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RESUMEN

TITULO

ADECUACION Y PUESTA EN MARCHA DE LOS SERVICIOS DE AGUA, VAPOR DIRECTO,
NITROGENO Y SISTEMA DE VACIO PARA EL TREN DE LOS BANCOS DE PRUEBAS PARA
LOS REACTORES DEL LABORATORIO DE INVESTIGACION Y DESARROLLO *

AUTOR .
JAIMES GRANADOS, Luis Eduardo

PALABRAS CLAVES
BANCOS DE PRUEBA, ESTERIFICACION, INGENIERIA BASICA, INGENIERIA DE DETALLE,
NEUTRALIZACION, DESTILACION, VALOR ACIDO, REFLUJO.

CONTENIDO

Nuevas investigaciones se han desarrollado en el laboratorio de investigacion y desarrollo de
CARBOQUIMICA S.A. para mejorar la calidad de los productos, y crear otros nuevos con menor
costo de materia prima y operacion para esto se necesita mejorar los procesos de esterificacion
mediante una optimizacién adecuada de las pruebas en el laboratorio lo cual implica una
adecuacion del tren de bancos de prueba y una mejor distribucién de los servicios de agua,
nitrégeno, vacio, vapor directo para los mismos , asi mismo tomar como modelo el proceso de la
fabricacion del DOP segun la patente ICI.

Como primera medida se disefiara un modelo de banco de prueba que esta a escala con la planta
de produccion, se redisefiaran los equipos y se disefiaran nuevos equipos para los bancos.

Se disefara un tanque agitado para la adicién del agente basico en la etapa de neutralizacion.

Para el sistema de vapor directo se disefiara un distribuidor de vapor tipo flauta en los reactores de
los bancos, y un recalentador de vapor para garantizar que el vapor proveniente de la planta
permanezca seco.

Se hace necesaria la construccion de una olla para almacenar todo el alcohol recuperado durante
el proceso.

Se disefiaran los planos P&ID, de elevaciones, 3D, de tuberias y estructuras para los bancos y
ademas se elaboraran los protocolos y manuales de limpieza, operacion, seguridad y
mantenimiento.

" Trabajo de Grado
Facultad de Ingenieria Fisico quimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Dr. Ramiro
Martinez Rey



ABSTRACT

TITLE

FITNESS AND COMMISSIONING OF SERVICES FOR WATER, DIRECT STEAM, NITROGEN
AND VACUUM SYSTEM FOR THE TRAIN OF BANKS TESTING FOR THE REACTORS OF
LABORATORY RESEARCH AND DEVELOPMENT

AUTHOR .
JAIMES GRANADOS, Luis Eduardo

KEYWORDS
TEST BANKS, ESTERIFICATION, BASIC ENGINEERING, DETAIL ENGINEERING,
NEUTRALIZATION, DISTILLATION, VALUE ACID, REFLUX.

DESCRIPTION

New investigations have been developed in laboratory research and development of Carboquimica
SA to improve product quality, and create new ones with lower cost of raw material and operation
for this we need to be improved esterification processes through proper optimization of the tests in
the laboratory which involves an adequacy of train test benches and a better distribution of water
services, nitrogen, vacuum, steam directly to them, likewise be modeled manufacturing process of
DOP according to the patent ICI.

The first step was to design a test bench model of this scale with the plant production were
redesigned equipment and new equipment were designed for banks.

Then, in the second step we designed a stirred tank for the addition of basic agent in the
neutralization stage.

For the direct steam system is to design a steam distributor type pipe in the reactor of banks, and a
steam superheater to ensure that the steam from the plant will stay dry.

It is necessary to build a pot for storing all the alcohol recovered during the process.

Were designed P & ID drawings, elevations, 3D, piping and structures for banks and also develop
protocols and manual cleaning, operation, safety and maintenance.

" Degree work
" Faculty of Physic Chemical Engineerings. School of Chemical Engineerings.
Director: Dr. Ramiro Martinez Rey
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INTRODUCCION

A pesar de los avances en las técnicas de Modelamiento y Simulacion que
disminuyen los gastos de experimentacion, el desarrollo de un proceso requiere
ensayos a nivel de Laboratorio, Banco y Planta Piloto con el fin de obtener la
mayor cantidad de informacion sobre condiciones de operacion (temperatura,
presion, relacion de reactantes, catalizadores, etc.) y su influencia sobre el
rendimiento. La labor de un Ingeniero, se ha querido limitar a las operaciones en
equipos de relativo gran tamarfo, desconociendo la importancia de las operaciones
a nivel de Laboratorio que permiten seleccionar entre varias materias primas, fijar
unas condiciones de operacién y destacar otras que tedricamente o de acuerdo

con la literatura son factibles.

Otro aspecto a tener en cuenta, es la importancia de la confrontacion de datos y
resultados presentados en la literatura. Esta etapa es obligatoria cuando se inicia
en la labor investigativa, permite ademas de corroborar la informacion, adquirir la
habilidad y destreza que exige la experimentacion y que garantiza la
reproductibilidad de los resultados. Todo proceso no esta totalmente definido,
todos son factibles de mejoras o de innovaciones. Es el ingenio, el analisis o
teorizacion y la experimentacién lo que permite hacer desarrollos de procesos. Por
consiguiente nuevas investigaciones se han desarrollado en el laboratorio de
investigacion y desarrollo de CARBOQUIMICA S.A. para mejorar la calidad de los
productos, y crear otros nuevos con menor costo de materia prima y operacion
para esto se necesita mejorar los procesos de esterificacion mediante un
desarrollo adecuado de las pruebas en el laboratorio lo cual implica una
adecuacion del tren de bancos de prueba y una mejor distribucion de los servicios
de agua, nitrogeno, vacio, vapor directo para los mismos , asi mismo tomar como

modelo el proceso de la fabricacion del DOP segun la patente ICI.



OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Ingenieria basica, conceptual y de detalle para la adecuacion y puesta en marcha
de los servicios industriales para el tren de los bancos de pruebas para los
reactores del laboratorio de investigacién y desarrollo de CARBOQUIMICA S.A.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

+» Descripcion del proceso de fabricacion de DOP basado en la patente ICI.

+» Disefio de un modelo tipico de banco de prueba basado en la patente ICI.

+ Disefo conceptual de los nuevos equipos.

« Construccion de los planos P&ID, de elevaciones, 3D, de tuberias y
estructuras.

« Elaboracién de los protocolos, procedimientos y los manuales de operacion,

mantenimiento y seguridad.



1. GENERALIDADES

1.1 PLASTIFICANTES

Los plastificantes son primordialmente compuestos organicos del tipo éster, de
estructura polar con alto peso molecular. Los plastificantes, como los solventes,
son atraidos por los grupos polares sobre la cadena del polimero y reemplazan los

enlaces polimero-polimero con enlaces polimero-plastificante.

Los plastificantes son esencialmente liquidos de baja volatilidad o sélidos de bajo
punto de fusién, usados para modificar resinas sintéticas o naturales.
Quimicamente, los plastificantes son el resultado de la esterificacion de acidos y
alcoholes. Los plastificantes imparten a las resinas excelentes propiedades como
flexibilidad y facilidad de procesamiento, permitiendo de esta manera el uso de los

plasticos.

Los polimeros que pueden plastificarse con mas éxito son los que se hinchen
marcadamente antes de la dispersion. El hecho de que una pelicula se hincha en
un disolvente o plastificante adecuado indica que estda compuesta de moléculas

suficientemente grandes para ser plastificadas.

1.2 COMO ACTUA EL PLASTIFICANTE

Los plastificantes son liquidos organicos de alto punto de ebullicion o sdlidos de
bajo punto de fusidbn que se afaden a resinas duras para flexibilizarlos. Los
plastificantes tienen diferentes grados de accion de disolucion sobre la resina. La
diferencia principal entre los disolventes ordinarios y los plastificantes es la

volatilidad.



Las resinas plasticas son polimeros, es decir, unidades idénticas unidas entre si
para producir estructuras de cadena larga y alto peso molecular. Cada cadena o
polimero, esta unida a cadenas similares por fuerzas fisicas o enlaces secundarios
(fuerza de Van der Waals). La resistencia del enlace de Van der Waals determina

la rigidez o flexibilidad de un plastico en particular.

La accion de reblandecimiento de los plastificantes (plastificacién) se atribuye
generalmente a su capacidad para reducir las fuerzas de atraccion
intermoleculares del sistema polimérico. Esto puede realizarse de al menos dos

maneras:

« Las fuerzas de atraccion entre las moléculas de resina se reducen por
anulacioén de las interacciones dipolo-dipolo en las moléculas del polimero. Los
dipolos en las moléculas del polimero no pueden ya atraer moléculas
adyacentes. Cuando la atraccion entre el polimero y el plastificante es fuerte,
se produce una verdadera accidén de disolucion y el plastificante se llama de

tipo disolvente.

«» El plastificante fuerza a las moléculas del polimero a separarse por un simple
efecto de dilucién. En este caso las fuerzas atractivas entre las moléculas del
polimero se reducen al aumentar la separacion. Como el plastificante se
introduce bajo la influencia de calor, las fuerzas atractivas moleculares del
polimero se recuperan cuando el compuesto vuelve a la temperatura ambiente,

y en muchos casos sera expulsado un plastificante no polar.

La composicion resina-plastificante es un sistema dinamico en el cual las
moléculas del plastificante tienen diferentes grados de movilidad dentro de la

estructura de la resina. Los plastificantes generalmente no reaccionan



quimicamente con las resinas, sino que las modifican a través de la reduccion de

las fuerzas de Van der Waals.

A causa de que las moléculas de plastificante son en su mayoria de gran tamano,
es frecuentemente necesario usar calor, presion, solventes o una combinacion de
estos, para ayudar al plastificante a incorporarse dentro de la estructura de la
resina. El sistema plastificante-resina puede ser modificado para adaptarlo a usos
especificos con la adicion de pigmentos, ablandadores, estabilizadores,

lubricantes, etc., que imparten nueva vida al compuesto final.

1.3 REQUISITOS DE LOS PLASTIFICANTES

Los requisitos de los plastificantes ideales incluyen compatibilidad,

comportamiento, procesamiento, calidad, permanencia y eficacia.

Deberian ser inodoros, insipidos, no toxicos y no inflamables. Deben ser estables

al calor y contribuir a facilitar el tratamiento.

Ningun plastificante puede cumplir todos estos requisitos, de manera que se
requieren mezclas de plastificantes y es necesario un compromiso o sacrificar

algunas propiedades.
1.4 SELECCION DE PLASTIFICANTES
El di (2-etil hexil) ftalato (DOP) ha sido durante muchos afos el plastificante

dominante en la industria. Ademas, se utiliza universalmente como norma para la

comparacion del comportamiento de otros plastificantes.



Los plastificantes de ftalatos, especialmente el DOP, obtuvieron su posicién
dominante como familia preferida de plastificantes para el PVC porque satisfacia
muchas de las necesidades de la industria de los afios 40 y a principios de los 50.

Sin embargo, a medida que se volvieron mas sofisticadas las demandas de los
usuarios de productos de PVC, las propiedades requeridas empezaron a exceder

la capacidad de los ftalatos.

Una de las demandas mas importantes sobre compuestos para PVC, para
interiores de automoviles es la baja volatilidad del plastificante a altas
temperaturas. El interior de un coche puede alcanzar facilmente 180°F en un dia
caluroso de verano con las ventanillas cerradas y un plastificante que sea volatil a
esta temperatura producira el empafamiento del parabrisas y de las superficies de

las ventanillas.

A pesar de que se utilizan ésteres de ftalatos con un peso molecular, mas alto que
el del DOP en la mayoria de las aplicaciones para interiores de automoviles, se
recomiendan trimelitatos de trialquilos, porque presentan baja volatilidad
combinada con buena capacidad del procesado, compatibilidad y baja extraccion
por H,O de los mondmeros tipicos. Sin embargo, el precio ha prohibido su mas

amplia utilizacion en esta aplicacion.

El segundo mercado mas amplio para el PVC plastificado es el de aislamiento de
hilos y cables. La eleccion del plastificante tienen poco o ningun efecto sobre las
propiedades eléctricas del compuesto del PVC, siempre que el plastificante esté

libre de impurezas.

La permanencia del plastificante para una larga vida de servicio en elaboraciones
de hilos y cables a crecientes temperatura, y el retardo de la combustion son los

criterios mas criticos en la seleccion de un sistema plastificante.



2. INGENIERIA BASICA CONCEPTUAL
2.1. BALANCE DE MASA
2.1.1 Reaccién quimica condensada de la obtencién del DOP
(1)CgHsO3 + (2) C8BH180 —————= (1)C24H3804 + (1)H.0

Anhidrido (AF) 2 etilhexanol (2eh) Dioctil Ftalato (DOP) agua
Ftalico

Base de calculo: 1 Kg AF

Tabla 1. Datos Generales de los reactivos y productos

Compuesto Peso molecular Porcentaje de Densidad
(P.M) pureza (Kg/m”3)
AF 148,11Kg/Kmol 99.5% 1530
2EH 130,92 Kg/Kmol 99% 834
DOP 390,5 Kg/Kmol - 984
Agua 18 Kg/Kmol - 1000

Fuente: Autor del proyecto

Por Balance estequiométrico calculamos cuanto alcohol necesitamos para
producir determinada cantidad de DOP



2.1.2 Calculo estequiométrico

imel AP ITmolesZBH 1502 g2EH 0998 gAF 088 g2fH

000 AF e AF " TmalAF " ImoliEE © 1gAF " 1gI0R

Cantidad de alcohol: 1,732 Kg 2EH
Cantidad de Exceso de 2EH: 1732 3 2EH »13.6% =241 g 2EH

De la misma manera se calcula la cantidad producida de DOP y agua

Cantidad de plastificante: 2,589 Kg DOP con una conversion del 98,7%
Cantidad de Agua: 0,121 Kg H20

2.2. DISENO CONCEPTUAL DE EQUIPOS

2.2.1 Tanque Agitado

Cantidad de carbonato de sodio para neutralizar el producto

Tomando como base la patente ICI para produccién de DOP se utilizé un exceso

de carbonato del 100%, y por equivalente acido — base un mol de acido es igual a

un mol de la base, para nuestro caso se tiene que 56,11 mg KOH es igual a 53 mg

NagCly

Por estequiometria un kilogramo de anhidrido Ftalico produce 2,589 kilogramos de

plastificante, como nosotros necesitamos calcular la masa de reaccion para 4,15

Kg se tiene lo siguiente



2599 g DOF

—TR;ar " 4.15 Kg AF = 107444 g DOP

Ahora se multiplica la masa de reaccidén por el valor acido y por la relacion

equivalente acido-base

wa 107444 g DOP » % w 2029774 mg Naglly

Convirtiendo este resultado a kilogramos y multiplicando por el exceso, que es

del 100%, obtenemos la cantidad de carbonato a utilizar en la neutralizacion

1kg

2029774 mg NagCly + 1000000 mg

= 0,0208 Kg NagClq

20203 Kg Na L0y » 100% sxcese Na L0y = 00208 Kg Na OO

0.0406 Kg NasC0s

Se calculd la masa de agua con la siguiente ecuacion

W mesa aeinte

M ™ Tasa F0E0 § Mase GF gua

Despejando la masa de agua tenemos

B

masa skt — %E »masa soluio
masa de agua = T
%_

|

La Masa de agua para la solucioén acuosa es 0.3654 Kg



0.406Kg de Solucién acuosa de #uwzCdg al 10% se necesita en la etapa de

neutralizacion

Se calculd el volumen de solucion a partir de
L

V= —
2

La suma del volumen de agua mas la del volumen de carbonato, da como

resultado el volumen de la solucion

magsz NegC0y  0.0306Kg

— —3 i 2
ViiagCOp = = TuEg = 0000016m
'1‘1‘13
v, DeSa 0 0365Kg o o00s6sme

oH,0  100UKg
T

V total = C.000016 w® + GOUIFEHIH® = 0.000382 m*

Para calcular el volumen del tanque se multiplica el valor del volumen ocupado

por la solucion por un exceso de volumen del 100%
Volumen real = 0.000382 m® *2 = 0.001526 m® = 1.5 litros
Dimensiones del tanque

Se plantea el siguiente disefio, tomando como criterio de disefio un tanque para
soluciones con suspension de sodlidos, tenemos que la relacion H/Dt=1 segun
STANLEY M. WALAS, y ademas hacemos una suposicion geométrica para el uso

de la ecuacién de volumen de un cilindro

10



¥=mr® (H +Hcl)

H= Profundidad del liquido
Hcl=altura sin liquido en el tanque
H*= altura del tanque

Dt= Diametro del tanque
V=volumen del tanque

r = radio del tanque

Se supone una altura del tanque de 20 cm en base a la relacion que propone
STANLEY M. WALAS vy a la estructura actual del banco de prueba

A continuacion se calculé el didmetro despejando el radio de Ila formula de

volumen

v
= .irp: iH -+ Hecl3d

Luego este resultado lo multiplicamos por 2 para entonces obtener el diametro

del tanque que es 10 cm

11



Figura 1. Disefio Tanque agitado para solucién de Carbonato de sodio

Fuente: Autor del proyecto

Agitacion

Segun STANLEY M. WALAS, en su libro Chemical Process Equipment, con el fin
de obtener un fuerte flujo axial para la suspension de sélidos se eligié una turbina
con 4 placas con inclinacién de 45° sin bafles, la cual nos genera un mezclado

homogéneo

12



Figura 2. Disefo del impulsor

Fuente: Stanley m. Walas, Chemical Process Equipment.

Potencia requerida para la agitacion

Para estimar la potencia que se requiere para hacer girar el rodete dado con una
velocidad determinada, es preciso disponer de correlaciones empiricas de la
potencia o del numero de potencia en funcién de otras variables del sistema. Estas
variables que intervienen en el analisis son las medidas del tanque y del rodete, la

viscosidad, la densidad, la constante adimensional gc.

Se utiliza la metodologia planteada por STANLEY M. WALAS para encontrar la

potencia requerida en esta etapa.
Se utiliza primero una ecuacién para definir el nimero de Reynolds que luego
analizandolo en una tabla obtenemos el nimero de potencia, que finalmente nos
sirve para estimar la potencia.
1 e N
L
24 Nwng

Nrg

13



d=diametro del impulsor en (pies)
N=revoluciones por segundo
p=Densidad de la solucion

M= Viscosidad de la solucién

Como referencia se toman 600 rpm los cuales equivalen a 5 rps, la densidad de la
solucion es 93.64 (Lb/Pie3) [1], por otra parte la viscosidad es 0,001(Lb/pie*s) [2].

El numero de Reynolds es igual a 21455 este valor lo ubicamos en el eje de las x
en la siguiente grafica [3] para cortarlo con la curva n° 9 la cual es la indicada para
nuestro tipo de agitador y asi obtener un valor en el eje y que es el numero de

potencia

Figura 3. Grafica Numero de Reynolds VS Numero de potencia

1" s - l [ ]
g :
L 78 l
1o 14 | |
| — § | I - i §
g | - | 4 I —
£ | > )
E 4“[ _______ - — -~ —E._.-_| —— T — 'g
[ F| ..'.h
E 1} ! e == »
& ! 4 : H_T
| | f
o4l | I ' ! [
f 10 10 1 i 10° wof
Be
(ch

Fuente: STANLEY M.WALAS, Chemical Process Equipment, Selection and Design, figura 10-5 (C)
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Nos arroja un valor de Np= 4, ahora con este dado y con la siguiente ecuacién

podremos estimar la potencia

- NpsNid¥sg
He

P

Con esto tenemos que la potencia requerida es aproximadamente 0,3 wattios

2.2.2 Sistema de recalentamiento de vapor

Se propone el siguiente disefio de recalentamiento de vapor para garantizar que el
vapor que llega al laboratorio pase de vapor humedo a vapor seco, ya que para los
procesos a realizar necesitamos vapor 100% seco, y con presion de 10 bares, lo
que queremos primero que todo es calentar el vapor y utilizar vacio para bajarle la
presion y secar el vapor, enseguida lo pasamos a un recalentador para devolverle
su temperatura y presion inicial, finalmente este vapor se pasa por un distribuidor

cuando el proceso lo requiera.

15



Figura 4. Plano del sistema de recalentamiento de vapor

Vapor caldera
T vy >

Fuente: Autor del proyecto

Todos los calculos son con base en los realizados por SPIRAX SARCO para

dimensionamiento de tuberias [4] y sus respectivas tablas de vapor [5].

Se tiene que para el disefio de la tuberia teniendo en cuenta el diametro, la
velocidad del vapor y su presion podemos mirar en una tabla que valor de caudal
masico pasa por esa tuberia, entonces como el diametro es %", la velocidad del

vapor es 15m/s, y la presion un bar, el caudal masico es 0.01Kg [4].
Las dimensiones del tanque donde vamos a secar el vapor se asumen de 30 cm

de altura x 20 cm de diametro lo cual nos da un volumen de tanque igual a 0.07

m”3 aplicando la ecuacion de volumen de un cilindro
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V=mslisir™

Asumo que lleno todo el tanque con el vapor humedo y calculo cuanto calor

necesito para convertir el vapor humedo a vapor seco.

Aplicando balance de energia [6] tenemos

Q= &(mH)tanque
= (‘mzHg - mlHl)tanque

— i [} w
(mlHl)tanque - M, H1 + my H,

EGnlz = Hz) rangue = M5 = HE + my = Hy

Calculamos primero mdy * B rongue , en este estado inicial:

17



Tabla 2. Datos del tanque 1 en estado inicial de la figura 4

P1 Presion inicial (bar) 10

T1 Temperatura inicial (°C) 184

X Calidad del vapor 50%
Volumen especifico liquido (m”*3/Kg) 0.001133
Volumen especifico vapor (m*3/Kg) 0.1776
Hf entalpia especifica del agua (KJ/KQg) 781.6

Hg entalpia especifica del vapor (KJ/Kg) 2781.7
Masa de vapor humedo (Kg) 6.28
Masa inicial fase liquida (KQg) 3.14
Masa inicial fase vapor (Kg) 3.14

Fuente; SPIRAX SARCO, Tablas de vapor

* Valores encontrados en la tabla de vapor de SPIRAX SARCO

** Como la calidad es el 50% la masa de fase liquida es igual a la masa de fase de

vapor, que es la mitad de la masa total de vapor humedo.
— L ¥ ¥
ECmdy = Hi)rangue — my = Hy + my = Hy

K K
E0mly * Hydraugues = 314 Kg = ’?&1.6%%— 314 Kg = 27817 H—'i

f{m); = Hl)fmnwe = 111945 K;
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En el estado final:

Tabla 3. Datos del tanque 1 en estado final de la figura 4

P2 Presion Final (bar) 10

Masa de vapor humedo (Kg) 6.28
Volumen especifico liquido (m*3/Kg) 0.001133
Volumen especifico vapor (m”*3/Kg) 0.1776
Hf entalpia especifica del agua (KJ/Kg) 781.6

Hg entalpia especifica del vapor (KJ/Kg) 2781.7
Masa final fase liquida (Kg) 0

Masa final fase vapor (Kg) 6.28

FUENTE:

* Como lo que queremos secar es el vapor la masa de fase liquida es cero

[(mdz = H2) rangue = M5 * Hy + My * Hy

K}
[€mlz # Ha)rangue =0 Kg * 7816 Kg + 628 Kg=27617

E(mYs = Hp) Tangue = 17478 K

@ =f(mlz = HE)TIEHE‘HE -[E{mYy = Hl)‘ﬁmq;.xe

19
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Q = 17478 K] - 111945 EJ

@ = 628B3.5 KJ

2.2.3 Distribuidor de vapor

Para el disefio de este distribuidor de vapor se tuvo en cuenta los calculos
realizados en el liboro Mc Graw — Hill, CALCULATION & SHORTCUT DESBOOK,
publicado por CHEMICAL ENGINEERING.

Una norma basica es que cuando la longitud del distribuidor sobre su diametro es

menor que 150, se utiliza la siguiente ecuacién

0.7 + Dp

Se utiliza un tubo de %" de diametro y se quieren 10 orificios, tenemos que el

diametro de cada orificio es de Y16 luego por medio del calculo del area

determinamos la longitud del distribuidor que para este caso es de 10 cm
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Figura 5. Disefio distribuidor de vapor tipo flauta

Fuente: Autor del proyecto

2.2.4 Botella separadora en continuo

SEPARADOR GRAVITATORIO CONTINUO

Se utiliza para la separacion continua de dos liquidos no miscibles de densidades
diferentes. La mezcla de alimentacion entra por la parte superior del separador,
dentro de un tubo que le quita energia cinética y hace que la mezcla entre
tangencialmente al separador; los dos liquidos fluyen lentamente a través del
tanque, se separan en dos capas, y se descargan por los rebosaderos del
separador. Con tal de que los rebosaderos sean lo suficientemente grandes, para
que la resistencia de friccién al flujo de liquidos pueda despreciarse, y la descarga
se haga a la misma presion que existe en el espacio gaseoso situado sobre el
liquido del tanque, el funcionamiento del separador puede estudiarse segun los

principios de la estatica de fluidos. En la siguiente figura se muestra el separador:

21



Figura 6. Disefo sistema de separacion continua

ZB

v )y ZAT y ZA2

Fuente: Autor del proyecto
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Tabla 4. Nomenclatura figura 6

1 Flujo de alimentacion de la mezcla inmiscible

2 Reflujo de alcohol al reactor

3 Flujo de fase pesada

Zt Altura total del liquido en el separador

ZA1 Altura de la capa de la fase pesada
La descarga del liquido pesado se hace a través de un rebosadero

ZA2 conectado al fondo del tanque cuya altura sobre la base del mismo es
ZA2

ZB Altura de la capa de la fase liviana

FUENTE: Autor del proyecto

La resistencia de friccion al flujo es despreciable en las conducciones de descarga

[7], la columna de liquido pesado, en el tubo por el que rebosa dicho liquido, tiene

que equilibrar a la altura, ligeramente superior, de los dos liquidos del tanque.

Mediante un balance hidrostatico se llega a la ecuacién

ZE o +ZAg» g = ZAg» g

Despejando £4. tenemos

g
Mg

Siendo Zt = ZB+ZAA1 la altura total del liquido en el tanque tenemos
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Esta ecuacion indica que la posiciéon de la interfase liquido-liquido en el separador
depende de la relacidn de densidades de los dos liquidos y de las alturas de los

rebosaderos. La ecuacion indica ademas que cuando 2: Yy #s5 son

Im

aproximadamente iguales, la posicion de la interface se hace muy sensible a las
variaciones de ZA2, altura de la columna de liquido pesado. Para liquidos que
difieren considerablemente en su densidad esta altura no es muy critica pero
cuando los liquidos tienen aproximadamente la misma densidad es preciso operar

con cuidado.

Tenemos que Zt = 7,5 cm, y suponiendo que la interface esta a igual distancia del
fondo del tanque que de la superficie del liquido ZA1 =3,75 cm, se sabe que la
densidad del 2 etil hexanol es 840 Kg/m”3 y la del agua es 1000 Kg/m”3 a 40°C,

se despeja ZA2 de la ecuacion mencionada anteriormente tenemos que

Zhy = ZA al— Bzl E
=1 g

Z4: = 0.0375 m*(1- (834 Kg/m”3 /1000 Kg/m*3)) + 0.075*(834 Kg/m”*3 /1000
Kg/m”3)

Z4: = 0.0375 m*(1 -0.834) + 0.075m*0.834

Z4: = 0.006225m + 0.06225m = 0.068775 m
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Luego la altura necesaria para una optima separacion continua es 6,8775cm =

7cm

Comparando este valor con el actual tenemos que debemos bajarle 1cm a esta

altura.

El tamano de un separador viene dado por el tiempo que se requiere para la
separacion, que a su vez depende de la diferencia entre las densidades de los dos
liquidos y de la viscosidad de la fase continua. Con tal de que los liquidos sean
claros y no formen emulsiones, el tiempo de separacidon puede estimarse a partir

de la siguiente ecuacion empirica [8]

6. 2drp
P = Pe

tm

Donde:

t = tiempo de separacion, horas

pA, pB = densidades de los liquidos A y B, Ib/pie3

J= viscosidad de la fase continua, cP

La Ecuacién no es adimensional y han de utilizarse las unidades indicadas.

Para nuestro caso la viscosidad de la fase continua es la viscosidad del alcohol [9]

la cual es 8,8 cP. Luego el tiempo de separacion es 0,33 horas equivalente a

aproximadamente 20 minutos
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2.2.5 Olla de alcohol recuperado

Teniendo como base el disefo del tanque agitado, tenemos como base de calculo
4,15 Kg de Anhidrido Ftalico lo cual por estequiometria nos dice que necesitamos

8,16 Kg de alcohol para producir DOP, este alcohol tiene un exceso del 13,6%.

El alcohol se consume todo en la reaccion excepto el exceso de alcohol, el cual
sera enviado a la olla como alcohol recuperado, este valor segun la estequiometria
utilizada en el informe del diagrama de flujo del proceso de obtenciéon de DOP es

1Kg aproximadamente,

Para tener los datos de las dimensiones de la olla, primero que todo se calculo el

volumen que ocupa el alcohol

V= —

L

La densidad del alcohol en fase liquida en el rango de 20 a 50°C es 833 Kg/m”3
segun la BASF Hoja de seguridad, the chemical company, alojada en la base de
datos de CARBOQUIMICA S.A.

Entonces el volumen de alcohol sera igual a 0.0012 m"3

Este valor se multiplica por un exceso de volumen del 100% lo cual da como

resultado un volumen necesario de tanque de 0.0024 m”"3

Para tener las ollas recicladoras a la misma medida en la estructura del banco de

prueba se toma que la altura del tanque es de 0,2 m, y seguidamente utilizando la
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ecuacion de volumen de un cilindro obtenemos el diametro necesario para esta

altura.

e

B-ZI m

Por lo tanto el diametro es de 0.122 m
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CONCLUSIONES

El area de transferencia necesaria para calentar los reactores hasta 220°C es de
0,01 m?2 y la potencia requerida son 500 watts esto quiere decir que los bancos
de prueba cuentan con el area y potencia necesaria para llevar a cabo el proceso

de calentamiento.

Comparando el area de transferencia actual en los condensadores con el
calculado tedricamente se puede concluir que los condensadores actuales son

muy grandes para lo que se quiere en cuanto al proceso de DOP.

Se debe disefar el tanque agitado de 20 cm de altura y 12 cm de diametro con
agitador de turbina de 4 palas inclinadas a 45°, con ancho de 1 cm y diametro de 5
cm, distancia desde el fondo hasta la pala de 3 cm y con un motor de 1,4 wattios

de potencia.

La potencia P es sdlo la impartida al liquido por el impulsor. No es la ocasionada
por el motor, que incluye en forma adicional pérdidas en el motor y engranaje que
reduce la velocidad. Estas pueden totalizar un 30 a 40% de P.

Para tanques muy profundos y soluciones muy viscosas, generalmente se montan
dos impulsores sobre un mismo eje, uno encima del otro. La potencia combinada

de los dos sera aproximadamente el doble que para una sola turbina.
Se determina entonces que al valor calculado de potencia se debe aumentar al

doble debido a que hay dos impulsores y ademas se le aplica la eficiencia del

motor, lo cual nos da una potencia real de 1,4 wattios.
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Anexo A. Tabla de especificaciones de flujo final

Equipo N° 1 2 3 4 5
RECALENTADOR DISTRIBUIDOR TANQUE |COLUMNA
Descripcién REACTOR
DE VAPOR DE VAPOR Na2CO3 EMPACADA
Capacidad o
cargade |1.5KW 0.22 Lb/h 16 Litros 1.5 Litros |1.2 KW
calor
Temperatura | 120 - 180°C 120 - 215°C 25-215°C 30-40°C 25 -215°C
. _ . Vacio total - 40 |Vacio total - 40 | Vacio total - | Vacio total -
Presion | Vacio total - 40 psig . . . .
psig psig 40 psig 40 psig
Diametro de la
¥2" diametro tubo
Tuberia 1/2"
_ . Numero de tubos|10 cm de 25 cm | 372" de
Dimensiones . 36 cm altura .
7 longitud Altura diametro
. Longitud de los tubos |1/16"  diametro - 12 cm|{1,2 m de
aproximadas 24 cm diametro
24 cm orificio diametro altura
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Equipo N° 1 2 3 4 5
Longitud de la
10 orificios
trayectoria 1.68 m
Materiales |acero acero acero acero acero
de
. |inoxidable inoxidable inoxidable inoxidable |inoxidable
construccion
resistencia
Agitador de 2 eléctrica
Vapor 10 bar, |turbinas Agitador
Vapor 10 bar, 180°C 1200 W
180°C pequefo de
Servicios Calentamiento . Agua de
2 turbinas
con enfriamiento
resistencia

eléctrica 4000
w

0.5 m*3/hr
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Equipo N° 6 7 8 9 10
COLUMNA BOTELLA OLLA OLLA
Descripcién CONDENSADOR
DIRECTA SEPARADORA |ALCOHOL |AGUA
Capacidad o
cargade |14 KW 2050 J/s 10 Litros 2.35 Litros | 8.5 litros
calor
Vapores 200 -
30°C
Temperatura | 25 - 215°C 25 -50°C 25-50°C |25-50°C
Agua Enf. 26 -
22°C
. _ . Vacio total - 40|Vacio total - 40 | Vacio total - | Vacio total -
Presion | Vacio total - 40 psig . . . .
psig psig 40 psig 40 psig
20 cm
Dimensiones | 1.2 m altura 70 cm altura 36 cm altura " 26,5 cm altura
altura
12,2 cm|21,5 cm
aproximadas | 1" diametro 3%2" diametro 20 cm diametro | -
diametro diametro
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Equipo N° 7 8 9 10
Materiales |acero acero acero acero acero
de
_ |inoxidable inoxidable inoxidable inoxidable |inoxidable
construccion
Agua

Servicios

Calentamiento con

resistencia
1.4 KW

eléctrica

enfriamiento

0.5 m*3/hr
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Anexo B. Diagrama del proceso del DOP
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LISTA DE EQUIPOS NOMBRE DE LA CORRIENTE

CODIGO NOMBRE N° NOMBRE
R-1 Reactor Batch 1 Anhidrido ftélico
T-1 Torre Empacada 2 2-Etil-Hexanol
Mezcla de vapores de agua
C-1 Condensador Total 3 ® oy
alcohol
Mezcla de vapores de agua
S-1 Botella Separadora 4 ® ey
alcohol
Botella recolectora de
B-1 5 Condensados de agua y alcohol
agua
Botella de alcohol y
B-2 6 Aguade reaccion
recuperado
Tanque agitado para .
B-3 7 Reflujo de alcohol

Na2CO3
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Anexo C. Diagrama de bloques del proceso para la produccion de DOP

Adicion de materias:
Anhidrido Ftalico
2-Etil-1-Hexanol

10

Calentamiento de las
materias primas para
adicion de catalizador

=

Inicio de la reaccién
hasta llegar al valor
acido minimo

fm

Neutralizaciéon del
producto con
carbonato de sodio

1Nl

Destilacion del
producto con vapor
directo a la masa

o

Enfriamiento del
producto

=

Filtrado del producto

=

Almacenamiento del
producto

37




Anexo D. Data Sheets de los Equipos nuevos

Data Sheet Olla de Alcohol recuperado

DETALLES DE LA OLLA

A - 1/2" g ALIVIO DE PRESION
B - 1/2" @ ENTRADA DE ALCOHOL RECUPERADO
C - 1/2" @ VACIO
D- 1/2" s DESCARGA DE ALCOHOL RECUPERADO
DETALLES DE LAS VALVULAS
BA1 VALVULA PARA CONECTAR VACIO
BA2 VALVULA DE DESCARGA, DRENAJE O PURGA
BA3 VALVULA DE ALIVIO DE PRESION
BA4 VALVULA DE ALIMENTO DEL ALCOHOL
RECUPERADO
TIPOS DE VALVULA VALVULA DE BOLA
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Data Sheet Tanque Agitado

<]

DETALLES DEL TANQUE
A - 12cm g TAPA MOVIL - ALIMENTO MATERIAS PRIMAS
B - 14" @ DESCARGA DE LA SOLUCION ACUOSA
DETALLES DEL AGITADOR

NUMERO DE IMPULSORES 2
ANCHO DE LA PLACA 6 mm
LARGO DE LA PLACA 25cm
NUMERO DE PLACAS POR IMPULSOR 4
LARGO DEL RODETE 40 cm
TIPO DE MATERIAL Acero inoxidable
ANGULO DE INCLINACION DE LAS PLACAS 45°

39



DISTANCIA DESDE EL FONDO DEL TANQUE

AL AGITADOR 3 om
DISTANCIA ENTRE IMPULSORES 7.2 cm
DETALLES DE LAS VALVULAS
VALVULA DE DESCARGA AL REACTOR TS1
TIPO DE VALVULA VALVULADE
BOLA
DETALLES DEL MOTOR
P POTENCIA (W) 0.543
o POTENCIA PARA LOS DOS o
IMPULSORES(W)
N EFICIENCIA DEL MOTOR 75%
P POTENCIA REAL (W) 1.4
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