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Resumen



El presente trabajo se desarrolla en la destileria CubaRon S.A. de Cardenas. En
esta planta, durante los afios de explotacién, se han practicado modificaciones
tecnoldgicas respecto al disefio original. Por ello en este trabajo se realiza un
estudio de casos simulado para determinar el mejor plato para la alimentacion
en las columnas. A través de la simulacion en HYSYS se determinan los puntos
donde realizar los inyectos en las tres columnas de destilacién. La nueva

propuesta garantiza que el grado alcohdlico sea, aproximadamente, 95.5% v/v.



Abstract

The present work is carried out in the CubaRon S.A. distillery of cardenas. In this
plant, during the years of exploitation, technological modifications have been
practiced with respect to the original desing. This is why in this work a simulated
case study is carried out to determine the best dish for the feeding in the columns.
The simulation in HYSYS determines the points where to make the inyections in
the three columns of distillation. The new proposal guarantees that the alcoholic

degree is approximately 95,5% vi/v.



indice

1] (oo 18 o1 o] o HUR USRS 1

Capitulo: Revision bibliografica............ccccuuuiiiiiiiii e 3
1.1 Destilacion de alConOl............coo oo 3
1.2 Compuestos indeseables en el alcohol etilico fino............ccceeeeeeiiiiiiiiiiinn, 5
1 2. B OIS o 5
1.2.2 AIdENITOS. ... ——————— 5
1.2.3 Impurezas que disminuyen el tiempo de permanganato .............cccc......... 7

1.3 Procesos de depuracion vy rectificacion en la produccion del alcohol fino

A e e e e e e e e e e e e e e ———— et e teaaeaaaaaaaaaaataaaaaaaaaaaaaaaaaaaas 8
LIRS TR B 1= 01U = T o ) o RSP 8
1.3.2 ReCtfiCaCiON. ... 9
1.4 Requisitos del alcohol etilico fino............c.oooiii i 11
1.4.1 Requisitos organolepliCoS........c.oviiiii i 11
1.4.2 Requisitos fiSiCOS Y QUIMICOS........c.viiiiiie i, 12
1.5 Columnas de destilacion............c.ooi i 13
1.6 Fundamentos de destilacidon multicomponente....................ocooiiinnnl. 14
1.7 Métodos de calculo de columnas de rectificacion......................oeeeeene. 14
1.8 SIMUIaCIiON A& PrOCESOS. ... .ottt e aaeees 16
1.8 HY S S 17
1.8.2 ASPEN PLUS ... o e 18
1.8.3 CHEMUCAD. ... e 18
1.8.4 SUPERPRO DESIGNER.......cciiiiii e 19
1.9 Modelos termodinamiCOS..........viiieii i 19
1.9.1 Modelos de ecuaciones de estado............ccooviiiiiiiiii i, 19

1.9.2 Modelos de coeficientes de actividad...............cccooiiiiiiin, 20

1.9.3 Comparacion de los modelos termodinamicos basado en el concepto de

COMIPOSICION . .ttt et 23
CoNCIUSIONES PArCIAIES. .....cceeeeiiiiiecee e e e e e e e e eeennnnns 24
Capitulo 2: Materiales y MEtOdOS.........c.vuiiiiieiiie e 25
2.1 Descripcion del proceso teCnOlOGICO ........oeevvuuiiniiiieeieeee e 25
2.2 Seleccion del SIMUIadOr..........oooiiiiee e 27

2.3 Estrategia general para la simulacion digital en HYSYS ... 27



2.4 Seleccion del modelo termodinAmiCO ......couieie e 27
2.4.1 Modelos de propiedades termodinamicas.............cccovvviiiiiiiiiianennn. 27
2.5 Simulacion del casode estudio. ... 28

2.6 Simulacion de las columnas de destilacion (recuperadora, desflemadora y

FECHfICAdOra). ... o 29
Capitulo 3: Analisis de resultados............ooeeiiiiiiiiiiiiiiee e 30
3.1 Modelo termodin@mICO. .........ouiiiiiiiieeee e 30
3.2 Corriente de COME......uuiiiiiiiiiiieee et 30
3.3 Analisis del CasSO DASE.........ouuiiiuiiiiiiiee s 31

3.4 Andlisis de sensibilidad ..............ouuuiiiiiiiii e 33

3.4.1 Comportamiento del grado alcohdlico en el alcohol etilico fino con respecto
al alcohol flema..... ..o e 33

3.5 Efecto del plato de alimentacién de la columna desflemadora en el grado
alcohdlico del alcohol etilico fiNO..........eeeiiiiiiiee e 34
3.6 Efecto del plato de alimentacion de la columna rectificadora en el grado
alcohdlico del alcohol etilico fiNO...........cooiiiiii s 35

3.7 Efecto del plato de alimentacion de la columna recuperadora en el grado

alcohdlico del alcohol etilico fiNO..........oeeiiiiiiiiie e 36
(©70] g o3 [0 E7T0] o = 30PN 37
ReECOMENAACIONES. ... .. e 38
BIbliOgrafia. ... ..ot oo 39

AN X O . e 44



Introduccién

La Corporacién CubaRon S.A. fue fundada en el afio 1993 para la produccién y
comercializacion de rones y licores tanto en el mercado nacional como para la
exportacidn, contando con marcas de un alto prestigio y calidad como el Havana
Club, Santiago de Cuba y Cubay. Posee una red en todo el pais de plantas

productoras que incluyen destilerias para la obtencion de alcoholes finos.

El proceso de produccién de etanol ha sido inmensamente refinado y actualizado
en anos recientes lo que le ha permitido mayor eficacia. Este varia ligeramente
para cada uno de los tres usos principales del etanol (bebidas, industrial y
combustible), pero los pasos fundamentales para su obtencion son los mismos.
La fermentacién es el primer paso para la obtencion del etanol, proceso donde
los azucares contenidos en los jugos de cafia y las mieles son transformados
con la ayuda de levaduras. Después, el etanol fermentado pasa a las columnas
de destilacion, donde a través de un proceso de evaporacion los compuestos se
separan y se obtiene el alcohol y la vinaza. La etapa final es la deshidratacion,
en la que se retira el agua del alcohol y se obtiene el etanol carburante o el etanol
anhidro. La produccién del etanol es considerada por algunos estudiosos como
una gran alternativa para el cambio de la matriz energética, por ser clasificada

como una fuente limpia y renovable de energia.

La destilacion se ha practicado de una forma u de otra desde hace siglos, esta
practica era de importancia fundamental para los alquimistas, al rastrearse en la
historia el origen de estos, se remonta a Grecia, hacia el afio 300 antes de Cristo,
recogiendo aportaciones egipcias y babilénicas. Su mayor esplendor en la
antiguedad parece haberse alcanzado en Alejandria entre los afios 200-300
después de Cristo. Hay pruebas documentadas de que los trabajos de estos
alquimistas llegaron a los arabes y los aparatos que utilizaban para la destilaciéon
son descritos por Marco Graco, en el siglo VIII, en el que puede considerarse el
primer documento histérico sobre la destilacién de vinos, aunque no se indica
nada sobre las caracteristicas del destilado obtenido. La destilacion es unos de
los métodos de separacidon mas comunmente usados en la industria quimica, de

tal forma que para el célculo y disefio de columnas de destilacion se han



empleado diversas herramientas para determinar el numero de platos y el
tamano de la columna. Dependiendo del numero de componentes en la mezcla
a separar, la destilacion se denomina binaria o multicomponente, y se emplean
diferentes métodos de calculo. Para mezclas multicomponentes, la separacion
de los componentes depende de la distribucion de las sustancias entre la fase
gaseosa y la fase liquida; se aplica a los casos en los que todos los componentes

estan presentes en las dos fases.

En la destileria CubaRon S.A. ubicada en Cardenas se han modificado, respecto
al disefio original, los platos donde se realiza la alimentacion, puesto que se han
visto afectados los parametros de calidad en las extracciones laterales de las
columnas desflemadora y recuperadora, asi como el producto final, alcohol

etilico fino, que se obtiene en la columna rectificadora.

Problema: ; Como identificar el mejor plato de alimentacion para cada columna?

Hipétesis: Si se realiza un estudio de casos simulados se podra determinar el

mejor plato para cada alimentacién.

Objetivo General: Evaluar, mediante simulacién de casos de estudio, la

seleccion del mejor plato de alimentacion.

Objetivos especificos:

e Determinar, mediante una revisiébn bibliografica, el simulador mas
adecuado para el estudio de purificacion del alcohol etilico fino.

e Realizar el muestreo de los datos que definen los parametros de calidad.

e Seleccionar el paquete termodinamico que mejor se ajusta al modelo de
simulacion.

e Simular las tres columnas de destilacion para determinar los mejores
puntos de inyectos.

e Determinar la calidad del modelo mediante el ajuste al caso base y el

analisis de sensibilidad.

Capitulo 1: Revision Bibliografica



1.1 Destilacion de alcohol

Segun Pulido, (2016) la destilacion es una técnica comun para la separacion de
corrientes liquidas con dos 0 mas componentes que requiere una gran demanda
energética y constituye una de las operaciones unitarias mas importantes en la

industria quimica.

Olafadehan et al, (2013) plantean que la destilacion es una técnica
extensamente practicada para separar mezclas de especies quimicas en el

petroleo, gas natural, liquidos, y sustancias quimicas industriales.

La destilacion es una de los procesos de separacidon mas importantes a nivel
industrial, es una operacion unitaria utilizada para separar sustancias mezcladas
en fase liquida o estado de vapor, considerando la diferencia entre sus puntos
de ebullicion; este proceso consiste en la evaporacion, condensacion y la

recoleccion de las fracciones de los compuestos. (Gonzalez, 2008)

Frente a otras operaciones de transferencia de masa, la destilacion presenta la
gran ventaja de que no necesita la adicién de otros componentes para efectuar
la separacidn, como ocurre en el caso de la extraccidén con disolventes, con lo
gue no son, por tanto, necesarias posteriores etapas de separacion (Mc Cabe,
2007).

Clasificacion de la destilacion: (Francisco, 2009)
a) De acuerdo al numero de componentes:
e Binaria: 2 componentes
e Multicomponente: mas de 2 componentes
e Compleja: cuando el numero de componentes individuales no estan

identificados como componentes, pseudo-componentes.

b) De acuerdo al tipo de separacion:

e Destilacion flash.



e Destilacion diferencial.
e Destilacion por arrastre de vapor.

e Destilacion fraccionada.

c) De acuerdo a su operacion:

e Por lotes.
e Continua.
e Atmosférica.

e Al vacio.

Segun Cruz, (2016) el alcohol etilico obtenido por via fermentativa a partir de la
cafa de azucar es de gran utilidad. Sus multiples aplicaciones hacen que tenga
una gran demanda, por lo que resulta importante el incremento de su produccion

de manera eficiente.

Granger, (1988) plantea que los mayores componentes de las bebidas destiladas
son el alcohol etilico (C2HsOH) y el agua. La combinacion de estas dos
sustancias en una mezcla directa no produce una bebida sabrosa,aunque esto
cambia al adicionarle componentes con caracter propio, y que dan aroma y sabor
que hacen sumamente atractivo su consumo. Las bebidas destiladas son las
descriptas generalmente como aguardientes y licores; sin embargo la
destilacion, agrupa a la mayoria de las bebidas alcohdlicas que superen los 20°
de carga alcohdlica.

En Cuba la materia prima es el alcohol técnico B o alcohol flema que se recibe
de las destilerias del MINAZ. El alcohol técnico B se obtiene por la fermentacién
de las mieles de la cafa de azucar aunque en algunos paises como Brasil se
hace a partir del jugo directo de la cafa, una vez recibida, es procesada mediante
un proceso de rectificacion por hidroseleccion en el que se eliminan las

impurezas contenidas en él hasta los limites admisibles para el ser humano



obteniéndose el alcohol fino A para la fabricacion de rones y licores. (Gonzalez
et al, 1988)

1.2 Compuestos indeseables en el alcohol etilico fino

Es de general conocimiento que hay compuestos en el etanol que desde el punto
de vista quimico-fisico y organoléptico convienen o no para la fabricacion del ron,
asi como otros que son necesarios que estén presentes pues aportan aromas,
pero hasta ciertos limites nada mas. Por tal motivo se hace imprescindible
conocer la influencia de cada componente en el alcohol fino y la mejor forma de
eliminar los indeseables o0 al menos minimizar su presencia en el alcohol etilico

resultante de la destilacion. (Melo et al, 1991)

1.2.1 Esteres

Su produccion en la fermentacién se ve beneficiada por las altas temperaturas,
aunque una gran cantidad de los mismos se forman por la accién de los
alcoholes con los acidos grasos durante la destilacion, influenciada en mayor o
menor medida por el tipo de material de construccion del equipamiento utilizado.
Son las impurezas menos toxicas en el alcohol fino y tienen influencia
determinante en el sabory el olor del alcohol etilico dentro de una extensa gama
de tonalidades, siendo aceptable una concentracion de hasta 35 mg/L de los
mismos. El mas importante de todos es el acetato de etilo (constituye mas del
90% de los ésteres totales en el etanol) comunicando calidad de aroma hasta 10
mg/L con clara referencia sensorial a frutas.

Es necesario tener cuidado con la presencia en el alcohol fino del acetato de
isoamilico o éter isoamilico que es indeseable pues recuerda la presencia del
fusel, ademas del desagradable olor a flores del butirato de etilo, pripionato de

propilo, propionato de butilo, etc.

1.2.2 Aldehidos



Se forman durante la fermentacion, pero no son producto del desdoblamiento de
los azucares, sino de la constante de oxidacion de alcoholes primarios a
aldehidos y estos después a acidos, permitiéndose en el alcohol fino
concentraciones no mayores de 12 mg/L, debido a que son impurezas no
deseadas en el alcohol (aldehidos alifaticos), pues son destructores del aroma y
tienen elevada toxicidad. Con una adecuada operacion del sistema de
rectificacion, son sumamente faciles de eliminar y es propdsito en una destileria
obtener el alcohol fino aun mas limpio en aldehidos que el maximo permisible.
Exceptuando el acetaldehido, los de bajo peso molecular suavizan el aroma,
pero los aldehidos pesados de alto peso molecular proporcionan un
desagradable olor a frutas y son irritantes, muy profundos y sofocantes.

Dentro de estos esta la acroleina o aldehido acrilico (que tiene olor fuertemente
irritante y es un enérgico agente lacrimdégeno), también el diacetilo, que son

producidos por bacterias en la fermentacion.

Segun Suomalainen y Lehtonen, (1980) los ésteres forman el grupo mas
interesante y numéricamente mayor de compuestos aromaticos de las bebidas
destiladas y aunque algunos pueden provenir de las materias primas, este origen
no se considera el mas importante. Su cantidad y proporciones entre los

diferentes tipos, son de gran importancia para el aroma de una bebida.

Nykanen, et al (1977) plantean que en la fermentacién alcohdlica la proporcién
de los ésteres etilicos de acidos grasos transferidos al medio, disminuyen con el
aumento de la cadena carbonada. Experimentos realizados han mostrados que
el nivel de ésteres en una bebida alcohdlica no depende solamente de la
concentracion de estos, formados durante la fermentacion. En presencia de
levadura el nivel puede cambiar en dependencia de la temperatura, el pH, la

concentracion de alcohol y el tipo de levadura.

1.2.3 Impurezas que disminuyen el tiempo de permanganato
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El exceso de las impurezas que a continuacion se mostraran traen consigo una
gran disminucion del tiempo de permanganato afectando asi la calidad del
producto. (Melo, et al 1991)

a) Piridinas: son muy desagradables tanto las piridinas como las pirasinas y la
mayoria de ellas se eliminan junto al aceite de fusel y después en el agua de
lavado. El resto suele eliminarse con la flemaza o agua de lutero, por lo cual debe
limitarse y no usarse indiscriminadamente la recirculacion tanto del agua de

lavado como de la flemaza.

b) Acidos grasos volatiles: a pesar de que en el alcohol procedente de la
destiladora o despojadora hay presencia de mas de 20 acidos diferentes, el de
mayor proporcion es el acido acético o acido etandico con un 95%. La existencia
de estos acidos es debido a la sintesis de aminoacidos y el crecimiento de las
levaduras, proporcionandole caracteristicas irritantes y desagradables al alcohol

fino.

c) Metanol: las pectinas son polisacaridos complejos que acompafan a la
glucosa que por accién del calor, acidos, alcalis o fermentos se hidrolizan
produciendo entre otros compuestos el metanol. Estos polisacaridos aparecen
en abundancia en la remolacha, los citricos y las manzanas; pero como la
materia prima utilizada en la industria alcoholera en Cuba es la mezcla de cafia,
la presencia de metanol en el alcohol fino es tan pequena, casi despreciable, que
el analisis de determinacién del mismo en el etanol es mediante fotocolorimetria

y solamente se exige que sea no detectable su presencia.

d) Amoniaco y aminas: el amoniaco se produce posiblemente en la baticion o
vino fermentado por descomposicion de materia organica que es extraido
posteriormente por el vapor en la destilacion. Asi mismo, varios atomos de
hidrégeno del amoniaco pueden ser reemplazados por grupos alquilo, por lo que

se producen derivados alquilados del amoniaco, llamados aminas.

e) Impurezas azufradas: junto al grupo de alcoholes superiores, aldehidos,

piridinas,metanol y aminas, son compuestos tolerables sensorialmente. Mucho
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de estos compuestos como los tioalcoholes o mercaptanos y el sulfuro de
hidrogeno pueden formarse debido a materias primas tratadas por sulfatacion o
putrefaccion de las proteinas y de las levaduras, pero operacionalmente en el
sistema de destilacion se eliminan facilmente por el respiro de incondensables
del sistema de condensadores, junto con el amoniaco y dioxido decarbono. La
presencia de estos compuestos sulfurados disminuyen grandemente el tiempo

de permanganato y pueden ser detectados por el olor.

1.3 Procesos de depuracion y rectificacion en la produccion del alcohol fino
A

1.3.1 Depuracion

El objetivo principal de la depuradora es extraer la mayor cantidad posible de
volatiles o cabezas (aldehidos fundamentalmente y ésteres). También es de vital
importancia la eliminacion en esta operacion del fusel (compuesto por los tres
alcoholes superiores: isobutilico, n-propilico, e isoamilico) y junto a este, de las
aminas. (GEPE, 2008)

Segun las impurezas que se desean eliminar pueden elegirse diversos arreglos
tecnolégicos. La destilacién ordinaria no permite la separacion de azedétropos y
frecuentemente su uso no es econdmico para la separacion de sustancias de
punto de ebullicion muy cercanos entre si, debido a que el equipo y los costos
de operacion serian demasiado altos. Es posible encontrar algun otro liquido
cuya presencia en las columnas cambie las volatilidades relativas de los
componentes originales facilitando asi su separacion. Cuando se aplica esto la
destilacion puede llamarse azeotropica, el otro liquido adicional forma un
azeotropo con uno o varios componentes. La extractiva es la que mas se utiliza
para la mayoria de las aplicaciones industriales debido a la ventaja principal de
tener mas ahorro energético. Otra ventaja es que puede fijarse sin problemas

la cantidad de solvente (liquido adicional) y de flujo.Esto no pude hacerse en la
azeotropica pues queda limitado por restricciones de volatilidad.Sabiendo que lo
que hace variar las volatilidades de una impureza es la graduacion
alcohdlica,para variar la concentracién de etanol se utiliza una corriente de agua
0 como en algunos casos,flemaza o “agua de Lutero”, que es el desecho del

sistema de la rectificadora y es un agua caliente con un 0,02% en peso de etanol.



Debido a la utilizacion del agua este tipo de destilacion extractiva se denomina
hidroseleccion. (GEPE, 2008)

La ventaja también de la hidroseleccion es que al entrar el alcohol crudo a un
plato donde ya es baja la concentracion de alcoholes, favorece la eliminacion de
fusel, impureza hibrida que se comporta como si fuera una impureza de tope o
de cabeza, subiendo y eliminandose parcialmente en el tope de la depuradora,
saliendo con los vapores de aldehidos y ésteres ligeros con una concentracion
alcohdlica baja en el tope. (Cruz, 2016)

En un plato donde la concentracion de etanol es tal que la volatilidad del fusel no
es alta, se hace una extraccion en fase liquida del mismo, asi como algunos
ésteres pesados, debido a que se acumulan en esa zona. (Cruz, 2016)

Una depuradora que no trabaje con flema o “agua de Lutero” (sin dilucion), no
realizara una buena depuracion, pues solamente podria extraerse por el tope los
volatiles (cabeza) compuestos por aldehidos principalmente y algunos ésteres (a
concentraciones elevadas), pero jamas podria extraerse fusel producto a su baja
volatilidad relativa a la concentracién del etanol presente en el tope de dicha
depuradora, ademas del mayor consumo energético. (GEPE, 2008)

Por tal motivo en este tipo de depuradora saldria una corriente liquida por el
fondo con una graduacién alcohdlica aproximada entre 50 — 60 GL, rica en
impurezas de cola y cargada de fusel, ademas de ésteres de elevada masa
molecular y algunos aldehidos que no fueron separados,lo cual recargaria el
trabajo de la rectificadora. (GEPE, 2008)

1.3.2 Rectificacion

Segun GEPE, 2008 la rectificacion es la destilacion fraccionada a que se somete
una corriente ya sea para purificarla o para separar su constituyente. La
rectificacion de alcohol tiene como objetivo separar el alcohol etilico lo mas puro
posible y concentrarlo. Se llama destilacion fraccionada porque en vez de
recoger un solo producto en lo alto de la columna, se efectian tomas intermedias
a distintos platos del equipo, previamente calculados segun las volatilidades
relativas de los componentes para recoger en cada plato una fraccion
determinada de impureza. El liquido que sale por el fondo de la rectificadora es
la llamada flemaza o agua de lutero con una graduacion alcohélica practicamente

nula. Hacia arriba de plato en plato, aumentara la graduacién alcohdlica en dicha
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columna hasta llegar al tope de la misma. Debido a esto, en los platos inferiores
de dicha columna (graduacion alcohdlica baja) se podra hacer extracciones de
fusel en fase de vapor por ser alta la volatilidad del mismo. De igual modo, en
platos superiores donde la concentracion es alta (93 — 95 GL) se puede hacer
extracciones de fusel y ésteres pesados en fase liquida, donde la volatilidad es
baja, habra menos concentracién de esta impureza en fase vapor y se
concentrara en mayor cantidad en fase liquida que es donde se extrae.

Por el tope altamente alcoholizado de la rectificadora saldran en fase vapor hacia
los condensadores, pequenas cantidades de aldehidos que no fueron separados
en la depuradora y salieron en el alcohol depurado que se alimenta a la
rectificadora. Debido a que en los ultimos platos habra menor cantidad de
aldehidos en fase liquida por su alta volatilidad, es por esa razén que de dos a
tres platos por debajo del tope se hacen extracciones de alcohol de alta calidad.
(Cruz, 2016)

El grado alcohdlico del alcohol A debe mantenerse entre 96,0 — 96,5% vlv,
preferentemente este ultimo. Es sumamente importante lograr una rigurosidad
en la operacion de la rectificadora y sobre todo la estabilidad en la misma,
evitando inestabilidad en el grado alcohdlico del alcohol A. Es necesario
mantener la concentracion en el rango planteado y para lograrlo, se debe variar
la alimentacion a la rectificadora y no regulando la salida del alcohol A. La
regulacion del grado por el flujo del alcohol A se debe hacer solo durante la
arrancada o cuando por causas extraordinarias el grado es inferior a 96 GL. Se
hace insistencia en cuanto al grado alcohdélico del alcohol A, pues por ejemplo,
en un alcohol que sale de la rectificadora a 94 GL existe 30 veces mas n-propanol
(alcohol superior) que si el mismo alcohol se obtuviera a 96 GL. Si el grado oscila
entre 94,0 - 96,5 se incrementara en el alcohol A la concentracion de esteres y
cuando se desalcoholice la columna rectificadora se elevara el fusel y el alcohol
se pondra amargo. Debe tenerse cuidado con la operacion de los condensadores
(flujos de agua, extracciones de impurezas, etc.) pues su mala operacién puede
acumular aldehidos en la columna, hasta el punto de tener que limpiar el equipo
evaporando solucion alcohdlica al 5 % neutralizada con hidréxido de sodio.
Debido a la constante oxidacion de alcoholes a aldehidos y de estos acidos
también es de cuidado la extraccion de acidez en los condensadores, pues
disminuyen el tiempo de permanganato grandemente. El pH maximo del “agua
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de Lutero” sera aproximadamente 7,1 — 7,2. Esto es de gran importancia, debido
a que si dicho pH sube indica que hay arrastre alcalino en el vapor de la caldera,
formando espuma en la rectificadora y disminuye grandemente la calidad (tiempo
de permanganato). (GEPE, 2008)

Es necesario destacar que en los trabajos de Griastnov et al, (1974) se indica
que el componente clave en la depuracién y rectificacion del alcohol es un éster,

el propianato de etilo, el que empeora decididamente la calidad del alcohol.

1.4 Requisitos del Alcohol Etilico Fino
1.4.1 Requisitos organolépticos

Segun NC 792:2015 el alcohol etilico fino debe cumplir con los requisitos

siguientes:

Aspecto: Liquido incoloro, brillante, sin sedimentos para los tipos superfino, fino
y rectificado que se mantendra tras dilucion al 30% v/v con agua destilada. Los
alcoholes etilicos flema podran presentar ligera coloracién amarilla y turbidez.

Los alcoholes deshidratados presentan turbidez.

Olor: Caracteristico. Irritante sin olores extrafios en los tipos superfino, fino,
rectificado y flema. Los alcoholes deshidratados podran presentar olores

extrafos ajenos al alcohol.

Sabor: Los alcoholes superfino y fino diluidos al 30% v/v con agua destilada

presentaran sabor neutral, ligero picor y nota dulce caracteristica.

1.4.2 Requisitos fisicos y quimicos

Segun NC 792:2015 el alcohol etilico fino debe cumplir con los requisitos

establecidos en la tabla siguiente.
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Tabla 1: Requisitos para el alcohol etilico fino.

Requisitos

Alcohol Etilico Fino

Grado alcohodlico % viv a 20°C

95.5

/L de AA (maximo)

(minimo)

Tiempo de permanganato (min) >30
Acidez total mg de acido acético/L de | 15
AA (maximo)

Aldehidos mg de acetaldehido / L de | 12
AA (maximo)

Alcoholes superiores mg de alcoholes | 55
superiores / L de AA (maximo)

Eteres totales mg de acetato de etilo | 35

Segun la NC- XX, 2009 el alcohol debe cumplir con las especificaciones

siguientes:

Tabla 2: Especificaciones de Calidad del Alcohol Etilico Fino

Especificaciones Alcohol Etilico Fino
Grado alcohdlico (°GL) 96.0 (min)

Acidez Total (mg/ L A.A) 15 (max)

Tiempo de Permanganato (min) 35 (min)
Acetaldehido (mg/ L A.A) 3 (max)

Acetato de etilo (mg/ L A.A) 30 (max)
Alcoholes superiores (mg/ L A.A) 15 (max)

En sus trabajos sobre modelacion matematica del tratamiento Griastnov et al,
(1974), encuentra que si se toman como variables del proceso la cantidad de
carbon activo, el tiempo de contacto y el porciento de separacion de impurezas,

se llega a obtener la calidad deseada del alcohol en sus tres parametros
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fundamentales: tiempo de permanganato de 28 min, contenido de aldehidos 3

mg/L y contenido de esteres 20 mg/L.

1.5 Columnas de destilaciéon
La columna de destilacion es un dispositivo que se usa para separar los
componentes de una mezcla usando las propiedades termodinamicas de los

propios componentes. (Olafadehan et al, 2013)

Las columnas de destilacion se clasifican de muchas formas. En cuanto a la
posicion, pueden colocarse en vertical, horizontal o inclinadas. La mas habitual
es en vertical, y es muy extraiio encontrar columnas en otra posicion. El motivo
mas usual para no poner la columna en vertical es que se requiera una altura

excesiva. (Hermoso, 2013)

Segun Treybal (2001) existen diferentes tipos de columnas de destilacion entre
las que se encuentran las siguientes:

e Torres de bandejas

e Torres de pared mojada

e Torres rociadores y camaras rociadoras

e Torres con tabiques y bandejas regadoras

e Torres de relleno

e Torres por lotes
Las torres de bandejas son cilindros verticales en los que el liquido y el gas se
ponen en contacto, en forma escalonada, en bandejas o platos. El liquido entra
por la parte superior y fluye hacia abajo por gravedad en el camino descendente,
fluye a través de cada bandeja y por medio de un vertedero hacia la bandeja
inferior siguiente. El gas pasa hacia arriba a través de aberturas en la bandeja,
luego burbujea en el liquido para formar una espuma, sale de la espuma y pasa

a la bandeja inmediata superior.( Treybal, 2001)

1.6 Fundamentos de destilacion multicomponente
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La destilacion separa los componentes de una mezcla liquida basandose en las
diferencias de sus puntos de ebullicion. Es el proceso basico para la industria de
procesos quimicos, manejando 90-95% de todas las separaciones para la
recuperacion y purificacion del producto. La destilacion se define como la
separacion fisica de una mezcla en dos o mas fracciones que tienen diferentes
puntos de ebullicién. Esta operacion es la mas empleada e importante en las
refinerias e industrias quimicas. Lo que ocasiona que una gran parte de la
energia usada en estas empresas es consumida en los procesos de destilacion
(Treybal , 2001).

La destilacion multicomponente es la separacion de mezclas con mas de dos
componentes. Es el proceso en el cual se aprovecha los diferentes puntos de
ebullicibnde cada uno de los componentes para separar las mezclas. Si dos
sustancias tienen el mismo punto de ebullicion la destilacion no podra ser usada

para separarlas.

Segun Santillana, (2017) para la separaciéon de mezclas homogéneas de fluidos
se suele emplear la destilacion. Sus principales ventajas son:

e Habilidad de manejar un amplio rango de capacidades y productos

e La habilidad de manejar un amplio rango de concentraciones
de alimentacion

e La habilidad de producir una alta pureza de productos.

1.7 Métodos de calculo de columnas de rectificacion

En la bibliografia existe un gran nimero de métodos iterativos para la resolucion
de este tipo de problemas. En general todos ellos recurren a la separacion de
ecuaciones, a una linealizacion mediante técnicas del tipo Newton-Raphson o a
una combinacién de ambas técnicas. Los diferentes métodos existentes pueden

clasificarse en cuatro grandes grupos del modo siguiente (Kister,1992):

1.-Métodos de punto de burbuja (BP). Calculan la temperatura de los pisos por
resolucion de la ecuacién del punto de burbuja.
2-Métodos de Suma de Caudales (SR). Usan los balances de energia para

obtener la temperatura de los pisos.
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3-Métodos de Newton 2N. Calculan la temperatura y el flujo total al mismo
tiempo, pero las composiciones en un paso separado.

Estas tres clases de métodos separan las ecuaciones MESH (balances de
Materia, relaciones de Equilibrio, Sumatorios de fracciones molares y balances
de Entalpia) en grupos, que resuelven a través de una serie de pasos.
4-Métodos de Newton Global o de Correccién Simultanea (SC).Resuelve las

ecuaciones MESH juntas.

Los métodos clasicos de calculo etapa a etapa y ecuacion a ecuacion de Lewis-
Matheson y de Thiele-Geddes constituyeron un primer intento de resolucion de
las ecuaciones MESH, pero, aunque ambos fueron ampliamente utilizados para
calculos manuales en los afos siguientes a su aparicién en la bibliografia,
presentaron un comportamiento numeéricamente inestable cuando se intent6 su
programacion en ordenador digital, debido a sus sucesivas iteraciones. Por este
motivo, el desarrollo de procedimientos adecuados de convergencia, como el
llamado Método Theta (Holland, 1963) o el Método Theta Univariable (Lyster et
al, 1959), han mejorado estos métodos y han sido utilizados con éxito en

diferentes versiones.

Posiblemente fueron Greenstadt et al, 1958 los primeros en utilizar el método de
Newton-Raphson para el calculo de las ecuaciones MESH, resolviendo todas las
ecuaciones de forma secuencial para cada etapa, primero en la seccién de
enriquecimiento y después en la de agotamiento, a partir de valores estimados

para las composiciones en los extremos de la columna.

La utilizacion de malas suposiciones iniciales en la técnica de Newton-Raphson
puede conducir a no alcanzar la convergencia dentro de un numero razonable
de iteraciones. Deberia entonces seleccionarse un nuevo conjunto de
suposiciones para las variables de salida y reiniciar el proceso, aunque a veces,
es imposible encontrar un conjunto de suposiciones iniciales adecuado.
(Benallou et al, 1986; Seferlis y Hrymak, 1994)

1.8 Simulacion de procesos
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La simulacion es una técnica numérica para la resolucion de problemas. Sus
origenes estan en la teoria de muestreo estadistico y analisis de sistemas fisicos
probabilisticos complejos. El aspecto comun de ambos es el uso de numeros y
muestras aleatorias para aproximar soluciones. La simulacion consiste
basicamente en construir modelos informaticos que describen la parte esencial
del comportamiento de un sistema de interés, asi como en disefar y realizar
experimentos con el modelo y extraer conclusiones de sus resultados para

apoyar la toma de decisiones.(Camejo et al, 2018)

Simulacién, es el proceso de disefiar un modelo de un sistema real y conducir
experimentos con este modelo, con el propdésito de entender el comportamiento
del sistema o de evaluar varias estrategias para la operacién del mismo
(Hernandez, 2009).

Segun Castillo, (2012) la simulacién de procesos, ya sea a través de simuladores
comerciales o cualquier lenguaje de programacion, es una herramienta que
proporciona innumerables facilidades a la industria quimica, petrolera,
energética y demas, contribuyendo a convertir los objetivos de una compania en
realidad, pues una planta virtual, construida con simuladores, es la mejor forma
de ahorrar dinero, tiempo, y de proteger al medio ambiente y las vidas humanas

de quienes trabajan en las plantas.

Entre las aplicaciones mas recientes se tienen el uso del simulador DESTIL,
desarrollado en Brasil y los simuladores TERMOAZUCAR, ACOPLA, SIMFAD y
SIDEL desarrollados en nuestro pais. También se cuenta con aplicaciones de
simuladores comerciales como HYSYS, ASPEN PLUS, CHEMCAD vy
SUPERPRO DESIGNER a la industria alcoholera. (Pérez, 2012)

1.8.1 HYSYS
HYSYS es un simulador de procesos de Hyprotech soportado en Windows,
completamente interactivo con estructura modular no secuencial; presenta

propagacion de la informacion bidireccional y un flujo de la informacién parcial.
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Posee un entorno de simulacion modular tanto para el estado estacionario como
para el régimen dinamico. Ademas, a partir de sus propiedades termodinamicas
es capaz de realizar un analisis del medio donde se desenvuelve el proceso,
para localizar las barreras de separacion asi como las curvas de destilacion que
definen al sistema de separacion, y realiza un disefio moderno y econémico de
sistemas binarios y terciarios (ProModel, 2013).Dispone de rigurosos modelos
para la evaluacion de propiedades fisicas y termodinamicas y de una base de
datos de cerca de 1500 componentes que permiten el calculo de propiedades de
compuestos reales e hipotéticos; cuenta con un amplio conjunto de operaciones

unitarias y otros utilitarios.(Lauzurique et al ,2016)

Da la facilidad de modelar la integracion de procesos y utiliza modelacion
dindamica para la construccion del diagrama de flujo. Permite seleccionar los
meétodos correctos y los parametros de interaccidon que mejor describen los
sistemas de separacion, a partir de sus propiedades termodinamicas, es capaz
de realizar un analisis del medio donde se desenvuelve el proceso para localizar
las barreras de separacion asi como las curvas de destilacion que definen al
sistema de separacion y realiza un disefio moderno y econdmico de sistemas
binarios y terciarios. Tiene la capacidad de predecir variables para implementar
controles, puede perfeccionar el tiempo real de optimizacion para alcanzar mayor
eficiencia operativa, asi como mas ganancia. Posee un sistema experto de

procesos para el mantenimiento, disefio y operaciones. (Pérez, 2012)

HYSYS es una herramienta que proporciona una simulacion de un sistema del
cual se conocen los parametros que lo describen. Por lo tanto es importante
destacar que si bien se lo utiliza como herramienta de disefio, probando varias
configuraciones del sistema para optimizarlo, es el ingeniero quien efectua el
disefo, al comparar los resultados de cada simulacion.

Por otro lado, los resultados de una simulaciéon no son siempre fiables y estos se
deben analizar criticamente, ya que los mismos dependen de la calidad de los
datos de entrada, que las correlaciones de las propiedades termodinamicas
utilizadas sean las apropiadas, y de la adecuada eleccion de los niveles de
complejidad o hipétesis adoptadas al seleccionar cada equipo/modulo en el
diagrama de flujo de informacién (médulo en el simulador) versus la planta real.
(Godoy et al , 2008)
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1.8.2 ASPEN PLUS

El simulador ASPEN PLUS elaborado por Aspen Plus Technology Inc. ofrece
una biblioteca completa de modelos de operaciones unitarias que permiten
simular un amplio rango de procesos, desde una simple columna de destilacion
hasta una planta completa de produccion de alcohol.

Da la facilidad de especificar cualquier numero de componentes, flujos de
entrada, etapas, reacciones y sus modelos pueden manejar solidos y electrolitos.
Mediante el empleo de la capacidad de optimizacion que posee se pueden
determinar las condiciones de operacion para maximizar una determinada
funcidén obijetivo, sin limite en las restricciones ni en las variables a mover.
Ademas, no solo puede mejorar los calculos de capacidad de equipamiento o de
operacion, sino puede estimar el costo de inversion y evaluar la economia del

proceso. (Pérez, 2012)

1.8.3 CHEMCAD

De la Chemstations Inc., CHEMCAD es un software para el analisis y simulacién
de procesos en estado estacionario, usado por aproximadamente 1000
compafias quimicas lideres. Puede ser usado para el disefio y redisefio de
plantas, brinda calculos termodinamicos de equilibrio liquido-vapor y liquido-
liquido, calculos cinéticos, ademas de calculos de impacto medioambiental y
pérdidas de calor al ambiente. Trata procesos desde destilacion (hasta 100
etapas), condensadores, rehervidores, bombas, valvulas, secadores, hasta
manejo de solidos, ademas de disponer de facilidades de analisis de corrientes,
de seguridad y de integracién de procesos mediante tecnologia Pinch, asi como
facilidades de estimacidn de costos y de generacidén de gréaficos y reportes.
Posibilita la construccion del diagrama de flujo y tiene interface con hojas de
calculo y Autocad. (Pérez, 2012)

1.8.4 SUPERPRO DESIGNER
El simulador SuperProDesigner de la Intelligen Inc. es un conjunto de diferentes

herramientas de simulacion que usan la misma interfaz y solo difieren en los
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modelos matematicos o modulos de los equipos que caracterizan a cada rama
industrial. Las principales cualidades que presenta estan referidas a su
capacidad de representar procesos continuos, batch o combinaciones de ellos,
siendo un sistema muy versatil para la industria biotecnoldgica, farmacéutica,
alimenticia, tratamiento de residuales y agua, control de medio ambiente y otras.
Este sistema tiene una base de datos muy amplia para compuestos quimicos.
Es capaz de simular operaciones unitarias para las cuales posee una base de
datos de cerca de 140 de ellas, asi como realizar los calculos de los balances de
masa, energia, dimensionamiento de equipos y del impacto medio ambiental de

dichos procesos. (Pérez, 2012)

1.9 Modelos termodinamicos
1.9.1 Modelos de Ecuaciones de estado:

Las ecuaciones de estado se aplican a fluidos normales (gases raros, nitrégeno,
oxigeno, monoxido de carbono, hidrocarburos), CO2, Hz2S, H2y a sustancias de
baja polaridad aun a presiones altas, trabajan muy bien en compuestos
supercriticos. Tienen varias ventajas: son continuas en la regién critica (aunque
es dificil alcanzar la convergencia), son continuas en la region de dos fases y
predicen el equilibrio liquido-vapor, y se pueden derivar una amplia gama de
propiedades. La ecuacion de estado trabaja con los mismos parametros
especificos en todo el intervalo de aplicacién. Una desventaja de las Ecuaciones
de estado es que no se pueden aplicar a mezclas con componentes polares, a
moléculas grandes (polimeros) y electrolitos. Son muy sensibles a las reglas de
mezclado y a parametros de interaccién binaria que se deben determinar de

datos experimentales. (Chasoy, 2012; Barboza y Diaz , 2013)

1.9.2 Modelos de coeficiente de actividad:

El uso de los modelos de coeficiente de actividad en la fase liquida permite
representar el comportamiento no ideal de mezclas (especies fuertemente

polares, polimeros, electrolitos, componentes que forman enlaces de hidrégeno)
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a presiones bajas. Estos modelos solamente se aplican a la fase liquida, por ello,
es necesario utilizar una ecuacion de estado para representar la fase vapor
(virial-Hayden-O"Connell, Redlich-Kwong, etcétera). Los parametros binarios de
coeficiente de actividad son validos unicamente en el intervalo de temperatura y
presion de los datos experimentales que se usaron para estimarlos. Esta es una
desventaja. Se debe tener mucho cuidado al aplicar estos modelos fuera del
intervalo de validez de los parametros, especialmente en equilibrio liquido-
liquido. Si no se dispone de parametros binarios para la mezcla se puede usar
el modelo predictivo Unifac. Estos modelos se deben usar solo a bajas presiones
( <10 atm). A presiones mas altas (>10 atm y <20atm) se puede utilizar una
ecuacidon de estado valida a presiones altas para representar la fase vapor.
(Chasoy, 2012; Barboza y Diaz , 2013)

La seleccidn entre los modelos de ecuacion de estado y los modelos de
coeficiente de actividad, esta basada en el grado de no idealidad del sistema en
estudio y de las condiciones de operacion. Las ecuaciones de estado se aplican
a sistemas no polares o ligeramente polares en todo el intervalo de presion y los
modelos de coeficiente de actividad se usan en sistemas que contienen

sustancias polares a presiones bajas. (Chasoy, 2012; Barboza y Diaz , 2013)

Tres modelos usan normalmente la energia de Gibbs: WILSON, UNIQUAC,
NRTL; estos son usados para correlacionar los datos termodinamicos del

sistema binario etanol-agua.( Voutsas et al, 2011)

¢ Modelo de Wilson
El modelo presentado por Wilson se usa principalmente para mezclas
homogéneas que presentan desviaciones positivas respecto a la idealidad. La
ecuacion de Wilson, ademas de relacionar los coeficientes de actividad en
funcién de la composicion, lo hace con la temperatura, lo que la convierte en una
ventaja al momento de llevar a cabo los calculos isobaricos donde la temperatura
cambia para cada punto de equilibrio; ademas, permite describir el
comportamiento de un sistema multicomponente a partir de los parametros de
los sistemas binarios que lo conforman, con buena precisién para los usos

ingenieriles.
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Este tipo de ecuacion no permite representar maximos y minimos interiores en
los coeficientes de actividad y tampoco permite predecir la naturaleza inmiscible
del equilibrio liquido-liquido. Por esta razén, la ecuacion de Wilson debe usarse
solamente para sistemas liquidos que sean completamente miscibles o en los
intervalos de composicion de los sistemas parcialmente miscibles en los que solo
haya una fase liquida. Es util, ademas, para los calculos de disoluciones de
componentes polares o asociados (alcoholes) que estén disueltos en disolventes
polares. (Chasoy, 2012; Barboza y Diaz , 2013)

e Modelo NRTL (Non-Random Two- Liquids)

La ecuacion presentada por Renon y Prausnitz hace una suposicion similar a la
teoria cuasi quimica de Guggenheim y usa la teoria de dos liquidos de Scott para
obtener la ecuacion de energia de Gibbs de exceso. Ademas, introduce la idea
de composicion local desarrollada por Wilson en la que los multiples tamafos
moleculares y las fuerzas de interaccion entre moléculas no permiten desarrollar
una distribucidn completamente al azar de las moléculas de los componentes
presentes en un sistema, generando composiciones locales.

A diferencia de la ecuaciéon de Wilson, el modelo NRTL es aplicable al equilibrio
liquido-vapor, especialmente en destilacién de alcohol, y al equilibrio liquido-
liquido, pero también permite describir el comportamiento de un sistema

multicomponente. (Chasoy, 2012; Barboza y Diaz , 2013)

e Modelo UNIQUAC
Los coeficientes de actividad de las especies idnicas y moleculares pueden ser
calculados utilizando el modelo UNIQUAC a partir de la energia de Gibbs. El
modelo es presentado e implementado por Thomsen y Rasmussen. Este modelo
esta construido basado en una combinacion entrdpica, residual, entalpica y

electrostatica de Debye-Huckel.( Ghaemi, 2017)

e Modelo UNIFAC
UNIFAC, es uno dentro de un conjunto de métodos conocidos como métodos de
contribucion de grupos. Estos métodos surgieron como consecuencia de la
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necesidad de hacer estimaciones de propiedades termodinamicas en casos en
los que no se cuenta con ningun dato experimental. La idea sustantiva de estos
métodos es que una molécula se puede considerar como la suma de todos los
grupos que la integran Godoy y Rodriguez. (Chasoy, 2012; Barboza y Diaz ,
2013)

e Modelo PSRK
La ecuacion de estado PSRK (Predictive Soave Redlich Kwong), se basa en la
modificacion de Soave de la ecuacion de estado cubica de Redlich-Kwong con
una regla de mezclado predictiva basada en el modelo UNIFAC de coeficientes
de actividad. La principal ventaja de PSRK es que permite predecir el equilibrio
liquido-vapor para un gran numero de sistemas sin incluir nuevos parametros,
que se tendrian que (los cuales basarian su obtencién en datos) obtener de datos
experimentales. PSRK ha sido desarrollada desde 1991 incluyendo parametros
para gases ligeros, prediccion de equilibrios liquido-vapor y solubilidades de
gases, a altas y bajas temperaturas, e incluyendo sistemas con compuestos
polares y mezclas asimétricas La expresion de PSRK para P es la misma de la

ecuacion SRK origina. (Chasoy, 2012; Barboza y Diaz , 2013)

1.9.3 Comparacién de los modelos termodinamicos basado en el concepto

de composiciéon (Detcheberry et al, 2016)

Modelo termodinamico | Ventajas Desventajas
UNIFAC No requiere  datos | No es recomendado
experimentales. para procesos de
Equilibrio diseno.
multicomponente No es bueno para
liquido-vapor. diferenciar isémeros.
Es aplicable a un pobre
rango de temperatura.
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NRTL Equilibrio Gran numero de
multicomponente liquido | iteraciones.
-vapor y liquido -liquido. | No estima ni el tamafo
Es usado extensamente | ni la forma de Ila
en procesos de disefio. | molécula.
Estima los datos
experimentales acorde
al modelo.

UNIQUAC Equilibrio Gran numero de
multicomponente liquido | iteraciones.

-vapor y liquido -liquido.
Es usado extensamente
en procesos de disefo.

Estima los datos
experimentales acorde
al modelo.

Estima el tamafio y la
forma de la molécula

acorde al modelo.

Conclusiones parciales:

e Las columnas de destilaciéon constituyen el principal equipo para la

separacion de los componentes de una mezcla.

o Existen en la actualidad diversos simuladores con los cuales es posible

disefar o evaluar un proceso o planta. En la industria alcoholera en

especifico podemos encontrar el simulador comercial HYSYS que ha

dado buenos resultados.

e La seleccidn del modelo termodinamico apropiado a una aplicacion

especifica, es una decisidon crucial para el éxito o el fracaso de la
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simulacion. Para el sistema binario etanol-agua, tres modelos pueden ser
usados para correlacionar los datos termodinamicos: WILSON,
UNIQUAC, NRTL.

Capitulo 2: Materiales y Métodos

2.1 Descripcion del proceso tecnolégico

En la destileria CubaRon S.A. de Cardenas, el alcohol técnico B (alcohol flema)
es la materia prima principal para la produccién de alcohol fino A. Es recibido y
almacenado en los tanques receptores y posteriormente bombeado hacia un
calentador de tubo y coraza donde se eleva la temperatura del mismo hasta 70

°C aproximadamente, aprovechandose para ello el calor residual del agua
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proveniente del primer condensador de la columna rectificadora. Una vez
caliente, se inyecta a la columna desflemadora donde se produce la dilucion de
éste aplicando la tecnologia de destilacion por hidroseleccion para lo cual se

utiliza el agua residual de la columna rectificadora (flemaza) y vapor directo.

En el tope de la columna se obtienen vapores alcohdlicos de alto grado
conteniendo mayormente impurezas (aldehidos), estos vapores son
condensados en 3 condensadores parciales verticales: en los dos primeros la
fraccidn condensada pasa a formar parte del reflujo que regresa a la columna
desflemadora y en el tercero la fraccion condensada es enviada hacia la columna
recuperadora. Por el fondo de la columna desflemadora se obtiene la flema
disuelta, que es enviada por bombeo a la columna rectificadora poniéndose en
contacto con el vapor directo alimentado a la paila, donde a través de una nueva
rectificacion se obtiene en la seccién del pasteurizado la produccion de alcohol
fino A. Los vapores alcohdlicos del tope de la columna rectificadora son enviados
a 5 condensadores parciales verticales. En los cuatro primeros la fraccion
condensada pasa completamente a formar parte del reflujo que se introduce de
nuevo a la columna rectificadora y en el quinto la fraccion condensada (alcohol

de cabeza) es enviada hacia la columna recuperadora.

Los condensadores finales de las columnas de destilacidon tienen conexién con
el condensador final en aras de extraer del proceso los gases incondensables

con el menor volumen de pérdidas posible.

En ambas columnas se realizan extracciones laterales de impurezas con el
objetivo de extraer los alcoholes superiores, ésteres, en la desflemadora y
ademas n-propanol en la rectificadora, estas corrientes son enviadas a la
columna recuperadora en la cual se recupera parte del alcohol extraido en todas
las extracciones antes mencionadas que se realizan a las otras dos columnas,
los vapores alcohdlicos son condensados en dos condensadores parciales, la
fraccion condensada en el primero va la reflujo de la columna y la del segundo
es la produccion de alcohol D. El alcohol recuperado en la columna se obtiene
por la zona de extraccidén ubicada tres platos por debajo del tope y es enviado a
la columna desflemadora donde continia el proceso de destilacion por

hidroseleccién, la flemaza residual se envia a zanja. En los platos intermedios
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de la columna recuperadora esta situada la campana de concentracion del

alcohol amilico de donde es extraido (anexo #1).

2.2 Seleccion del simulador

Pare el desarrollo de la simulacion en el area de destilacion se selecciona
HYSYS, simulador con el cual se obtienen los platos 6ptimos de alimentacion a
cada columna de destilacion cumpliendo con las normas de calidad establecidas

para la produccion de alcohol etilico fino.

2.3 Estrategia general para la simulacion digital en HYSYS:
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1- Transformacién del diagrama de flujo de produccion (DFP) al diagrama
de flujo de informacion (DFI). (anexos #1 y #2)
2- Determinacion de la(s) corrientes de corte.

3- Definicion de los datos de las corrientes de entrada y de corte.

I
1

Definicién del orden de calculo.

2.4 Seleccion del modelo termodinamico

Los criterios a tener en cuenta para una seleccion adecuada se basan en los

siguientes pasos:

e Naturaleza de los componentes (polaridad), idealidad o no idealidad de
la mezcla.

¢ Intervalo de composicion, temperatura y presion.

e Tipo de aplicacién (equilibrio liquido-vapor, equilibrio liquido-liquido, una

fase etcétera).

2.4.1 Modelos de propiedades termodinamicas:

Las propiedades se calculan con ecuaciones de estado: modelos EOS, modelos
de coeficiente de actividad: modelos gama y modelos especiales (correlaciones

tedricas, empiricas o hibridas).

Los modelos EOS pueden representar fase liquida y vapor, mientras que los
modelos gama representan solamente la fase liquida del sistema. Por esta razon,
los Modelos gama se utilizan junto a una ecuacion de estado para representar el

vapor.

Segun la busqueda realizada, los tres modelos que representan con mayor
exactitud los coeficientes de actividad son: Wilson, UNIQUAC, NRTL. Para llevar
a cabo la simulacién se selecciond el modelo termodinamico de Wilson ya que
estamos en presencia de un sistema (etanol-agua) que contiene sustancias
polares y para representar la fase vapor se selecciond el modelo predictivo

Unifac.
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2.5 Simulacion del caso de estudio

Como primer paso de la simulacién se crea un nuevo caso y se selecciona el
paquete de fluidos. Para llevar a cabo el presente caso de estudio se selecciond
el modelo termodinamico de Wilson basado en los coeficientes de actividad y

para representar la fase vapor se seleccion6 el modelo predictivo Unifac.

Posteriormente se introducen los componentes y se estiman las propiedades de

los mismos. Luego se va directamente al ambiente de simulacion.

Una vez en el ambiente de simulacidn se definen las corrientes conocidas, a
través de los datos experimentales obtenidos, asi como las corrientes de cortes

y se comienza la simulacion segun el orden de calculo establecido.

2.6 Simulacion de las columnas de destilacion (recuperadora,

desflemadora y rectificadora):

e Se define la corriente de entrada (vapor) y se asume la corriente de corte.

e Seleccidon del médulo de la columna de destilacién con condensador y sin
rehervidor (vapor a cielo abierto). Se introducen el numero de platos asi
como el orden de estos, las extracciones laterales en sus respectivos
platos y su estado de agregacién, los valores de la presion y temperatura
tanto en el condensador como en el fondo (paila).

e Enlapestaina Design en Specs, se introducen los valores de los flujos
de cada extraccién asi como la razén de reflujo. Se verifica que los grados

de libertad sean cero.
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Los vapores provenientes de cada columna de destilacion pasan a un
condensador (en el ambiente de simulacion se representa por un enfriador
seguido de un tanque flash), luego estos vapores son enviados a un
condensador final con conexion atmosférica. Los condensados son enviados a
la columna recuperadora con el fin de aprovechar la riqueza alcohdlica que

poseen.

Capitulo 3: Analisis de resultados

En este capitulo se determina el modelo termodindmico que mas se ajusta al
proceso y las corrientes de corte necesaria para realizar la simulacion. Se
analizan los resultados obtenidos con el simulador HYSYS. Se comparan los
resultados de la simulacion del alcohol etilico fino con los reportados en
cromatografias practicadas al producto final. Se analiza la repercusién que tiene
sobre el grado alcohdlico del alcohol A la variacion en la composicion de etanol
del alcohol flema, asi como la variacion en el plato de alimentacion a las

columnas desflemadora, rectificadora y recuperadora.

3.1 Modelo termodinamico
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Se comprobé la simulacion con los tres modelos termodinamicos recomendados
para la mezcla etanol-agua: Wilson, NRTL, UNIQUAC.Se pudo observar que con
el modelo NRTL no se llega a la convergencia de ninguna columna de
destilacion. En cambio con los otros dos modelos se logra la simulacion y se

obtienen resultados mas exactos con el de Wilson.

3.2 Corriente de corte:

Con la realizacion del diagrama de Stewart (anexo #3) se obtienen 13 ciclos con
los cuales se construye la matriz de ciclos y corrientes (anexo #4) y se determina
que la corriente 11 (flema disuelta) posee frecuencia mayor. Con esta corriente
de corte no es posible llevar a cabo la simulacion, por lo que a través del anexo
#5 se determina que la combinacion de corrientes que cortan todos los ciclos
son: 11, 46, 39, 28, 13. Las ultimas tres no necesitan de mddulo de convergencia
ya que son el reflujo de cada columna de destilacion y estos modulos dentro del

ambiente de simulacion poseen su convergencia interna.

3.3 Analisis del caso base:

Después de simular las tres columnas de destilacion se analizan los resultados
obtenidos del alcohol etilico fino con los reportados por las cromatografias y con

datos experimentales obtenidos en la fabrica. (anexo #6)

Tabla #1: Resultados de la simulacion.

Simulado Cromatografia Error (%)
Flujo (m3/h) 3,757 3,6 4,2
Grado alcohdlico(% | 92,0372 95,7 4
v/v)
Acetaldehido 0,000159 0 0,02
Acetato de etilo 0,000001 0 ~0
Acetal 0,000339 0 0,034
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Metanol 0,000022 2,12:10° ~0
2-butanol 0,000003 0 ~0
1-propanol 0,001010 3,58:10% 0,1
i-butanol 0,000185 0,0001 0,01
1-butanol 0,000005 0 ~0
Alcohol isoamilico | 0,000151 3,45-10° 0,012

Al analizar los errores de la simulacién se observa que el flujo y el grado
alcohdlico,4,2% y 4% respectivamente, estan por debajo de 5%, lo que no

representa una amenaza a la calidad del producto final.

Los ésteres son las impurezas menos téxicas en el alcohol fino y tienen influencia
determinante en el sabor y el olor del alcohol etilico dentro de una extensa gama
de tonalidades, aportando la calidad de aroma con clara referencia sensorial a
frutas. El acetato de etilo es el mas importante de todos los ésteres (constituye
mas del 90% de los ésteres totales en el etanol) por lo que resulta de gran

importancia resaltar que este presenta ~0% de error.

Los aldehidos son impurezas no deseadas en el alcohol, pues son destructores
del aroma y tienen elevada toxicidad, en particular el acetaldehido proporciona
un desagradable olor a frutas y es irritante, muy profundo y sofocante, de ahi que
es importante destacar que este componente presenta un error de simulacién de
0,02%.

El metanol no representa una amenaza a la calidad del alcohol etilico fino ya que

su error de simulacioén respecto a la cromatografia es de ~0%.

La presencia de compuestos como el alcohol isoamilico disminuyen
grandemente el tiempo de permanganato y pueden ser detectados por el olor,
por lo que cabe destacar que este presenta un error de 0,012%.

El resto de los componentes que conforman el alcohol fino y que en
concentraciones elevadas pueden afectar el bouquet de este, poseen errores

cercanos a cero.
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De forma general al analizar el error de simulacion respecto a la cromatografia
se observa que todos los componentes estan cercanos a las composiciones
requeridas para el alcohol etilico fino, y el grado alcohdlico y el flujo presentan

errores permisibles (<5%).

3.4 Analisis de sensibilidad:

Con la realizaciéon de este analisis se determina cémo reacciona la simulacion

ante cambios en el sistema.

3.4.1 Comportamiento del grado alcohédlico en el alcohol etilico fino con
respecto al alcohol flema:

32



Grado alcohdlico
92.5

S ——

yd
/

©
N

Grado alcohdlico del alcohol A (%
vol)
O
o
(@)}

((e]
—_—
($)]

©
-

/

89.5 T T T T T T 1
90 91 92 93 94 95 96 97

Grado alcohdlico del alcohol flema (% vol)

(o]
o

Figura 1: Efecto del grado alcohdlico.

En la figura 1 se muestra que un aumento en el grado alcohdlico del alcohol
flema produce un incremento en el grado alcohdlico del alcohol etilico fino. Este
es un resultado légico ya que la flema es la materia prima del proceso de
destilacidn y al aumentar su porciento alcohdlico trae consigo que el producto de

interés, alcohol fino, se obtenga aun mas concentrado.

3.5 Efecto del plato de alimentacion de la columna desflemadora en el

grado alcohdlico del alcohol etilico fino:
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Figura 2: Efecto del plato de alimentacion.

En la figura 2 se observa como al variar el plato de alimentacién del alcohol flema
a la columna desflemadora no hay variacion en el grado alcohdlico del alcohol
etilico fino. Con este resultado queda demostrado que el plato donde se alimenta
la materia prima no es decisivo en la concentracion de etanol del producto final,
por lo que este puede variar si es necesario para el proceso productivo y no

representara afectacion en la calidad del alcohol fino.

3.6 Efecto del plato de alimentacién de la columna rectificadora en el grado

alcohélico del alcohol etilico fino:
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Figura 3: Efecto del plato de alimentacion.

En la figura 3 se muestra la tendencia al aumento que tiene el grado alcohdlico
del alcohol etilico fino a medida que aumenta el plato de alimentacion de la flema
disuelta en la columna rectificadora. Por debajo del plato de alimentacién actual
(plato 16) y en los platos 17, 18 y 19 se obtienen valores del grado alcohdlico
inferiores a 92,04% vl/v, lo que significa que no es recomendable realizar la
alimentacion a la columna en ninguno de estos platos. Sin embargo en los platos
20, 22 y 23 se observan valores del porciento de etanol mayores que 92,04%
v/v, por lo que seria mejor realizar la alimentacion a esta columna en el plato 23

ya que es donde se obtiene mayor concentracion de etanol con un 92,07% v/v.

3.7 Efecto del plato de alimentacién de la columna recuperadora en el grado
alcohdlico del alcohol etilico fino:
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Figura 4:Efecto del plato de alimentacion.

En la figura 4 se muestra como el grado alcohdlico del alcohol etilico fino tiende
a mantenerse constante con respecto al cambio en el plato de alimentacién de
la columna recuperadora. Se observa que en los platos 1y 2 hay una disminucion
en el porciento de etanol, mientras que con el aumento de los platos la
concentracion de etanol se mantiene constante en 92,04% v/v. Esto significa que
la alimentacion a esta columna se puede mantener en el plato actual (plato 15)

o cambiarla a cualquiera de los platos restantes excepto los platos 1y 2.

Conclusiones:

e El plato de alimentacion en la columna desflemadora no representa
ninguna amenaza al grado alcohdlico del alcohol etilico fino. En la

rectificadora el mejor plato para la alimentacién es el 23 y en la

36



recuperadora excepto los dos primeros platos, en el resto de ellos se
puede realizar la alimentacién sin perjudicar la calidad del alcohol A.

A través de la revisidn bibliografica se determiné que el mejor simulador
para la purificacion de alcohol etilico fino es HYSYS.

Se comprobd que los modelos termodinamicos de coeficiente de actividad
son los mas recomendados para el sistema etanol-agua y se determind
que con el modelo de Wilson se obtiene resultados mas exactos.

Se determino que con las corriente de corte 11 y 46 se satisfacen todos
los modulos de la simulacion.

Después de simular las tres columnas de destilacion se analizaron los
resultados obtenidos del alcohol etilico fino con los reportados por las
cromatografias y se obtienen para todos los componentes del alcohol fino
errores cercanos a cero, y para el flujo y el grado alcohdlico errores
menores que 5%.

A través del andlisis de sensibilidad se demostré que la simulacion

responde adecuadamente a los cambios practicados al sistema.

Recomendaciones:

Alimentar la flema disuelta a la columna rectificadora en el plato 23, ya

que asi se garantiza mayor grado alcohdlico en el alcohol etilico fino.
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e Realizar la alimentacion de la columna recuperadora en los platos del 3 al
22, que es donde se obtiene mayor concentracion de etanol en el alcohol

fino.
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Anexos

Anexo #1: Diagrama de flujo del proceso de destilacion
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Anexo #2: Diagrama de flujo de informacién (DFI)
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Anexo #3: Diagrama de Stewart

46



Anexo #4: Matriz de ciclos y corrientes

Corrientes
ciclos 1001 (12|13 (14| 15[ 16|21 (22|23 |24 | 25| 26(27|26(29|30| 31|32 (36|39 (40| 41|43 (44|46
1 X X | X | X [X |X
2 X X X X |X | X
3 X
4 X | X
] X X
6 X X
7 X | X
g X X X | X X X |X | X
9 X
10 X | X
1 X X X X | X X
12 X |x
13 X
14 X X
15 X X X
16 X
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Anexo #5: Corrientes de corte

Corrientes
Ciclos 46 39 11 28 13
1 X
2 X
3 X
4 X
5 X
6 X
7 X
8 X X
9 X
10 X
11 X X
12 X
13 X
14 X
15 X
16 X
17 X
18 X
19 X X X
20 X
21 X
22 X
23 X
24 X
25 X
26 X
27 X X X
28 X X X
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Anexo #6: Analisis cromatografico del alcohol etilico fino.

g/100 L de alcohol absoluto | Fraccion masica

Acetaldehido 0 0

Acetato de etilo 0 0

Acetal 0 0

Metanol 1,69 2,12:10°
2-butanol 0 0

1-propanol 28,53 3,58-10*
i-butanol 5,18 0,0001
1-butanol 0 0

Alcohol isoamilico 2,75 3,45-10°

Anexo #7: Datos de las columnas de destilacion

Temperatura (°C) Presion (bar)
Columna Cantidad de | Tope Fondo Tope Fondo
platos
Desflemadora 67 98 92 29 28
Rectificadora 74 82 111 26 31
Recuperadora | 56 79 102,5 13 15
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Anexo #8: Datos de las corrientes de la columna desflemadora.

Flema Vapor | Extraccion | Flemaza | Produccion de
de amilico la
recuperadora

Temperatura(°C) | 55 200 - -

Presién(bar) 25 8 - -

Flujo(m?3/h) 3,9 4,008 | 0,333 12,845 |1

Composicion

Acetaldehido 1,776-10" | - - - -
4

Acetato de etilo | 9,698-10" | - - - -
5

Acetal 3,214-10" | - - - -
4

Matanol 2,595-10" | - - - -
5

2-butanol 2,994:10 | - - - -
6

1-propanol 1,004-10" | - - - -
3

i-butanol 2,17510 | - - - -
4

1-butanol 4,391-10 | - - - -
6

Alcohol 1,437-10 | - - - -

isoamilico 4

Agua 4,691-10° | 1 - 1 -
2

Etanol 0,951 - - - -

Plato de 16 fondo | 12-14 43 18

alimentacion o

extraccion
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Anexo #9: Datos de las corrientes de la columna rectificadora.

Vapor | Extracciéon | Extraccidn Extraccion Flemaza
de amilico | de n-propanol | de alcohol A
y ésteres
Temperatura(°C) | 200 - - - -
Presién(bar) 8 - - - -
Flujo(m?3/h) 6,012 | 0,136 0,055 3,756 19,462

Composicion

Acetaldehido - - - - _

Acetato de etilo | - - - - _

Acetal - - - - -

Matanol - - - - -

2-butanol - - - - -

1-propanol - - - - -

i-butanol - - - - -

1-butanol - - - - -

Alcohol - - - - -
isoamilico

Agua 1 - - - 1

Etanol -

Plato de fondo | 21-25 34 70-73 fondo
alimentacion o
extraccion
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Anexo #10: Datos de las corrientes de la columna recuperadora.

Vapor | Extracciéon | Extraccidn Produccion Flemaza
de amilico | de amilico dela
gaseoso liquido recuperadora
Temperatura(°C) | 200 - - - -
Presién(bar) 8 - - - -
Flujo(m?3/h) 3,006 | 0,156 0,156 1 6,247

Composicion

Acetaldehido - - - - _

Acetato de etilo | - - - - _

Acetal - - - - -

Matanol - - - - -

2-butanol - - - - -

1-propanol - - - - -

i-butanol - - - - -

1-butanol - - - - -

Alcohol - - - - -
isoamilico

Agua 1 - - - 1

Etanol -

Plato de fondo | 11-14 17-21 52-55 fondo
alimentacion o
extraccion
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