3,03E+00 | 3,03E+00 2,63E+00
Mole flows (mol/s)
2-methyl-2-propanol 689.319 | 7,29E-01 | 689.312 138.889 138.889 0.958656 | 0.958656 | 217.119 | 0.0288550
Water 199.070 | 3,14E-01 | 199.067 138.889 138.889 116.426 116.426 131.236 | 1,44E+05
Cyclohexane 0.498775 | 2,72E-01 | 0.498748 | 0.000000 | 0.000000 | 0.0126146 | 0.0126146 | 0.511389 | 3,97E-06
Mole fractions (-)
2-methyl-2-propanol 0.734672 | 0.554481 | 0.734675| 0.500000 | 0.500000 | 0.0760000 | 0.0760000 | 0.614252 | 0.00200000
Water 0.212168 | 0.238778 | 0.212168 | 0.500000 | 0.500000 | 0.923000 | 0.923000 | 0.371280 | 0.998000
Cyclohexane 0.0531592 | 0.206741 | 0.0531570| 0.000000 | 0.000000 |0.00100006 | 0.00100006 | 0.0144677 | 2,75E-07
Mass flows (kg/s)
2-methyl-2-propanol 0.510937 | 5,40E-02 | 0.510932 | 102.947 102.947 | 0.0710575 | 0.0710575 | 160.933 |0.00213879
Water 0.0358625 | 5,65E-03 | 0.0358620 | 0.250209 | 0.250209 | 0.209742 | 0.209742 | 0.236421 | 0.259392




Cyclohexane 0.0419764 | 2,29E-02 | 0.0419741| 0.000000 | 0.000000 |0.00106163 | 0.00106163 | 0.0430380| 3,34E-07
Mass fractions (-)

2-methyl-2-propanol 0.867795 | 0.654447 | 0.867798 | 0.804476 | 0.804476 | 0.252101 | 0.252101 | 0.852043 | 0.00817798
Water 0.0609104 | 0.0684967 | 0.0609103 | 0.195524 | 0.195524 | 0.744132 | 0.744132 | 0.125171 | 0.991822
Cyclohexane 0.0712944 | 0.277057 | 0.0712915| 0.000000 | 0.000000 |0.00376651 | 0.00376651 | 0.0227861| 1,28E-06
Combined feed fractions (-)

2-methyl-2-propanol 0.317063 | 3,35E-02 | 0.317060 | 0.638842 | 0.638842 | 0.0440949 | 0.0440949 | 0.998673 | 0.00132723
Water 0.0723308 | 1,14E-02 | 0.0723296 | 0.504643 | 0.504643 | 0.423026 | 0.423026 | 0.476836 | 0.523164
Cyclohexane 0.975333 | 5,31E-01 | 0.975280 | 0.000000 | 0.000000 | 0.0246673 | 0.0246673 | 100.000 | 7,76E-06
Vapour:

Mole weight (kg/kmol) 627.999 627.999 534.357

Density (kg/m3) 219.899 219.899 185.029

Std.density (kg/m3) 2,65E+05 | 2,65E+05 2,26E+05

Viscosity (N/m2.s) 8,75E-02 | 8,75E-02 9,26E-02

Heat capacity (J/kmol/K) 105701 105701 94042.8

Thermal cond. (J/s/m/K) 0.0195744 | 0.0195744 0.0209721

Liquid:

Mole weight (kg/kmol) 627.512 627.512 460.684 460.684 223.455 223.455 181.275
Density (kg/m3) 729.222 729.222 815.068 815.069 938.600 938.600 947.825
Std.density (kg/m3) 7,91E+05 7,91E+05 | 815.468 815.468 | 9,31E+05 | 9,31E+05 9,95E+05
Viscosity (N/m2.s) 6,12E+00 6,12E+00 | 0.00327999 | 0.00327999 | 8,97E+00 | 8,97E+00 2,87E+00
Heat capacity (J/kmol/K) 213283 213283 148685 148685 87566.0 87566.0 76321.8
Thermal cond. (J/s/m/K) 0.223141 0.223141 | 0.359035 | 0.359035 | 0.578665 | 0.578666 0.665051
Surface tension (N/m) 0.0258926 0.0258926 | 0.0458390 | 0.0458390 | 0.0658685 | 0.0658685 0.0595013

Realizado por: ROJAS R., 2021.




ANEXO B: Clasificacion de columna rapida y costos determinados en DWSIM

C-3

Clasificaciéon de Columna rapida C-3

Realizado por: ROJAS R., 2021.

C-2

Quick Column Rating Section 1
Reference ChemSe_p CO Unit
Operation "C-3" Start stage 1
Default internals Sieve 2ft | System Factors | End stage 2
Default system factor 1 Internal type Sieve 2ft
Default fraction of 0.75 KOCH
flood ’ System factor 1
Efficiencies Flood fraction 0,75
- Method slope McCabe-
Default efficiency ! Duss-Tavl equilibriumpline Thiele
Default heigh liq. feed | o uss-Taylor
(m) ’ Efficiency estimated 0,59
Maldistribution | HETS estimated (m) 1,017
Lig. Maldistribution 5
(%) Klemas FPL/Maldistribution 1
Max. #/bed 35 Area fraction 1
Product Flow parameter 0,048
Reboiler res. times (s) 10 180 E:rg/g?uty factor 0,083
Diameter section (m) 1,61
Design stage 2
Height section (m) 18
Empty (m3) 0
Diameter (m) 1,61
Height (m) 2,89
Realizado por: ROJAS R., 2021.
Costos de columna simple C-3
Simple column costing Shell TIC (k$) 66
ACCR
(1/year) 0,32 Internals TIC (k$) 5
Uptime
(hrs/year) 8016 Condenser TIC (k$) *
Materials 1 |Carbon Steel |Reboiler TIC (k$) *
M&S Index
(%) 1600 OPEX (k$/yr) *
Fuel price (1bbl oil = 6,1
($/GJ) 12 |GQ)) OPEX (k$/yr) *
Total Annual.Cost
(k$/yr) 23




Clasificacién de Columna rapida C-2

Realizado por: ROJAS R., 2021.

C-1

Quick Column Rating Section 1
Reference E:gfezrnSep CO Unit Operation
Start stage 1
5\?2??1:;3 Sieve 2ft System Factors End stage 30
gii?)lﬁlt wyetem ! Internal type Sieve 2ft
Default fraction 0.75 KOCH =
of flood ’ System factor 1
Efficiencies | Flood fraction 0,75
Default Method slope McCabe-
efficiency ! equilibrium line Thiele
- Duss-Taylor
[_)efault heigh 08 N _
lig. feed (m) ' Efficiency estimated 0,56
Maldistribution | HETS estimated (m) 1,071
Lig.
Maldistribution 5
(%) Klemas | £p| /maldistribution 1
Max. #/bed 35 Area fraction 1
Product Flow parameter 0,074
Reboiler res. Capacity factor
times (s) 10 180 (m/ps) / 0,069
Diameter section (m) 1,51
Design stage 11
Height section (m) 32,4
Empty (m3) 0
Diameter (m) 1,51
Height (m) 32,97
Realizado por: ROJAS R., 2021.
Costos de columna simple C-2
Simple column costing Shell TIC (k$) 390
ACCR (1/year) 0,32 Internals TIC (k$) 78
Uptime (hrs/year) | 8016 Condenser TIC (k$) *
Materials 1 | Carbon Steel | Reboiler TIC (k$) 365
M&S Index ($) 1600 OPEX (k$/yr) *
(1bbl oil = 6,1
Fuel price ($/GJ) 12 |GJ) LPS OPEX (k$/yr) 547
Total Annual.Cost
(k$/yr) 813




Clasificacién de Columna rapida C-1

Realizado por: ROJAS R., 2021

Quick Column Rating Section 1 2 3
Reference ChemSep CO Unit
Operation "C-1" Start stage 1 3 4
Default Steve System Factors
internals 2ft y End stage 2 3 5
Default system 1
factor Internal type Sieve 2ft | Sieve 2ft | Sieve 2ft
Default KOCH
fraction of 0,75
flood System factor 1 1 1
Efficiencies | Flood fraction 0,75 0,75 0,75
Default 1 Method slope McCabe- | McCabe- | McCabe-
efficiency equilibrium line Thiele Thiele Thiele
- Duss-Taylor
Default heigh 08
lig. feed (m) ’ Efficiency estimated 0,58 0,58 0,57
Maldistribution | HETS estimated (m) 1,034 1,034 1,053
Liq.
Maldistribution| 5 |
(%) Klemas | £p| /Mmaldistribution 1 1 1
Max. #/bed 35 Area fraction 1 1 1
Product Flow parameter 0,055 0,057
Reboiler res. 10 180 Capacity factor
times (s) (m/s) 0,09 0,089
Diameter section (m) 0,9 0,83 0,89
Design stage 1 3 4
Height section (m) 1,8 1,2 2,4
Empty (m3) 0 0 0
Diameter (m) 0,89
Height (m) 5,99
Realizado por: ROJAS R., 2021.
Costos de columna simple C-1
Simple column costing Shell TIC (k$) 40
ACCR (1/year) 0,32 Internals TIC (k$) 4
Condenser TIC
Uptime (hrs/year) | 8016 (k$) *
Carbon
Materials 1 | Steel Reboiler TIC (k$) 263
M&S Index ($) 1600 OPEX (k$/yr) *
(1bbl oil
Fuel price ($/GJ) 12 |=6,1GJ) | LPS OPEX (k$/yr) 330
Total Annual.Cost
(k$/yr) 428




ANEXO C: Abstract presentado en DWSIM
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DESIGN AND CONTROL OF DIVIDING-WALL COLUMN FOR TERT-
BUTANOL
DEHYDRATION SYSTEM VIA HETEROGENEOUS AZEOTROPIC
DISTILLATION

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE CHIMBORAZO
RICHARD CARLOS ROJAS QUINTERO
Email: richard r9731{@vahoo.com
Backgorund:
The production of tert-Butanol s used in great demand in chemical and pharmaceutical
products, which 15 generally obtined by methods such as hydration or hydrolysis, being a
product of great demand i the market m anhydrows teri-butancl, however the mam The
difficulty that arises is the formation of 2 homogeneous azeotrope between t-butanol andwater
at stmospheric pressure, Failing to separate into pure components through ordinary distllation,
azcotropic distillation being an effective methoed, a popular method but with a lol of encrgy
expenditure. The tert-Butmol dehvydration process wsing a dividing wall column process,
through heterogeneous azeotropic distillation is a new technology in the development of the
simulation, trying to reduce excessive energy consumption using dividing wall columns { A-
W) for heterogeneous azeotropes,
Description of the flowsheet
The process of obtaimmg tert-Butanol begins with an equimelar mixture of t-butano | and water
at  temperature of 298,15 K with an stmosphenic pressure of 101 323 Pa, it should be noted
that the entire process was carried out in SI units, in the first column (CC-1) that functions asa
pre-concenirator columm, in addition to an azeotropic distillation column (CC-2), in which the
flow diagram generates a control boop, in which 1t was necessary to implement the Recyele
Loops tool, so that you can run the flow diagram, in column three (CC-3) that acts as arecnfier,
the energy of the first two columns is used without having a reboiler duty, achieving the
reduction of encrgy consumption, Al the end of the eyvele at the head of the (CC-3)a Condeser
Dty must be implemented with which it is taken to a decanter for the separation of two liquid
phases, in this case it 15 necessary to add the drag component that s the cyclohexane, which
achieves the formation of a desirable ternary azeotrope, in the decanter it is intended for the
separation of an aqueous phase that is fed to (CC-1 ) and an organic phase that is connected to
(CC-3) for rectification, it should be noted that The ovganic phase s the one with the highest



content of entramment agent, for the condenser an energy of -4269.44kW was necessary, which
will be removed to cool the head outlet of the column (V3), all the distillate outlets of the
columns leave with a steam quality of 1, this being useful for the use of energy m the third
column, reducmg a reboiler in the column, an important part fo consider is the output of the
(CC-3), which specifies a liquid division ratio (L) that corresponds to the relationship between
the inflow to the (CC-2) and the output from the (CC-3) with a value of 0.90, which is of utmost
importance in the control of the loops of the system, we worked with a thermodynamic model
NRTL, for the non-ideality of the liquid-vapor equilibrium, as products in the process in the
column (CC-1) a bottom product with 0.998 in water content is obtained and i the column
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Table N. 1: Streamwise Results for Tert-Butanol Dehydration Flowsheet



ANEXO D. Certificado avalado por DWSIM por la publicacién de la simulacién del proceso de deshidratacion de tert-butanol utilizando un
proceso de columna de pared divisoria mediante destilacion azeotrépica heterogénea.

Qr”
[ &

~Neoe
< DWSIM o
( FLOWSHEETING PROJECT N

Certificate of Participation
This is to certify that
Richard Carlos Rojas Quintero
from Escuela Superior Politécnica De Chimborazo, Ecuador has successfully
completed Internship under DWSIM Flowsheeting Project.
He/she has created a flowsheet titled

Dividing-Wall Column for tert-Butanol Dehydration by Heterogeneous Azeofropic Distillation
using DWSIM .The work done is available at
https://dwsim fossee.in/

Prof. Kannan Moudgalya
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