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1. Introduccion

Sin duda, la destilacién como proceso de separacion de mezclas liquidas con volatilidad
diferente, es el proceso de separacion mas usado en la practica industrial. Su posicién de
supremacia entre los procesos.unitarios de la ingenieria quimica se mantiene, aunque
emergieron muchas nuevas técnicas de separacion en los ultimos afios como por
ejemplo la separacién con membranas. Con la flexibilidad afiadida que ofrece el uso
discontinuo por lotes de la destilacién ('batch distillation') el interés en simulacion del

proceso discontinuo y su modelizacién es atin mas elevado.

Dada la importancia del proceso de destilacion, el calculo exacto del perfil axial de
concentracion dentro de una columna de destilacion, o el del calculo de la concentracién
variable del destilado en la destilacion discontinua, es de interés fundamental. El calculo
de este proceso de separacion complicado y multivariable se revolucion6 en el afio 1925
con el método de McCabe y Thiele (McCabe, 1925). El método desarrollado por estos
autores es por su simplicidad y plausibilidad tan eficaz que se sigue usando casi
exclusivamente hasta hoy en dia para mezclas binarias. Aunque, por ejemplo en
columnas de relleno, aparecen cambios continuos de todos los parametros de proceso
como temperatura, presiéon o concentracion, el modelo discreto del plato teérico fue
simplemente adaptado para su uso en caso de rellenos continuos. Por parte de los
productores de relleno, se desarrollaron correlaciones, de las cuales se puede obtener la
informacién sobre cuél es la altura de relleno, que equivale a un plato teérico. Este
valor, el valor HETP (Height Equivalent to the Theoretical Plate) depende entre otras de

las condiciones hidrodinamicas.

El uso de valores HETP es equivalente a la utilizacion de eficiencias de plato para
columnas con platos. Hay numerosas definiciones de eficiencia del plato de las cuales la
definicién propuesta por Murphee es la més usada (Murphee, 1925). La eficiencia de
plato incluye todo la incertidumbre acerca de la transferencia de materia a través de la
interfase vapor liquido y tiene que ser determinada por experimentos. Se realizaron
numerosas investigaciones respecto a la determinacion de eficiencias de plato, que estan

resumidas en trabajos como el de Lockett (Lockett, 1986).
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Un paso intermedio entre el modelo del plato tedrico, sin o con eficiencia, es el del
modelo HTU/NTU, que supone una transferencia de materia continua y asi sirve para el
calculo de torres de relleno (Chilton, 1935). El concepto HTU/NTU (Height of Transfer
Unit / Number of Transfer Units) permite una modelizacién mas exacta del proceso de
transferencia de materia suponiendo, que el flujo de materia de una fase a otra depende
del tamafio de la infase, del coeficiente de transferencia y del gradiente de
concentracion. La desventaja del concepto HTU/NTU es la complicada determinacién
de las variables clave para la transferencia de materia (coeficiente de transferencia de
materia y tamafio de infase). Para el cdlculo de transferencia de materia, es necesario el
conocimiento completo de todas las relaciones tedricas existentes para su descripcion

completa.

La complejidad elevada de estas relaciones conlleva la necesidad de realizar
simplificaciones, que pueden ser no validas segun el entorno. Ademads hay determinados
efectos reales como la maldistribucion, que carecen de la posibilidad de medicién y de
descripcion tedrica por su caracter estocastico. Aunque estos problemas fueron resueltos
por simplificaciones adecuadas, no necesariamente se obtienen siempre mejores
resultados usando el modelo de transferencia de materia. Sucede mds bien al contrario,
porque en la practica industrial el modelo del plato teérico se ha mostrado més flexible
y mucho mds ficil de manejar que el modelo de transferencia de materia. De esta
manera se ha abierto una gran brecha entre la practica y la investigacion. Mientras que
por una parte se hacen estudios muy detallados acerca de la forma de la infase vapor
liquido (Prado, 1990, Voigtldnder, 1995) o de la maldistribucion (Potthoff, 1994), por
otra parte los ingenieros en la practica usan curvas caracteristicas de los fabricantes de
columnas y contemplan posibles problemas con factores de seguridad. Esta discrepancia
provoca, que por parte de los usuarios industriales el respaldo de investigacion en este
drea no sea muy grande. Entre otras cosas, €l trabajo presentado quiere contribuir a
eliminar la separacién que se presenta entre teoria y practica y pretende demostrar, que

el uso del modelo de transferencia de materia no esta tan alejado de un uso practico.
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Para ello se ha intentado de comprobar los célculos realizados con la mayor parte de
experimentos posibles usando mezclas que aparecen frecuentemente en la industria
quimica. Ademads se ha optado por una instalacién de destilacion discontinua de uso
frecuente, usando una columna con platos perforados, que solamente tiene una parte de
enriquecimiento en contraste a las configuraciones con el tanque intermedio, que
recientemente concentran cierto interés de investigacion (Safrit, 1997; Barolo, 1996). Se
ha desarrollado un modelo que permite su uso en un rango amplio de trabajo, ampliando
el modelo propuesto por Voigtlinder (Voigtlinder, 1995) para el rango de trabajo
completo de una columna de destilacién. El método propuesto permite el calculo de
transferencia de materia para platos perforados sin necesidad de correlaciones del
producto de coeficiente de transferencia de materia y superficie de transferencia para
pares binarios. Esto es posible, porque la superficie de transferencia y el coeficiente de
transferencia pueden ser calculados por separado presumiendo una geometria concreta

para el intercambio de materia.

Se puede contemplar el modelo desarrollado como un modelo detallado, especialmente
apto para el disefio, dentro de una familia de modelos de un grado de detalle variable,
que sirve para los numerosos pasos necesarios en disefio, recalculo y control de una
planta. Dentro de una familia de modelos cada uno tiene su utilidad especial, que se
determina por parametros de exactitud y esfuerzo de célculo. Asi, por ejemplo, el
modelo Short-Cut puede tener su justificacién para la optimizacién de procesos con
mezclas ideales (Diwekar, 1994) mientras que modelos mas complejos con balances de
energia se justifican para primeras estimaciones en el disefio para mezclas no ideales

(Bernot, 1993).

La tendencia actual de la integracion de modelos puede resultar en la desaparicion del
concepto de operaciones unitarias como tipicamente conocidas dejando lugar a "efectos
unitarios”, ya que por ejemplo los procesos absorcion, destilacién y extraccion se rigen
todos solo por la transferencia de materia entre dos fases y asi pueden ser descritos de

una manera muy parecida.
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El modelo desarrollado y comprobado mediante experimentos en una columna de
destilaciéon discontinua se caracteriza por ser un modelo de transferencia de materia
usando tres diferentes clases de vapor calculando explicitamente los flujos de
transferencia de energia y de materia; el modelo estd descrito ampliamente en el

capitulo 5.4.

1.1. Modelos de simulacion para la destilacion y estado del arte

De los miiltiples modelos de destilacién, que se discuten més ampliamente en los
capitulos 5.1 a 5.4, aqui se quiere dar una breve introduccidn del estado actual de la

investigaciéon en modelos de transferencia de materia o modelos de “desequilibrio”.

Los asi llamados modelos de "desequilibrio” (la denominacién viene de la comparacion
con el modelo de equilibrio, que supone equilibrio de vapor y liquido entre las fases de
vapor y liquido) fueron por primera vez objeto de investigacién a mediados de los

ochenta (Gérak, 1987), (Krishnamurthy, 1985).

Respecto a los modelos de transferencia de materia o modelos de desequilibrio hay que
distinguir entre los modelos diferenciales y los modelos discretos. Los modelos
diferenciales contemplan los balances de energia, materia y masa para un elemento de
altura diferencial en la torre de destilacion mientras que los modelos discretos trabajan
con balances discretos para un elemento discreto de la torre (e.g. un plato). En el primer
caso el modelo resulta ser un sistema de ecuaciones diferenciales ordinarias mientras
que el modelo por bloques discretos resulta en un sistema de ecuaciones algebraicas no
lineales. El modelo diferencial (Gérak, 1987) parece idoneo para torres de relleno y el
modelo discreto (Krishnamurthy, 1985) para torres con platos. No obstante el modelo
discreto de Krishnamurthy es el mas usado para ambos casos por ser mas facilmente
manejable, ya que resulta mas simple introducir puntos de alimentacién, de tomas

laterales o bien de calentamiento adicional.
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Alrededor del modelo de Krishnamurthy surgieron muchas mejoras que pretenden
introducir efectos reales de las columnas teniendo cada una un enfoque distinto. Entre
estos trabajos destacan los trabajos de Taylor (Taylor, 1996, 1994, 1993). Uno de los
efectos reales, que se pretenden contemplar, es por ejemplo el arrastre (“entrainment”)
de liquido en el vapor y de vapor en liquido. Este modelo se basa en la consideracién
hidréulica del plato en una columna de destilacién, en la cual siempre se observa una
determinada cantidad de liquido disperso en el vapor y de vapor disperso en el liquido
(Taylor, 1994). Otro aspecto fundamental es el del calculo correcto del liquido sostenido
en cada plato (“hold-up™). Su célculo es esencial para una correcta simulacién del
comportamiento dindmico de una columna. Para alcanzar este objetivo Taylor y
Kooijman aplican otro modelo especial, que contempla también, a parte del hold-up de
liquido en el plato, el hold-up de liquido en el derramadero (Kooijman and Taylor,

1995).

Una variacién muy interesante del modelo de Krishnamurthy representa el desarrollo
hecho por Voigtlinder (Voigtldnder, 1995). El modelo aplicado es una mezcla del
modelo de equilibrio y del modelo de transferencia de materia, que se basa en
observaciones de la hidrodindmica de platos perforados hechos en estudios basicos con
equipos especiales (p. ej. Prado, 1990; Kaltenbacher, 1982 y Porter 1967). Lo mas
destacable del modelo es la posibilidad de poder calcular los flujos de componente por
la infase sin necesidad de conocer ninguna correlacion para el producto de coeficiente
de transferencia de materia y de la superficie de intercambio. Esto es posible, porque se
supone, que cualquier intercambio por la infase solo aparece entre burbujas de vapor,
suponiendo que el unico régimen de contacto fuera el burbujeo. Diferentes fuentes
sefialan, que se trata de una suposicién valida solo hasta una carga de vapor que

equivale al 60% de la carga maxima del plato (Prado, 1990; Kaltenbacher, 1982).

La mayoria de ejemplos que procede del sector y que utiliza el modelo de transferencia
de materia, se refieren a la simulacion de la destilacién continua, ya que aqui el grado de
madurez de conocimiento es mas elevado que en el caso de la simulacién de destilacién
discontinua. El uso de modelos de desequilibrio es muy poco frecuente a escala

industrial; hace algunos afios existe una iniciativa por parte de J.A. Wesselingh de la
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universidad de Groningen en Holanda para extender su uso mediante el programa
nombrado "Rate-Pro" que tiene una finalidad exclusivamente docente para pasar a ser

en futuras versiones una herramienta de calculo de uso sencillo (Wesselingh, 1995).

Mientras que el desarrollo de modelos para la destilacién continua ha evolucionado
hasta el uso del modelo de transferencia de materia, para la simulacién de la destilacién
discontinua generalmente se usan modelos muy reducidos como el “célculo abreviado™,
en inglés “short-cut”. Esto, evidentemente, se debe al enfoque de los trabajos de
destilacion discontinua hacia la optimizacion de la relacién de reflujo bajo determinados
criterios, que requieren un tiempo de cédlculo alrededor de cien veces menor que la
utilizacién de un modelo riguroso sencillo en lugar de las ecuaciones del ‘short-cut’
(Safrit, 1997, Mujtaba, 1994; Bernot, 1993; Sundaram, 1993; Logsdon, 1993). Lo
mismo es valido para los trabajos en los cuales se pretende mejorar no solo un lote sino
el juego de varios lotes (Bonny, 1995, 1994) o bien el control de columnas discontinuas

(Hansen, 1995).

Por una parte es razonable usar estos modelos reducidos, ya que la ganancia en tiempo
de célculo es substancial, pero por otra parte el margen de aplicaciéon de dichos modelos
es muy limitado y descarta muchos aspectos que inciden de forma especial en la
destilacion discontinua. Asi, por ejemplo, los modelos reducidos a base de volatilidades
constantes son incapaces de describir la separacién de una mezcla azeotrépica.
Justamente, mezclas de este tipo (mezclas de solventes residuales procedentes de la
industria farmacéutica o de especialidades) son las que se separan habitualmente por
lotes (Ahmad, 1996). Ademas, la destilacién discontinua es ideal para obtener productos
de muy alta pureza donde el célculo de separaciones de muy alta pureza con los

modelos simplificados tiende a ser erréneo.

Por consiguiente, existen numerosas razones para el uso de modelos avanzados también
en la destilacién discontinua con la dificultad afiadida de contemplar una amplia
variedad de sustancias, que habitualmente se separan por destilacién discontinua. Se
trata de una desventaja, porque el uso del modelo de intercambio de materia exige

experimentos para todos los pares binarios para la medicién del coeficiente de
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transferencia de materia. Este inconveniente evita un modelo de transferencia de materia
con especial atencion a la hidrodindmica como es el modelo desarrollado en este trabajo

y presentado en el capitulo 5.4.

El modelo de transferencia de materia es necesario, porque evita por el contrario al
modelo del plato tedrico (capitulo 5.2), el uso de eficiencias de plato. Las eficiencias de

plato carecen de explicacion fisica y tienen basicamente dos grandes desventajas:

1. Las eficiencias de plato en la destilacion multicomponente son generalmente
diferentes de un componente a otro, como ya concluyeron Walter y Sherwood en
1941 (Walter, 1941). Esto también se ha demostrado en este trabajo y est4 expuesto
en el capitulo 6. Asumiendo eficiencias iguales para todos los componentes y
descuidando efectos de cruce, es posible que se subdimensione substancialmente una
columna de destilacion. Esto fue demostrado en un estudio teérico de Toor y
Burchard, que revelaron para un determinado caso la necesidad de hasta 117 platos
teniendo en cuenta efectos de cruce entre los componentes y solo 84 platos
descartando estos efectos (Toor, 1960).

2. El concepto de eficiencia de punto (en inglés “point efficiency”) y.de plato
desarrollado para mezclas binarias carece de sentido usdndolo en. sistemas
multicomponentes. En general, parece mejor prescindir de dichos conceptos y
modelizar la columna de destilaciéon resolviendo simultineamente los balances de

energia y de materia conociendo sus respectivas transferencias.

1.2. Objetivos

El principal objetivo del trabajo es el desarrollo de una herramienta que permite la
simulacion de la destilacion discontinua usando una columna con platos perforados para

un amplio rango de operacién y su comprobacion experimental.
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Para lograr este objetivo es necesario realizar un modelo basado en transferencia de
materia, porque no solo permite la simulacién con mezclas azeotrépicas sino que
también evita el uso de eficiencias de plato. Como punto de partida para este desarrollo,
existe el trabajo de Voigtldnder (Voigtlénder, 1995), que tiene que ser ampliado para el
rango entero de trabajo de una columna de destilacién, que contempla un régimen

adicional de trabajo representado por una clase adicional de vapor.

El nuevo modelo desarrollado se implementa en software de soporte para estudios de
simulacién por ordenador, que permite visualizar los distintos pardmetros de la planta

simulada a lo largo del tiempo de operacién.

Para la posterior validacién del modelo es preciso construir una columna como planta
piloto que permite la observacion continua de su estado, y verificacién de los perfiles de
concentracién, de temperatura y de presion. La geometria de los platos debe tener un

comportamiento hidrdulicamente estable para aumento de escala posterior.
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