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6.2. SEPARACION DE LA MEZCLA EN PLANTA PILOTO

La mezcla ciclohexano-tolueno-clorobenceno es la segunda mezcla que se experimenta en
la planta piloto.

6.2.1. PUESTA EN MARCHA DE LA COLUMNA

Una serie de operaciones previas han sido necesarias antes de poder trabajar con la nueva
mezcla.

Para limpiar la columna se han desmontado las partes menos complicadas de la columna
tales como condensadores, calderin y matraz de destilado para su posterior limpieza. Para
limpiar la parte interior de la columna se ha puesto la columna en marcha a reflujo total con
etanol durante dos horas.

Para aislar térmicamente al maximo la columna se ha renovado el aislante del calderin, de
los condensadores y de las juntas que hay entre las secciones de la columna.

La mezcla organica en estudio es capaz de disolver a temperatura elevada las juntas de
plastico que presentan los tubos de la columna. Para resolver esta dificultad se substituyen
todas las juntas de plastico por teflon. Por este mismo motivo para extraer muestras de la
columna se utilizan jeringuillas de vidrio en lugar de plastico.

6.2.1.1. EXPERIENCIAS PRELIMINARES

La columna trabajara con doble condensador y para determinar el tiempo a reflujo total se
procedera de la misma forma que en la separacién de la mezcla binaria metanol-agua.

6.2.1.1.1. Razon de reflujo real

Para estudiar la separacion de la mezcla ternaria se realizaran distintas experiencias a razén
de reflujo exterior constante. Para comprobar la relacion entre la razén de reflujo que
debemos entrar a través del software del ordenador y la razén de reflujo real, se realiza de
nuevo un proceso de calibrado, a través del cual se mide el tiempo en que el embudo esta
en la posicion de destilar y el tiempo en que no lo esta. La razén de reflujo real sera:

Reflujo real (Re) = tiempo posicién de no destilar / tiempo posicién de destilar

Los datos indicados en la tabla 6.2.1.1.1.1. nos llevan a la relacion:
r=1/(Re+1)

que es la misma relacién utilizada en la separaciéon de la mezcla metanol-agua. Re
corresponde a la relacién de reflujo real y “r” es la razén de reflujo que debemos entrar a
través del software del ordenador.
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Tabla 6.2.1.1.1.1. Relacién entre la razén de reflujo introducida en el ordenador y Ia razén de reflujo
real.

r (ordenador) Tiempo posicidn de | Tiempo posicién de Re (reflujo real)
destilar (s) no destilar (s)
0.1 1.00 9.00 9
0.82 9.03
0.89 8.99
0.2 1.96 8.03 4
1.95 7.96
1.96 8.03
0.3 2.94 7.01 2.33
2.98 7.12
2.97 6.98
0.4 3.98 5.98 1.5
4.01 5.99
3.97 6.04
0.5 4.91 4.98 1
497 - 498
4.98 - 499
0.6 6.00 3.96 0.5
5.86 3.99
4.98 . 4.00
6.2.1.1.2. Calibracion de las sondas de temperatura

Ya que una parte importante de los resultados que se pretenden obtener es el perfil de
temperaturas, se hace un calibrado de las sondas para comprobar su buen funcionamiento.
La metodologia utilizada es simple y consiste en medir en el mismo momento y en el mismo
punto la temperatura del liquido mediante un termémetro y mediante la sonda.

Se realizan algunos cambios en los adaptadores de sefiales lo que implica un cambio en el
fichero de salida que se especificara en el apartado de tratamiento de datos.

Los resultados de la calibracién se indican en la tabla siguiente:

Tabla 6.2.1.1.2.1. Temperaturas de calibracién de las sondas Pt-100, en °C.

Pt-100 1 Pt-100 2 Pt-100 3 Pt-100 4
Plato 1 Plato 5 Plato 156 Calderin
Ttermémetro Tsonda Ttermometro Tsonda Ttermémetro Tsonda Ttermémetro Tsonda
8 8.58 8 8.54 8 8.25 8 8.35
28 28.12 29.2 29.46 30 30.96 30.8 30.86
35.1 35.66 39 39.47 45.9 46.88 45 45.4

La concordancia de los resultados obtenidos indica el buen ajuste alcanzado en [as sondas
Pt-100.

6.2.1.1.3. Instalacioén de un divisor de potencia

La manta calefactora de la planta piloto puede trabajar con tres potencias de calefaccion,
466.7 W, 933.3 W y 1400 W. En el estudio de la mezcla ternaria uno de los objetivos es
estudiar la separaciéon de la mezcla a distintas potencias de calefaccién. De las tres
potencias anteriores sélo es posible trabajar con la primera, ya que con las dos restantes la
ebullicion es demasiado rapida y en el interior de la columna se observa la formacioén de






166 6.2.Separacion de la mezcla en planta piloto

6.2.1.2.3. Reflujo total

Se procede de la misma forma que con la mezcla binaria, pero teniendo en cuenta que
cuando se trabaja con la mezcla ternaria a potencia de calefaccion 1 (414 W), el tiempo que
tarda la columna en estabilizarse es de 1 hora y cuando se trabaja a potencia de calefaccién
2 (681.3 W) el tiempo es de media hora.

6.2.1.2.4. Reflujo determinado

Se procede de la misma forma que con la mezcla binaria.

6.2.1.2.5. Analisis de las muestras

Se utilizara la cromatografia de gases para todas las muestras.

6.2.2. CONDICIONES DE OPERACION

6.2.2.1. CONDICIONES GLOBALES

Son las que se mantienen constantes en todas las experiencias.

e Carga inicial en el calderin 6 litros
e Composicion inicial en el calderin equimolar
» Caudal agua refrigeracioén 2 [/min

e Presion de trabajo 1000 mb

6.2.2.2. CONDICIONES VARIABLES

Son las condiciones que diferencian una experiencia de otra. Se realizaran experiencias a
dos potencias de calefaccion distintas. La potencia de calefaccién 1 corresponde a 414 Wy
la potencia de calefaccion 2 corresponde a 681.3 W.

e Potencia de calefaccion 1 .........ccocceeeeveireccnnnennn. Razén de reflujo 1
Razén de reflujo 1.5
Razén de reflujo 2.34
Razén de reflujo 4

» Potencia de calefaccion 2 .........cccovvvvvveveennneeeen. Razén de reflujo 1
Razén de reflujo 1.5
Razén de reflujo 2.34
Razén de reflujo 4

6.2.3. ANALISIS POR CROMATOGRAFIA DE GASES

Se preparan varios patrones de concentraciéon conocida que nos permiten conocer las
curvas de calibracién para cada componente de la mezcla. Estas curvas se indican en las
figuras siguientes.
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6.2.3.1. FICHA DE TRABAJO

Tomadela
muestra

|
==
|

cromatogréfica
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6.2.4. ELABORACION DE LOS DATOS

Los datos para elaborar los perfiles de concentracion se obtienen off-line mediante la
cromatografia de gases. Se extraen 4 muestras de la columna cada 10 minutos, que una
vez analizadas y mediante las curvas de calibrado nos llevan a conocer los moles de cada
componente de la mezcla ternaria. A partir de aqui se calculan las respectivas fracciones
molares que se graficaran en los perfiles de concentracion.

Los datos para elaborar los perfiles de temperatura que se obtienen a partir del programa de
control de la columna deben tratarse antes de poderlos utilizar para graficar los perfiles de
temperatura, al igual que en la mezcla binaria.

Los datos para elaborar los perfiles de caudal de destilado también deberan tratarse
previamente, ya que lo que se obtiene directamente de la columna es el peso de destilado y
éste debera pasarse a caudal.

6.2.4.1. DATOS DE TEMPERATURA

Se tratan de igual forma que en la mezcla binaria, pero ahora teniendo en cuenta que las
columnas de datos de temperatura que proporciona el programa y su relacion con los puntos
de conexion de las sondas Pt-100 es la que se indica en la tabla 6.2.4.1.1.

Tabla 6.2.4.1.1. Relacion datos y sondas de temperaturas.

Columna de datos Conexién
5 Pt-100 Plato 10
6 Pt-100 Plato 1
7 Pt-100 Calderin
8 Pt-100 Plato 5
11 Pt-100 Plato 15

6.2.4.2. DATOS DE CAUDAL MOLAR DE DESTILADO

El caudal molar de destilado se expresara en mol/min. A lo largo de las experiencias se mide
el peso en gramos de destilado recogido cada 10 minutos. Este peso debera pasarse a
moles.

Caudal de destilado = (4 moles destilado/A tiempo)
Los moles de destilado se obtienen:

Moles destilado = peso de destilado/ masa molecular del destilado

La masa molecular del destilado se obtiene a partir de la concentraciéon del destilado:

MM destilado = Xgicionexano MMcicionexano t Xtotueno MMiotueno + Xciorobenceno MM ciorobenceno



170 6.2.Separacion de la mezcla en planta piloto

6.2.5. RESULTADOS EXPERIMENTALES A POTENCIA DE CALEFACCION 1

Se ha estudiado en la planta piloto la separacién de la mezcla ciclohexano-tolueno-
clorobenceno trabajando a distintos reflujos constantes (1, 1.5, 2.34 y 4) y utilizando primero
una calefaccién en el calderin de 414 W que la lamaremos potencia 1 y después una
potencia de calefaccién de 681.3 W, que llamaremos potencia 2.

Las mezclas de trabajo seran mezclas equimolares con Xciciohexano = Xtolueno = Xclorobenceno =
0.333 y en cada experiencia se utilizara un volumen de 6 litros. La columna trabajara a
presiéon atmosférica. La temperatura exterior de la columna oscila entre 22°C y 25°C. Cada
experiencia se ha realizado por duplicado para poder contrastar mejor los resultados. En
aquellos casos en que la dispersién de los resultados ha sido apreciable se ha realizado una
tercera experiencia.

En este apartado se presentan los resultados experimentales a la potencia de calefaccion 1.
Estos resultados incluyen: ,

- Perfil de temperaturas en el calderin y en los platos 15, 10, 5 y 1. Estos graficos se
realizan con los datos que proporciona el fichero de control de la columna.

- Pefrfil de concentraciones en los platos 1(destilado), 5, 10 y 15. Estos perfiles se han
obtenido sacando muestras en distintos puntos de la columna y analizandolas por
cromatografia de gases.

- Peffil de caudal molar de destilado.

¢ Método operativo

Introducimos en el calderin 6 litros de mezcla.

Abrimos la valvula del agua de refrigeraciéon y estabilizamos su caudal a 2 I/min.
Ponemos en marcha la manta calefactora a potencia 1 (414 W).

Iniciamos un nuevo fichero en el programa de la columna.

Esperamos un tiempo hasta que el vapor llega al primer plato y la columna se
estabiliza.

Abrimos las llaves de reflujo.

Ponemos el reflujo de trabajo (1, 1.5, ...)

Sacamos muestras de la columna cada 10 minutos y tomamos los pesos de
destilado hasta que la temperatura de ebullicién sea proxima a la de ebullicion del
clorobenceno.

9. Cerramos el programa, las valvulas y la manta calefactora.

NGO OdON~

e Tiempo de las experiencias

En cada experiencia es preciso tener en cuenta dos fases distintas, al igual que en las
experiencias realizadas con la mezcla binaria metanol-agua. La primera fase se realiza a
reflujo total y la segunda a un reflujo determinado. El tiempo total de destilacion sera la suma
de los tiempos de cada una de las fases.

[Tiempo total experiencia = tiempo fase 1 + tiempo fase 2|

6.2.5.1. EXPERIENCIA 1: RAZON DE REFLUJO 1

Tiempo fase 1: 60 min
Tiempo fase 2: 240 min

[Tiempo total Experiencia Reflujo 1: 300 min = 5 horag|
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temperatura, de concentracion y de caudal molar de destilado. Los resultados obtenidos a
través de estos perfiles presentan ligeras variaciones respecto a los resultados de las
experiencias 1 y 2, que pasaremos a comentar a continuacién, a través de las tablas
6.2.5.2.3.2,,6.2.5.2.3.3.y 6.2.5.2.3.4.

En la tabla 6.2.5.2.3.2. se indica, para todas las experiencias realizadas a 414 W, el tiempo
de las experiencias y el caudal molar medio de destilado obtenido. Al aumentar la razén de
reflujo el tiempo total de destilacion aumenta. El tiempo de la experiencia 3 no corresponde
al tiempo final de la destilacién, ya que deberia ser superior al de la experiencia 2. Si
comparamos ¢l tiempo de las experiencias 1, 2 y 4 al aumentar la razén de reflujo aumenta
el tiempo de la destilacién.

Al aumentar la razén de reflujo disminuye el caudal molar medio de destilado obtenido.

Tabla 6.2.5.2.3.2. Relacién entre Re, tiempo de las experiencias y caudal molar de destilado para las
experiencias realizadas a potencia de calefaccion 1 (414 W).

Re Tiempo experiencia D (moles/min)
Experiencia 1 1 5h 0.30
Experiencia 2 1.5 5 h 20 min 0.20
Experiencia 3 2.34 5h 0.19

Experiencia 4 4 5 h 50 min 0.17

En la tabla 6.2.5.2.3.3. se indica la concentracion maxima de cada componente que se
puede obtener trabajando a las distintas razones de reflujo. El ciclohexano es el componente
que se puede obtener puro durante mas tiempo, en todas las experiencias realizadas. El
tolueno no se puede obtener puro en ninguna de las experiencias. La concentracion maxima
que se puede obtener de tolueno es del 67.4% en moles durante 30 minutos, trabajando a
Re=2.34. La experiencia que permite obtener clorobenceno bastante puro (97.1% en moles)
durante mas tiempo es la realizada a Re=4.

Tabla 6.2.5.2.3.3. Tiempo en el cual se alcanzan concentraciones maximas para los tres
componentes de la mezcla, en las experiencias realizadas a potencia de calefaccion 1 (414 W).

Ciclohexano Tolueno Clorobenceno
Re % moles | Tiempo (min)| % moles [ Tiempo (min)| % moles | Tiempo (min)
1 100 60 58.9 10 98.2 10
1.5 100 65 56 20 100 10 .
2.34 100 65 67.4 30 94.4 10
4 100 65 57.8 20 97.1 60

Uno de los objetivos basicos es estudiar el grado de separacién y obtenciéon de
componentes puros respecto a la mezcla inicial. En la tabla 6.2.5.2.3.4. se indica el
porcentaje de ciclohexano y clorobenceno puros recuperados. Ya que el tolueno no es
posible obtenerlo puro, no se ha tenido en cuenta en esta tabla.

Tabla 6.2.5.2.3.4. Porcentaje de recuperacién de componentes puroé en las experiencias realizadas a
potencia de calefaccion 1 (414 W).

Re % ciclohexano puro % de clorobenceno puro
recuperado en el destilado (>94%)recuperado en el
destilado
1 94.4 15.4
1.5 68.2 10.5
2.34 64.8 9.4
4 57.9 - 51.9
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Al aumentar la razén de reflujo disminuye el porcentaje de ciclohexano puro recuperado. Por
lo tanto, si el objetivo es recuperar ciclohexano, deberfamos trabajar a razén de reflujo de 1.

Si ahora nos fijamos en el clorobenceno, la maxima recuperacion de componente puro se
obtiene trabajando a Re=4.

Los resultados anteriores nos indican que trabajando con una razén de reflujo concreta, no
es posible recuperar al maximo, simultaneamente, ciclohexano y clorobenceno puros. Sera
preciso priorizar los objetivos, bien sea la obtencion de ciclohexano puro (experiencia a
Re=1) o clorobenceno puro (experiencia a Re=4).

6.2.5.3. CONCLUSIONES

+ Trabajando con una potencia de calefaccion de 414 W (potencia 1), el tiempo de
estabilizacion de la columna en todas las experiencias es de 60 minutos (tiempo fase
1).

¢ La separacién de la mezcla ternaria se puede estudiar bien con las razones de reflujo
utilizadas (1, 1.5, 2.34 y 4). Experiencias a razones de reflujo superiores alargan
demasiado el tiempo de la destilacién y con razones de reflujo mas pequerias no se
consigue una buena separacion. i

e La carga inicial en el calderin debe ser de 6 litros y no inferior, ya que sino la
destilacion es demasiado rapida y no se pueden sacar muestras fiables de la
columna.

o La composicién ideal de la carga inicial del calderin se estimé en un 0.33 en fraccién
molar de cada componente. Con esta composicién se podian extraer muestras
representativas a lo largo de la columna.

e Al aumentar la razén de reflujo aumenta el tiempo en que se obtiene destilado (fase
2) y por lo tanto aumenta el tiempo total de la destilacién.

e Al aumentar la razéon de reflujo disminuye el caudal molar de destilado obtenido.

o De las 4 experiencias realizadas a 414 W, la de Re=1, permite obtener una buena
separacién en ciclohexano puro (94.4% en moles) pero no en clorobenceno puro
(15.4% en moles). La experiencia a Re=4, permite recuperar el 51.9% de
clorobenceno puro, pero la separacién del ciclohexano es ahora del 57.9% en moles,
inferior a la obtenida a Re =1. En funcién de cual sea el objetivo de recuperacién
trabajaremos en unas condiciones u otras.

¢ Se han analizado el doble de muestras indicadas en cada experiencia, ya que cada
experiencia se ha realizado por duplicado. En total se han analizado unas 856

muestras.

e El valor experimental del tiempo de estabilizacién (60 min) de la planta piloto se ha
utilizado para realizar la simulacién de la mezcla ternaria (apartado 6.1.4.).
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6.2.6. RESULTADOS EXPERIMENTALES A POTENCIA DE CALEFACCION 2

Después de estudiar la separacién de la mezcla ternaria clorobenceno-tolueno-ciclohexano
a potencia de calefaccion 1 (414 W), se estudia la separacién de la misma mezcla a
potencia de calefaccion de 681.3 W, que la llamaremos potencia de calefaccion 2. Se
realizan cuatro experiencias a reflujo constante (1. 1.5, 2.34 y 4).

Las mezclas de trabajo serdn mezclas equimolares con Xcciohexano = Xtolueno = Xclorobenceno =
0.333 y en cada experiencia se utilizara un volumen de 6 litros. La columna trabajara a
presién atmosférica.

En este apartado se presentan los resultados experimentales a la potencia de calefaccién 2.
Estos resultados incluyen:

- Perfil de temperaturas en el calderin y en los platos 15, 10, 5 y 1. Estos graficos se
realizan con los datos que proporciona el fichero de control de la columna.

- Perfil de concentraciones en los platos 1(destilado), 5, 10 y 15. Se han obtenido
analizando las muestras de la columna mediante analisis por cromatografia de
gases.

- Perfil de caudal molar de destilado.

e Método operativo

Introducimos en el calderin 6 litros de mezcla.

Abrimos la valvula del agua de refrigeracion y estabilizamos su caudal a 2 I/min.
Ponemos en marcha la manta calefactora a potencia 2 (681.3 W).

Iniciamos un nuevo fichero en el programa de la columna.

Esperamos un tiempo hasta que el vapor llega al primer plato y la columna se
estabiliza.

Abrimos las llaves de reflujo.

Ponemos el reflujo de trabajo (1, 1.5, ...)

Sacamos muestras de la columna cada 10 minutos y tomamos los pesos de
destilado hasta que la temperatura en el primer plato se aproxime a la de ebullicion
del clorobenceno.

9. Cerramos el programa, las valvulas y la manta calefactora.

OGN RN

¢ Tiempo de las experiencias

En cada experiencia es preciso tener en cuenta dos fases distintas, al igual que en las
experiencias realizadas con la mezcla ternaria a potencia de 414 W. La primera fase se
realiza a reflujo total y la segunda a un reflujo determinado. El tiempo total de destilacion
sera la suma de los tiempos de cada una de las fases.

Tiempo total experiencia = tiempo fase 1 + tiempo fase 2|

De las distintas experiencias realizadas a 681.3 W, se indica a continuacién la experiencia 5
realizada a Re =1 y la experiencia 8 realizada a Re=4. Se han tomado estas dos
experiencias para poder estudiar la mejora en la obtencién de tolueno que tiene lugar al
aumentar la razén de reflujo y trabajar a 681.3 W. Las experiencias 6 y 7 realizadas a razon
de reflujo de 1.5 y 2.34 respectivamente, no se indican explicitamente por brevedad, aunque
si se indican los resultados comparativos obtenidos mediante tablas, al final del apartado
6.2.6.2.
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