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1.1.- DESTILACION: IMPORTANCIA, EVOLUCION E INNOVACION.

1.1.1.- La importancia de la destilacion.

En la actualidad, la destilacion continua siendd la separacion mas importante
de la industria quimica. Cuando se considera la operacién a utilizar para separar los
componentes de una mezcla liquida convencional la primera pregunta a hacer es
siempre la misma: ¢ Resulta la destilacién aplicable? o ¢Por qué no la destilaciéon?
(1). Y la primera regla heuristica podria enunciarse asi: si una mezcla es susceptible
de ser separada por destilacion, este es el método probablemente mas apropiado, el
més atractivo econémicamente'(Z).

Una mezcla es “susceptible de ser separada por destilacion” cuando la
separacion no requiere mas de 100 platos tedricos y la temperatura y presién de
operacion son aceptables: entre 50 y 150 °C, con presiones de varias atmésferas
hasta 1 mmHg. Estas condiciones se dan con tanta frecuencia qde la aplicacion de
la destilacién es amplisima: en 1995 habia 40.000 columnas operando en los
Estados Unidos, con una inversion de al menos 8.000 millones de ddblares,
encargandose de la realizacién de entre el 90 y el 95% de todas las separaciones y
purificaciones de productos.
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Esto es una consecuencia de las ventajas de la destilacion (3):

- A diferencia de la mayoria de los otros métodos, la destilacién normal no
requiere la adiciéon de un agente material, lo que hace innecesaria la separacion de
éste y evita sus consecuencias (gasto, contaminacion).

- Frente a otra separaciéon mayor, la cristalizacion, tiene la ventaja de manejar
solo fases fluidas.

- El equipo es relativamente simple, con elevada confianza en el disefio de la
columna y de los elementos auxiliares; y de larga vida util, al menos 30 afios. Es
muy adecuado para reunir muchas etapas en un mismo recipiente y, por otro lado,
el control sobre la operacién es muy fiable.

- Comparativamente hablando, la inversién de capital es baja, favoreciendose
ademas con el aumento de escala. El inmovilizado de un equipo de destilacion
depende de la capacidad segtn una funcién del tipo: Inmovilizado = f (capacidad)®®.
Mientras que en un método al que se le augura un gran futuro, la separacion por
membranas, la inversion varia linealmente con la capacidad.

- Al tratarse de una separacion de equilibrio, una informacion de partida
imprescindible es el equilibrio liquido-vapor. Pues bien, el disefio en destilacion esta
soportado por una enorme base de datos; y, ademas, ese equilibrio es el de
estimaciéon mas fiable.

Obviamente la destilacion no es una separacion universal, presentando
inconvenientes:

- Consume grandes cantidades de energia. La mitad, mas o menos, del calor
consumido por las plantas de procesos va a los hervidores de las columnas de
destilaciéon. La operacién es notablemente ineficaz desde el punto de vista
energético. Si definimos la eficacia termodinamica como:

trabajo neto

trabajo minimo

nos encontramos que en los equipos normales de destilacion n = 0,05.

- La destilacién puede no ser conveniente con materiales sensibles al calor,
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porque la temperatura de trabajo es mayor que en otro tipo de separaciones.

- La destilacion esta contraindicada cuando el factor de separacion, en este
caso la volatilidad relativa, se reduce demasiado: digamos que por debajo de 1,3 6
1,2. Y se hace imposible la separacion completa en presencia de azedtropos, algo
bastante frecuente.

Sin embargo, otra de las cualidades de la destilacion el gran nimero de
variantes que tiene, lo que permite adecuarla a diferentes condiciones para superar
las limitaciones que pueda tener: reduccion de la temperatura al trabajar a vacio (lo
cual permite salvar algunos de los casos del segundo inconveniente enumerado),
uso de aditivos para modificar la volatilidad, etc. El problema del consumo
energético también ha sido tratado, hecho normal dada su trascendencia. Si la
energia consumida fuera el criterio para decidir entre la importancia de las
separaciones, la posicion de la destilacion seria adn mas predominante, como
muestran los datos siguientes (EEUU, 1988) (4): '

Energia total consumida: 80 qd (1 quad = 10" BTU)
Energia total en la industria quimica: 5,8 qd (el 7,5% del total)
Energia para separaciones: 2,52 qd (el 43% del total de la

industria quimica)

Energia para destilaciones: 2,40 qd (el 95% de todas las

separaciones)

Por otro lado, en U.K. la energia gastada en destilacion era el 13% del total
para la industria de procesos (5).

Esta claro, que una mejora en la columna de destilacién como maquina
térmica, por pequefia que ésta sea, tiene un importante impacto econémico. En el
limite, la destilacién podria ser una separacion totaimente reversible, segun la
clasificacién de Benedict (6), pero en la practica estéd muy lejos de ese limite, dadas
las eficacias encontradas. Para reducir la irreversibilidad cabe actuar sobre los dos
tipos de ineficacias existentes: las propias de la destilacion (perdidas de presion
entre los extremos, diferencias de temperatura y composicién entre las corrientes
que se mezclan) y las relacionadas con la energia utilizada para separar los

materiales. Desde la perspectiva practica las segundas son mas importantes, y a
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ello se ha dedicado una gran atencién. Una solucion sugerida reiteradamente es el
empleo de bombas térmicas para relacionar el destilado y residuo de la columna de
rectificacién, de diversas maneras (7). Esto se puede hacer en secuencias de
columnas, uniendo entre si dos, sin hervidores o condensadores entre ellas (5).

Naturalmente esto complica la instalacion, a lo que la industria suele ser reticente.

Es evidente que una separacion de uso tan extendido durante tanto tiempo
no es susceptible de cambios radicales, ni es esperable una evolucién tan rapida
como la que pueden sufrir otras separaciones mas modernas. Pero, de nuevo, hay
que tener en cuanta la importancia de la separaciéon, que su posicion preponderante
se mantendra durante mucho tiempo (8) y que una pequefia mejora puede tener
importantisimas consecuencias economicas (9). La cuestion es ahora si ademas de
remediar la ineficacia termodinamica de la rectificacion caben otros cambios que
aumenten la eficacia de la destilacién.

Si consideramos la madurez de la operacion se comprende que no es
demasiado facil. Entendemos por madurez tecnolégica el nivel de conocimiento que
tenemos de una operacién, més o menos cuantificable por el esfuerzo en pasar del
planteamiento de un problema a su solucion industrial. Claro que ese esfuerzo se
reduce con la experiencia. En las

Mayor Mayor
primeras etapas del desarrollo de Innovacién Optimizacién

K|

una separacién el esfuerzo rinde
menos y se consiguen rendimientos
limitados para el funcionamiento;
después hay un crecimiento mucho
mayor de la eficacia y al final se

vuelve a la progresion ralentizada.

Nivel de Funcionamiento

Idealmente esto se representa
mediante una sigmoide (curva de

Foster, figura 1.1) ‘ Esfuerzo, Tiempo
Tedricamente podria

Fig 1.1: Evolucién del nivel de funcionamiento en funcion
alcanzarse una “asintota del esfuerzo o el tiempo.
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tecnoldgica” de evolucion detenida. Pero lo que se acepta es una etapa final de
progresién lenta, e incluso con momentaneos estacionamientos (en la industria
quimica seria el caso de los cambiadores de calor).

La madurez tecnolégica, que se logra por el uso, también induce a éste;
cuanto mas madura sea una separacion mas confianza se tendra en ella y mas
se empleara, aumentando asi su madurez. Es obvia la relacion existente entre
madurez tecnolégica y madurez de uso. Para las separaciones tendriamos un
diagrama como el siguiente (10):

100
- Destilacip
— Absorcion de Gases
®
tr,/Dest.
Cristalizaci¢ VAzeotr.
- o ®
8 Intercambio Idnico Extraccién con Solventes
=
.g | .Adsorcién de gases
N
§
S T @ yisorcion liquida
2 embranas: Alimentacién Gases
Abs. Gase‘f( () ® )\ fembranas: Alimentacion Liquida
Supercritic
— Cromatografia Liquida
Membrangs'Ligquidas
| ° Separaciones por Campo Inducido
Sé}aa-raciones por Afinidad
! ] | | ] | | | |
0 100

Madurez Tecnolégica

Fig 1.2: Madurez tecnolégica y de uso de distintos métodos de separacion.

Como se ve, la destilacidn normal seria la separacién de mayor madurez, y
por tanto de evolucién previsiblemente mas lenta.



Introduccion Bibliogrdfica 14

1.1.2.- Evolucién de la destilacién.

Lenta, pero existente. Existen avances en destilacion en dos direcciones:
nuevas formas de hacerla y nuevos equipos.

a) Nuevas formas de hacer la destilacién. Existen formas mas o menos
novedosas que no han pasado de la etapa de investigaciéon y desarrollo y en mas de
un caso es dificil que pasen de ella, dado el tiempo que hace que comenzaron a
estudiarse. Es el caso de la destilacion ciclica, iniciada en 1960, como una extension
l6gica de la alimentacion pulsada que se aplico primero en extraccion liquido-liquido,
y vuelta a mencionar veinte afios después (10). En situacién similar estaria la
destilacidén concéntrica, la paradestilacion y la destilacion de flujo cruzado (4).

A diferencia de las tres anteriores existen tres destilaciones nuevas que son
comercialmente operativas: la destilacién de recorrido corto, la centrifuga y la
reactiva:

- La destilacion de recorrido corto se aplica a sustancias termosensibles de
alto peso molecular y por tanto de alto punto de ebulliciéon. Para reducir éste se baja
la presién mucho mas que en la destilacion normal (1 mbar) hasta 10 mbar,
aunque también se trabaja a presién mayor (1-10 mbar). Lo esencial es que se
reduce el recorrido de los vapores, la condensacién es interna, la retencién minima
y el tiempo de residencia es muy bajo, del orden de segundos (11,12).

- La destilaciéon centrifuga (o de alta gravedad) consiste basicamente en
hacer rotar las fases a alta velocidad (1100 rpm), lo que provoca un aumento de la
interfase, de los coeficientes de transferencia y de los flujos posibles (al reducirse la
posibilidad de inundacién de los equipos) (13).

- La destilaciéon reactiva es posible cuando reaccion y separacion tiene
condiciones superponibles y una reaccion reversible esté implicada. Normalmente
sera catalitica. Aunque existen ejemplos de utilizacion en los afios 20, la técnica ha
ganado gran popularidad ultimamente, sobre todo por la obtencién del acetato de
metilo, metil-ter-butil-eter y por la hidrogenaciéon de diolefinas (14,15,16). Es un
campo en que falta muchisimo por hacer (17,18).

Por otra parte también existe un interés creciente en sistemas hibridos,
uniendo la destilacion con otra técnica, como por ejemplo ila separacion por
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membranas en la perevaporacion (19).

b) Nuevos equipos de destilacién. Las columnas de platos han sido
dominantes en destilacion durante mucho tiempo. En 1984 Kunesh calculaba que el
90% de los equipos de rectificacion instalados eran de platos. El tipo clasico de
éstos hasta los primeros afios 50 fue el de campana de burbujeo, pero en los
ultimos cuarenta afios han predominado los platos de valvula y perforados (3).

Los platos han sido el elemento interno dominante en las columnas de
destilacion por facilidad de instalacion, fiabilidad y bajo coste relativo, especialmente
en columnas de diametro igual o mayor a 1 m. La primera cuestién que se planteaba
a la hora de definirse por un tipo de equipo era preguntarse por qué no platos. Estos
han seguido evolucionando, y se ha dicho que la década de los 90 se esté volviendo
la de los platos de alta eficacia (20).

Las columnas de relleno han sido, sin embargo, una constante alternativa a
los platos durante todo este siglo. Por muchos afios los rellenos se disponian
esencialmente al azar (rellenos de la primera generacion: especialmente anillos
Rasching y monturas Berl). A partir de 1950 se buscan rellenos mas eficaces
tratando de conseguir extensas interfases pero a la vez altas capacidades en el
equipo, lo que pasa por reducir la friccion en él. Para ello se buscan formas con
altas porosidades y superficies complejas para minimizar la pérdida de carga y
maximizar la superficie de transferencia. La segunda generacién de rellenos al azar
comienza con el anillo Pall (1960), mientras que en la tercera generacion se
incluyen los Hy-Pak, IMTP, etc. (21).

Los mismos objetivos se buscaron con un tipo diferente de relleno, el relleno
estructurado. La primera descripcion de un relleno estructurado que se encuentra en
la bibliografia se debe a Stedman en 1937 (22), quien cortd piezas de tela metalica
para colocarlas en columnas de laboratorio y en plantas piloto. Aunque
posteriormente se sugirié su empleo en columnas mayores (23), el relleno Stedman
nunca llegd a considerarse adecuado para el uso industrial, dado que su alta
eficacia no compensaba su baja capacidad (24). Por el contrario, el relleno
Panapack (1950), en el que se unian siete capas de malla para formar una

superficie ondulada, tenia una capacidad alta, pero no era tan eficaz (25). En este
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grupo puede ser incluido también el relleno Cannon (1951), una chapa con resaltes
en acero inoxidable (26). Ninguno de estos intentos tuvo éxito comercial.

La segunda generacion de rellenos estructurados surge a finales de los 50 y
principios de los 60, cuando aparecen los rellenos Goodloe, Hiperfil y Sulzer BX.
Estos rellenos de malla de alta eficacia y capacidad sufrian pérdidas de presion muy
bajas. Con ellos empezd a tomar importancia la aplicaciéon industrial de los rellenos
estructurados. Sin embargo, su campo de aplicacion era restringido. Su alto coste y
la gran sensibilidad a la presencia de s6lidos, junto a la capacidad inferior a la de
otros equipos, limitaron su empleo a la destilacién a vacio, con presiones menores a
70 mbar. Los rellenos de esta segunda generacion se siguen utilizando, siendo
probablemente el BX, en metal o plastico, el mas popular.

El gran desarrollo actual de los rellenos estructurados debe atribuirse a
algunas modificaciones de los de segunda generacién, como la forma ceramica del
BX, el Kerapak, que se introdujo en 1977 para la separacion de productos
corrosivos; o su evolucién hasta el relleno CY de mayor superficie especifica,
disefiado para la obtencion de agua pesada. Pero este desarrollo se debe sobre
todo a la aparicién de la tercera generacion de rellenos estructurados a finales de
los afios 70: Mellapak, Flexipac, Gempack, Intalox, Montz, Max Pac, etc. En ellos se
sustituye la estructura de malla por una compacta con perforaciones. Hay pérdidas
de eficacia respecto a los anteriores, al reducirse el automojado que las fuerzas
capilares inducen en los rellenos de malla, pero la capacidad es mayor y menores la
sensibilidad a los sélidos y el precio.

Aun asi, el coste por unidad de volumen de los rellenos estructurados
continua siendo relativamente alto, de tres a diez veces el de un relleno al azar de 5
cm. Pero en conjunto sus ventajas superan sobradamente a sus inconvenientes en
un gran numero de ocasiones. Un indicador de ello es que la flexibilidad del equipo
(relacion entre el flujo operativo y el flujo minimo del vapor) es diez veces mayor
para rellenos estructurados que para rellenos al azar (27). Tal vez lo esencial que se
logra con los rellenos estructurados es una excelente combinacion entre la elevada
transferencia de materia y la baja pérdida de presion (28).

El interés por este tipo de rellenos ha aumentado continuamente desde la
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primera informacion sobre ellos que podemos encontrar en la bibliografia (29). Esta
tendencia se mantendra con toda probabilidad en el futuro, ya que los rellenos
estructurados son considerados actualmente como uno de los campos innovadores
en destilacion (30).

En los momentos actuales, con un precio competitivo de los rellenos
estructurados, hay poco que los rellenos al azar puedan ofrecer frente a ellos en la
mayoria de las aplicaciones de destilacion, de manera que su uso ha descendido.
Siguen utilizandose ampliamente, sin embargo, cuando se requieren materiales
ceramicos o poliméricos, o cuando son necesarios grandes volumenes de relleno
(ya que su precio los hace entonces preferibles a los rellenos estructurados) (20).
Pero la eleccion fundamental, hoy en dia, es entre platos y rellenos estructurados.

A continuacién vemos las ventajas e inconvenientes tanto de los platos como

de los rellenos estructurados:

Platos de Altas Prestaciones

Ventajas Inconvenientes
- Alta capacidad a altos parametros de - Baja capacidad a bajos parametros de
flujo. flujo.
- Buena resistencia al ensuciamiento. - Baja eficacia en algunos casos.
- Caracteristicas de arrastre mejoradas. - Mayor pérdida de presion que en los
- Coste volumétrico menor que el de los rellenos.
rellenos - Mayor arrastre que en los rellenos.

- Buena resistencia a la corrosion. - Sensibles al espumeo.
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Rellenos Estructurados

Ventajas Inconvenientes

- Alta capacidad a bajos parametros de - Baja capacidad a altos parametros de

flujo. : flujo.

- Alta eficacia a baja presion. - Baja eficacia a alta presion.

- La pérdida de presion es baja. - Sensibles al ensuciamiento y a

- Bajo arrastre. sistemas que se puedan polimerizar.
- Buen funcionamiento en sistemas - No manejan con solvencia mezclas
espumantes. con solidos.

-Su funcionamiento empeora con
liquidos de viscosidad elevada.
- Alto coste volumétrico.

- Baja resistencia a la corrosion.

A la vista de las caracteristicas de los dos tipos de equipos de destilacion con
mayores perspectivas de futuro, se observa que para las operaciones que precisen
realizarse a baja presion los rellenos estructurados aportan mejores prestaciones
que los platos de alta eficacia. Esto esta provocando que en los ultimos tiempos, y a
pesar de la tendencia conservadora de la industria, los rellenos estructurados se
estén imponiendo a los platos en operaciones tanto a vacio como a presion
atmosférica. Un claro ejemplo de esto es la tipica separacion a vacio del
Etilbenceno-Estireno o la destilacién criogénica del aire.

Para concluir esta vision general de la destilacion actual, indiquemos que de
los desarrolios recientes en este campo se pueden considerar como mas
prometedores los siguientes: destilacion reactiva, sistemas hibridos, nuevos platos
de valvulas, rellenos estructurados. De estos dltimos se ha dicho que es el avance
mas importante de este método de separacion de los ultimos veinte afios (3). Por
tanto se trata de un campo de estudio de enorme interés practico.
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1.2. CAPACIDAD Y EFICACIA DE LOS EQUIPOS.

El disefio de una columna de relleno no sélo debe incluir la eleccidon de éste y
el calculo del tamaro del lecho, sino la eleccion de los restantes elementos de la
columna (plato de soporte, distribuidores y redistribuidores del reflujo, colectores del
liquido). Sin embargo, aunque alguno tiene capital importancia para el
funcionamiento del equipo (como el distribuidor del reflujo), la cuestién esencial es
resolver el tamafo del lecho fijo: dados unos flujos de liquido y vapor hay que
calcular la altura de relleno, la seccion al flujo y la pérdida de presidn entre los
extremos del lecho. Lo primero esta directamente relacionado con la eficacia del
relleno elegido, y es un problema de transferencia de materia. Lo segundo es una
cuestion esencialmente fluidodinamica, con la que se resuelven los maximos flujos
permisibles en el equipo, su capacidad. Claro es que la pérdida de carga se
relaciona con los flujos y es otro problema fluidodinamico.

En nuestro caso habra que afrontar sobre todo la primera cuestion, la de la
altura del relleno y la cinética del transporte de materia. Pero al final no es una
cuestion completamente independiente de la fluidodinamica: los coeficientes de
transporte son funcién del flujo de las fases y la interfase util depende del flujo y la
distribucion del liquido. Mas aun, para un flujo suficientemente alto del vapor el
contacto entre las fases se altera profundamente (inundacion) y ello tiene drasticas
consecuencias sobre la eficacia de la separacion. Asi que no sélo habra que contar
con la presencia de variables fluidodinamicas en las expresiones de eficacia, sino
que la forma de la funcién para ésta y los limites estaran profundamente

relacionados con el flujo.

1.2.1 Aspectos fluidodinamicos de la columna de relleno estructurado.

Nos ocuparemos brevemente de dos aspectos basicos: la pérdida de presion
(que es aplicable en algunas expresiones para la interfase efectiva) y el punto critico
de funcionamiento. Conceptualmente no existen diferencias entre la fluidodinamica
de un lecho con un relleno al azar y la de uno con relleno estructurado, por lo que no

hay razén para aplicar métodos diferentes. No obstante parece l6gico esperar que la
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geometria regular de los rellenos estructurados haga posible soluciones mas
simples.

- Pérdida de Presion.

Como se sabe, la pérdida de presién de un vapor 0 gas cuando circula en
contracorriente con un liquido es mayor que si lo hiciera sobre un sélido seco.
Puesto que la pérdida de carga de un fluido al atravesar un lecho fijo esta bien

resuelta (31), el problema para obtener AP en la columna se reduce a establecer el

factor AP

, W. Leva cuantificé esa razén mediante un factor exponencial (32):

seco

AP =¥ AP = (10"")(c, w2 p,) [L1]

Pero la practica habitual durante muchos afos ha sido obtener AP mediante
la correlacion generalizada de Eckert (33,34), cuya version reciente puede verse en
la siguiente figura.

1= =222 =T
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“m oh
mm Hgin de
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8 2 : >
4 ~ N :
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0.01 N
’: \\ 5
N AN
1 N
pX N NN
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“0.01 0.1 1 10

X, parimetxo do figjo

Fig 1.3: Representacion grifica de la correlacion de Eckert.
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siendo los parametro de flujo y capacidad:

Pw o,

1 VP F, =’
X: —_— —_— 2 Y = pl
Vie, gp, P

Kister y Grill (34,35) han extendido este tratamiento a los rellenos
estructurados utilizando datos experimentales de Meliapak 250 Y, Intalox 2T y
Gempack 4A (es decir, de rellenos de laminas corrugadas).

30
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X, pardmetro de flujo

Fig 1.4: Modificacién de la correlacion de Eckert para rellenos estructurados de 14minas. Cada curva
representa un determinado valor de pérdida de presion que de arriba a abajo son: 1,5;1,0; 0,50;
0,25y 0,10 pulgadas de agua/pie de relleno.

También se dispone de expresiones para cuantificar AP en rellenos
estructurados:

- Robbins (36) ha extendido la ecuaciéon de Leva a rellenos estructurados
estableciendo que ¢, es proporcional al factor del relleno (Fp=ale3) y que c, se
relaciona bien con (a/e’)* y u®! (teniendo en cuenta que el factor de relleno no es el
nominal, sino uno experimental que depende del flujo liquido) (37). Una
consecuencia interesante de los resultados de Robbins es que W puede ser menor
de 1,1 para muchas separaciones de destilaciéon, especialmente trabajando a vacio.

- La primera ecuacion de Bravo, Rocha y Fair para la pérdida de presion de
rellenos estructurados (38) se basaba en un modelo de flujo desarrollado
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previamente (39,40,41), llegandose a la ecuacion:

2
927 5 (u,), 1
R v

AP = |0171 + -

[£2]

Posteriormente se ha introducido como variable la retencion del liquido en el
lecho, una propiedad que es facil de medir y puede ser clave. Se llega a una
ecuacion del tipo (42,43):

5
P = (T—-L——] c, constante  [I13]
!

Cuando se considera la variacion de AP con el flujo de vapor para un
determinado relleno y fiujo de liquido se encuentran variaciones como la siguiente:

Segun aumenta el flujo de vapor en la columna se dificulta el escurrido del
liquido y se incremente la retencién en el lecho. El vapor pasa de ser fase continua

Log AP

AP=iu)in<2

Logu,

Fig 1.5: Representacion grafica de la variacion de la perdida de presion con la velocidad del vapor.

a ser fase dispersa y la pérdida de presién presenta un mayor incremento con la
velocidad: AP « u,™, m > 2. A mayor u, el cambio en la fluidodindmica llega a ser

mas radical, puesto que el flujo del liquido llega a cortarse, con un gran aumento de
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AP, inestabilidad y gran descenso de eficacia.

- Punto critico de funcionamiento.

El punto de inundacion es un limite impreciso que se ha definido de muchas
maneras (44), pero los inconvenientes de trabajar en sus cercanias son clarisimos.
Se cuenta con abundante informacion sobre él, y no debe haber dificultades en
encontrar una estimacion fiable. Si se elige como punto critico de funcionamiento el
de inundacién, la regla normal es operar entre el 70 y el 80% del flujo de inundacion.
Los estudios de eficacia deberian hacerse en un intervalo de F que acabara en esa
zona.

En un estudio dedicado precisamente a optimizar el relleno en destilacion,
Strigle y otros (45,46) concluyeron que ese limite hidrodinamico no es la mejor
referencia para decidir sobre la condicion de operacion mas favorable. En su lugar

sugirieron la méaxima capacidad operativa (MCO), el maximo flujo (expresado por el

factor de flujo - e, ) para el que se mantiene la eficacia “normal”
Y \ pl - pv

del relleno. Este tratamiento implica un determinado comportamiento de la eficacia

al variar el flujo:

Eficacia

Eficacia
del -

disefio /

MWWC

Fig 1.6: Representacion grafica de la variacion de la eficacia con el pardmetro de flujo C para
rellenos al azar.
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Definida la maxima capacidad operativa la sugerencia es trabajar con un flujo
igual al 90% de ese flujo limite, que corresponderia segun esa variacion idealizada
al maximo de eficacia, aproximadamente. El problema es que los rellenos
estructurados suelen alejarse de esa funcion tipo de eficacia, bastante mas que los

rellenos al azar:

ya
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Fig 1.7: Representacion grifica de la variacion de la altura equivalente a un plato tedrico (variable
inversa a la eficacia) con el pardmetro de flujo C para el relleno estructurado de malla Sulzer

BX con distintos sistemnas a rectificar.

I.2.2.- Transferencia de materia y eficacia del relleno.

El procedimiento usual de tratar la cuestion de la eficacia en destilacion, y en
las otras grandes separaciones fluido-fluido, es considerarla una separacion por
etapas de equilibrio (1). De esa forma la ecuacion de velocidad para el transporte de
materia contiene en su fuerza impulsora una concentracién de equilibrio. Para los
equipos de relleno, o los de pared mojada, es habitual asumir que ambas fases se
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encuentran en flujo piston, de manera que para cada diferencial de longitud en la
direccion de las corrientes los moles transferidos por unidad de tiempo son:

dVyl =K@ -y)dd [14]

siendo “y” la composicién de la fase vapor, que se considera en principio de
mayor resistencia en destilacién. Por consiguiente ese coeficiente global se refiere
también a esa fase.

Pasando de superficie interfacial a variables mas manejables (seccion de la

columna, altura, superficie especifica del relleno):

dA =a sdZ [l1.5]

e integrando para toda la columna:

Ys

7 = f v yl [16]
Ky -y)sa

Ve

Los términos de la integral se pueden separar en dos bloques: los

explicitamente referidos a la concentracion y el resto, mas o menos relacionados

Z=12Z
Z=[ 4 } f dy [1.7]
Kas ) y*-y

La integral remanente es el numero de unidades de transferencia, NUT. Por

con ella.

tanto, el otro grupo es la altura de unidad de transferencia, AUT, la variable mas
adecuada para cuantificar la eficacia en columnas de relleno.

Los componentes de la AUT tienen obviamente caracter diferente, y también
distinta variabilidad. Claro que “s” es una constante que se deducira del estudio
fluidodinamico. V puede serio asimismo, si se acepta transferencia equimolar en



Introduccién Bibilogrdfica 26

contracorriente. Asi se trabaja generalmente, sin desconocer que en sistemas con
componentes de peso molecular muy diferente puede darse una transferencia
claramente no equimolar. En cualquier caso cabe solucionar sin muchos problemas
el incumplimiento del supuesto.

La situacién de la interfase efectiva y el coeficiente de transferencia de
materia es diferente. Aunque la superficie interfacial efectiva pudiera considerarse
igual a la del s6lido mojada por el reflujo, y ésta igual a la nominal del relleno, en la
practica esa es una situacion limite. En cuanto al coeficiente, es claramente
dependiente de la concentracion.

Las limitaciones de esta aproximacion para mezclas multicomponentes, han
sido reconocidas desde hace mucho. Asi Murphee sefialaba que en una mezcla
terciaria la aproximacion al equilibrio no podia ser igual para los dos componentes
volatiles; y que, por tanto, la etapa tedrica no podia considerarse una base
adecuada de calculo.

Para superar esto se han propuesto modelos de no-equilibrio. Como los
tradicionales utilizan balances de materia y energia y relaciones de equilibrio, pero
de manera diferente. Mientras que en los modelos de equilibrio el balance se hace
para la etapa tedrica o la unidad de transferencia, en los de no-equilibrio se hace
para cada fase, estando las ecuaciones de conservaciéon relacionadas por el
balance de materia en la interfase. Y en cuanto a las relaciones de equilibrio,
mientras que en los modelos convencionales se aplican a las corrientes que salen
de la etapa, en los de no-equilibrio se utilizan para relacionar las composiciones en
la interfase (47,48,49).

Si se cuenta con el equilibrio del sistema a rectificar es muy facil obtener
datos experimentales de AUT. Basta medir las composiciones de las corrientes de
entrada y salida de una columna dada (por tanto de altura conocida), deducir el NUT
y dividir Z por él. La cuestion es en qué medida son validos esos resultados para
unas condiciones diferentes a las de la experimentacion que se ha llevado a cabo.

En principio tal extensidén es muy incierta, dado el nimero de variables que se
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piensan pueden influir en la AUT; se ha atribuido intervencion significativa al tipo y
tamano del relleno, las caracteristicas de la superficie sélida, el diametro del lecho
poroso, su altura, los flujos de las fases y la relacion entre ellos, la presion, diversas
propiedades fisicas de las mezclas, la forma en que el liquido y el vapor estan
distribuidos en el lecho.

Para avanzar hay que empezar por distinguir entre los diversos factores
agrupados en la AUT. Siendo “s” constante y V constante o variable, pero al cabo
una variable independiente del disefio, queda por considerar la variacion de Ky a.
Esta ultima tiene un Unico caracter, pero el coeficiente engloba dos resistencias, que

conviene separar para llegar a soluciones mas basicas:

AUT = AUT, +m KAUTI [18]
L
1 _ 1 L m [79]
Kae kvae kz a,

Puesto que “m” es la pendiente de la linea de equilibrio, para una
concentracion que depende de la importancia relativa de las resistencias su
obtencién rigurosa no es inmediata, pero tampoco hay necesidad de afinar tanto la
solucién. De manera que lo que hay que resolver es el valor de los coeficientes

individuales y la interfase efectiva.

1.2.3.- Coeficientes individuales de transferencia de materia.

En una columna de relleno la transferencia de materia se hace por
conveccion forzada, lo que determina una determinada forma de expresar los
coeficientes de transporte. Sobre esto existe una amplisima bibliografia, en dos
direcciones: modelos fisicos simples y modelos matematicos mas elaborados. Los
primeros simulan el movimiento del fluido reduciendolo a la difusion a través de una
pelicula delgada o una lamina semiinfinita. Los segundos son una consecuencia de
las analogias que se supone que existen entre transferencia de calor y materia, lo
que llevara a ecuaciones similares. Utilizando los desarrollos propuestos para
transferencia de calor (transporte, en principio, mas accesible) desde hace cien
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anos se alcanzarian expresiones de velocidad para transferencia de materia.

Los supuestos y resultados de las teorias de transferencia de materia mas
utilizados pueden verse en cualquier texto con capitulos sobre Fenémenos de
Transporte, o0 incluso en libros generales de Operaciones Basicas. Los resultados
pueden resumirse en una tabla como la de la pagina siguiente (50).

Se pueden sacar las siguientes consecuencias de la tabla:

- La teorias mas complicadas, las dos ultimas, son aplicables unicamente en
régimen laminar. Lo presumible es que no sea esa la forma de fluir para la fase de
resistencia supuestamente preponderante, la vapor. Por tanto, habria que recurrir a
los modelos fisicos simples.

- Los tres modelos clasicos tienen el inconveniente de no poder ser utilizados
en la estimacion de k, ya que sus parametros definitorios (6, t,, I) son
desconocidos.

- Sin embargo, las predicciones de todos ellos en cuanto a la influencia del
flujo y las propiedades fundamentales son bastante proximas. Puede escribirse que
en primera aproximacion:

1 1
Sh « Re? Sc3 [I1.15]

y siempre cabe la posibilidad de introducir otros exponentes para los nimeros
de Reynolds y Schmidt mas acordes con los resultados de la experimentacion.

Por lo demas, no merece la pena especular con modelos ain mas
complicados, por mucho que puedan dar imagenes fisicas mas proximas a la
realidad (como los que emplean transporte convectivo en vez de transporte
molecular). Tampoco parece conveniente poner en cuestion el supuesto subyacente
en las teorias anteriores: que las disoluciones son lo suficientemente diluidas como
para que el coeficiente de transferencia de materia no sea funcion de la fuerza
impulsora de concentracién. Llegado el caso puede intentarse la obtencion de la
relacion entre coeficientes en disoluciones diluidas (k) y concentradas (k°, como la

que se muestra en la figura 1.8.



Tabla1.1: Teorias para coeficientes de transferencia de materia.

Método Forma Basica m n Ventajas Inconvenientes
Teorfa de la pelicula. (Nernst, . .
i . P Teorfa simple; una buena Espesor de la pelicula limite 3
1904; Lewis, 1916; Whitman, k- r [r.10] 0 1 ] )
base para desarrollar ideas | desconocido
1923)
Teorlia de la penetracion. r D 11] 1 1 la més simple que incluye Tiempo de contacto t,
(Higbie, 1935) % T, 2 2 el flujo desconocido
Teorfa de la renovacioén Similar a la de penetracién, | Tiempo de residencia medio
superficial. k- % -ys P [112] _ % pero con mejor descripcién | en la interfase I 6 frecuencia
(Danckwerts, 1951) fisica del fenémeno de renovacién s desconocidos
Teorfa de la capa limite. D METEAL 1 2 Mucha mejor desctipcién Solamente para casos de flujo
E-0626 = | =—1? (—)3 {7.13] Y 3 ) ) ) )
L\v D fisica laminar. Matematica compleja
Teoria de Graezt-Nusselt. £ 2 D ( L? E]% {1.14] 1 2 Resultados exactos para Solamente para casos de flujo
Al L\DR ) 3 3 .
3 3 tubos cortos faminar.

Donde:

- my n son los exponentes que definen la dependencia del coeficiente de transferencia de materia respecto al

flujo y la difusividad segun las siguientes relaciones:

E<u™ y k<D"

opmmorwsg Ouady ap svuwnto;) ua DIDISi ap onquv’y

6C
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3+ Teoria de penetracion
-~ «— —Teoria de la capa limite
| --------- Teoria de la pelicula
Flujo hacia ==
la interfase
S
N F
2x =
-~ Flujo alejandose
= de la interfase
0.3 1 o1 oa a1l 1 S W B A A
0.01 0.1 1.0

vO/k°
Fig L8: Representacion grafica de la relacion entre coeficientes de transferencia de materia para
disoluciones concentradas y diluidas.

Como se ve la variacion entre coeficientes no depende practicamente de la

teoria de transferencia de materia que se aplique.

Resumiendo: de las teorias no se deduce una definicién de k, y k,, pero si la

forma que presenta la funcién:

« L;Pm B Y D_ =mym-1 [P) " p1-a
¢ [ m ] (pﬂ) p -t (u) P 1]

siendo los exponentes mas probables m = 1/2 y n = 1/3. Por tanto:

1.2.4.- Interfase efectiva.
La superficie especifica efectiva (a) es una variable fundamental en el

disefio de equipos que llevan a cabo operaciones de transferencia de materia. Tanto
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es asi que una determinacion precisa de la superficie especifica efectiva
solucionaria en gran medida los problemas existentes a la hora del disefio de estos
equipos. La determinacion de la a4 traeria consigo la obtencion de los coeficientes
de transferencia de materia y, por tanto, de la resistencia a la transferencia en cada
una de las fases.

Sin embargo, encontrar una correlacién que sirva para una determinacion
fiable de la a; no es sencillo. De hecho es un probelma mal resuelto, ya que a4, va
a ser diferente de la superficie nominal del sélido (a), del sélido mojado por el liquido
(a,) o de la superficie interfacial (a,). La diferencia entre la superficie interfacial y la
efectiva se debe a que habra zonas de la primera estancadas en determinados
puntos del relleno que, una vez saturadas en el componente que se transfiere, no
participaran en el proceso de transferencia de materia. Por tanto, la superficie
interfacial serd mayor que la efectiva. La separaciéon entre ambas superficies sera
mas acusada en procesos de absorcion de gases que en procesos de rectificacion o
evaporacion, ya que en estos Ultimos los fluidos se encuentran en sus puntos de
ebullicién, y por tanto, existira un mezclado por conveccidon natural que ira
renovando estas zonas estancadas haciendo que el liquido retenido en éstas
participe activamente en el proceso de transferencia de materia.

No obstante, han surgido un gran nimero de relaciones que intentan
determinar la superficie interfacial liquido-vapor, que obviamente estara mucho mas
proxima a la superficie efectiva que la superficie nominal del sélido o la superficie
solida mojada por el liquido. Los primeros intentos, como es légico, se dirigen a la
estimacion de interfases para rellenos al azar. Algunos ejemplos de estas
correlaciones se citan en la tabla 1.2.

Como puede observarse, en todas estas ecuaciones se aborda el problema
de la superficie especifica desde un punto de vista puramente hidrodinamico, dando
la relacion a/a es funcion de la velocidad lineal de la fase liquida, de las propiedades
del liquido (densidad, viscosidad y tensién superficial) y de parametros geométricos
del relleno (superficie nominal y diametro nominal). Sin embargo, la fraccion de
interfase que permanece activa para la transferencia de materia no sélo depende de
la fluidodinamica sino también del tipo de operacion.

Estas ecuaciones no podran hacerse extensivas a rellenos estructurados, ya



Introduccién Bibilogrdfica 32

que las diferencias existentes entre estos y los rellenos al azar hacen que la
circulacion de las fases dentro del lecho sea bien distinta en cada uno de los casos.

Tabla 1.2: Ecuaciones para el cdlculo de ( a,/ a ) enrellenos al azar.

0,75
a o _
Onda y otros (51). — = 1- exp (—f—] Re,0 ? Fr, 0% we>? | [1.18]
a o,
0,49
a We, |
Kolev (52). — = 0,583 (a d,)** Fr)"™ [_.i] [1.19]
a Fr,
: a -0,6 -1 0.2 0,15
Shi y Mersmann (53). — = 0,76 ¢ *® (1- 093 cos0) " Re, ~ (We, Fr)" [7.20]
a
a P
Zechy Mersmann (54). — = & (a d)** | — Re’ [121)
a Fr,
a o 0182
'uranik y Vogelpohl (55): ;i- = 1,045 Re,o’041 We?’133 [-0—'] [1.22]
siendo:

u ula pu

Re, = —— Fr,= = We, = ——

v,a g a o,

Para rellenos estructurados parece inicialmente que la solucién en la
determinacién de a/a puede resultar mucho mas sencilla, basandose en la gran
capacidad de distribucion de las fases (y como consecuencia, tendencia al mojado
completo) atribuidas a este tipo de rellenos. Por ello, una de las simplificaciones
mas comunes realizadas en este tipo de rellenos es considerar la superficie
especifica igual a la nominal (a,/a = af/a = 1). También han aparecido otras

correlaciones muy sencillas como la primera desarrollada por Bravo y Fair (56):
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L = 0,50 + 0,059 % inundacion  [123]

Q|8

o la de Brito et al (57):
= 0,465 Re)?  [124]

Q|-

Sin embargo, correlaciones tan simples pueden llegar a ser demasiado
groseras en la mayoria de los casos. Por ello, han surgido otra seria de ecuaciones,
ya especificas para rellenos al estructurados. Alguno ejemplos de ellas son las que

se muestran a continuacion:

Tabla 1.3: Ecuaciones para el calculo de ( a,/ a ) en rellenos estructurados.

1

L1y a
= 15(d)?

u

1

Billet y Schultes (58) h

Q|8

1

a 29,12 (We, Fr))*? §%%
Rocha et al. (59) — = Fg [126]
a Re* €% (1 - 0,93 cos y) (sen 0)%
a d h\ sen O o3
Nardini et al. (60) — = [-—] (—’] b & . sen B e [127]
a 4 e 3 U,
a ) ,
Olujic (61) —i - -9 AB = f (tipo y tamario del relleno)
1 + _‘i.
ul F28]

Como puede observarse, se tratan de ecuaciones muy similares a las
anteriormente expuestas para rellenos al azar, aunque obviamente aparecen otros
parametros geométricos (6, v ,S).
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1.2.5.- Variables a considerar en la determinacién de la AUT.

Vistas las posibles influencias sobre los coeficientes y la interfase efectiva
puede pensarse en una funcién para AUT en la que sean variables las siguientes
propiedades:

- Del sélido: habria que considerar la superficie especifica nominal (o
dimensién lineal equivalente), la porosidad, la tensién superficial critica. En los
rellenos estructurados otras variables geométricas adicionales.

- De la mezcla a destilar: relaciones de equilibrio, masa molecular, densidad,
viscosidad y difusividad de ambas fases y tension superficial.

Claro que estas propiedades dependen de la composicién del sistema y de la
temperatura a que se encuentre. O, considerando a la presién como variable
independiente, de la concentracion y presion a la que opera la columna de
destilacion.

La presién afecta al sistema del siguiente modo:

- Cuando la presion disminuye:

- Disminuye la viscosidad del vapor, la difusividad del liquido (en
pequefia medida) y la densidad del vapor (en gran medida).

- Aumentan la densidad y la viscosidad del liquido, la tensién

superficial y la difusividad del vapor (especialmente esta ultima).

La influencia de la composiciéon de la mezcla es menos predecible. Si se
consideran las propiedades en el punto de ebullicién de las mezclas (62) y
refiriendose a la fracciéon molar del volatil (x):

- La densidad del vapor varia poco con x en los sistema organicos. En los
acuosos p, varia mas, aumentando con x.

- La viscosidad del vapor puede variar considerablemente, creciendo con x
(Tolueno-n-Octano, Agua-Acido Acético) o decreciendo (n-Heptano-Tolueno, n-
Octano-Etilbenceno, Butilamiha-Agua).

- La difusividad del vapor presenta una variacion discreta, al menos en
sistemas organicos. Mayor cambio con x, en general decreciendo, para sistemas
acuosos.

- la difusividad del liquido depende mucho de la composicion de la mezcla. Es
creciente en sistemas como el n-Heptano-Tolueno, el n-Hexano-Benceno o el
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Acetona-Metanol; y decreciente en las mezclas Ciclohexano-Tolueno, Benceno-n-
Heptano y Tolueno-n-Octano. En los sistemas acuosos es frecuente un minimo de
b, para fracciones molares intermedias, pero también puede darse una difusividad
creciente (Butilamina-Agua).

- La viscosidad de los liquidos organicos aumenta con x (Ciclohexano-
Tolueno, Benceno-n-Heptano), disminuye (n-Heptano-Metilciclohexano, Acetona-
Metanol) o queda practicamente constante (n-Octano-Etilbenceno, Tolueno-Octano).
En tanto que los sistemas acuosos suelen dar maximos mas o menos préximos al
agua pura.

- La densidad de las mezclas liquidas puede mantenerse virtualmente
constante frente a x en algun caso (n-Heptano-n-Octano, Acetona-Metanol),pero es
mas probable un incremento (Benceno-n-Heptano, Tolueno-n-Octano) o un
descenso al aumentar la concentracién del volatil (Ciclohexano-Tolueno, n-Octano-

Etilbenceno, n-Heptano-Tolueno, Propanol-Agua).

Al darse tantas posibilidades de cambio de las variables influyentes, también
podra variar de muchas formas la eficacia de un relleno. No sélo de un sistema a
otro, sino por modificacion del flujo, la composicién o la presion.

Puesto que se da por descontado que el flujo puede variar en un amplio
intervalo, (que, por flexibilidad del equipo conviene sea lo mayor posible) es obligado
contar con la dependencia de la AUT con él. Menos necesaria se considera la
funcién para la composicion, dado que el cambio es mucho mas limitado. De hecho
en el disefio suele considerarse s6lo un cuadro resumido de propiedades fisicas del
sistema, y el calculo esta restringido a un valor de la temperatura y composicion.
Unas veces, el valor medio y otras, el valor en el fondo de la columna.

Mas interés se ha dedicado a la dependencia de la AUT con la presion,
especialmente para rellenos estructurados (que se emplean mucho en rectificacion
a vacio). Analizando cualitativamente el posible cambio de las propiedades y del
flujo podriamos apuntar:

- Que los menores flujos de liquido, al operar a vacio, pueden hacer que AUT
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aumente al reducirse la presién, porque también se reduzca la interfase. Pero dado
que el mojado completo de los rellenos estructurados se consigue con flujos muy
bajos, también puede mantenerse constante.

- Que la resistencia vapor varia muy poco al variar la presion. Al contrario de
la resistencia liquida, que puede aumentar o disminuir considerablemente.

Si se considera determinante la viscosidad del liquido, es claro que la AUT
aumenta con la presion: hay aumento de la resistencia liquida y la vapor queda
constante. Esta simplificacion se ha utilizado ampliamente para columnas de platos
(63,64). En columnas de relleno la situacién es confusa. Se han encontrado
experimentalmente descensos de eficacia al aumentar la presiéon (65,66), pero
también aumentos (67,68) y constancia (69,70). Recientemente Gualito y otros (71)
han observado una variacion mas complicada: hasta una presion de unos 10 bares
la eficacia de los rellenos estructurados mejora con el incremento de presion; entre
10 y 15 bares probablemente no se afecta; por encima de 15 bares la eficacia
decrece. La explicacién de esto es precisamente un aumento de la resistencia
liquida con presion alta y media, en tanto que para presion atmosférica o a vacio su
contribuciéon es del 10-25%. Tal vez sea la consecuencia de que en esas
experimentaciones no se ha considerado esencial aislar la influencia de la presion,

que se solapa con la de otras variables (72).

1.2.6.- Altura de la unidad de transferencia y altura equivalente a un plato
tedrico.

Mas alld de que el supuesto de flujo en piston en una columna pueda
incumplirse (sobre todo a presion alta: (71,73), es claro que la manera mas correcta
de expresar la eficacia de los rellenos estructurados es la AUT. Pero la obtencién
cémoda del namero de platos tedricos ha hecho que en la practica industrial se use
con mucha mas frecuencia la AEPT.

La diferencia entre AUT y AEPT es, simplemente, una diferente fuerza
impulsora de concentracion, lo que implica el equilibrio del sistema a rectificar y la
relacion de reflujo en la columna. Por lo primero no hay una posible relaciéon general
entre ambas. Lo que normalmente se establece parte de una simplificacion
importante: no sélo la linea de operacion, sino también la de equilibrio son rectas;
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entonces:

(31)
Y si las lineas de operacion y equilibrio son paralelas % = 1 YAEPT = AUT.

Sin embargo esto es rarisimo en destilacion, y tampoco es tipica la variacion lineal
de los datos de equilibrio. De forma que la relacién anterior, tan utilizada, puede dar
errores considerables que a lo mas pueden compensarse cuando se trabaje en un

intervalo amplio de concentracion.
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1.3.- ESTIMACION DE LA EFICACIA DE LOS RELLENOS ESTRUCTURADOS.

La informacion basica para el disefio debe estar disponible en forma de
correlaciones matematicas que puedan ser facilmente introducidas en los
programas computerizados. Esta informacion es tratada por las compaiiias
suministradoras de rellenos estructurados como material confidencial, de manera
que la literatura abierta no ofrece sino una parte pequefia de los resultados que sin
duda existen. Los catélogos de las casas comerciales presentan un resumen tan

escueto de tales resultados como los siguientes (74):
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Fig 1.9 y 1.10: Representaciones grificas de las eficacias del relleno Sulzer BX y Mellapak 250Y y 250X
a distintas presiones (mbar) .

No se hace referencia a los sistemas rectificados, dimensiones de la columna
de prueba, composicién, etc. Lo mas probable es una experimentacion en planta
piloto, con un didmetro menor de 1 metro, trabajo a reflujo total y empleo de
sistemas patrones como la trans-Decalina-cis-Decalina. Aun ignorando la geometria
del equipo, la ijnformacién es incompleta, ya que no hay manera de deducir la
influencia del tipo de sistema (de las propiedades de la mezcla) sobre la eficacia del
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relleno.

Y, por otra parte, esta aproximacion es absolutamente especifica. Hay que
buscar soluciones cada vez mas generales que puedan llegar a ser interpretadas a
través de las caracteristicas del equipo y del sistema a separar. Presentamos ahora
los intentos realizados hasta el momento, avanzando desde los mas simples, las
estimaciones a bulto, hasta los mas complicados, en los que se aplica la teoria de

transferencia de materia expuesta en el apartado anterior.

1.3.1.- Estimaciones a bulto.
Harrison y France (75) relacionan la altura equivalente a un plato te6rico con

la altura de la corrugacion de los rellenos estructurados, H:

Tabla 1.4: Relacién de la AEPT con la altura de corrugacion de los rellenos.

H (cm) | AEPT (cm)
0635 | 2286
1,270 45,72
2,540 83,82

sefalando que para las alturas menores AEPT = 36 H, y para las mayores
AEPT = 33 H. Kister (44) confirma que estas sencillas relaciones dan buenos
resultados para corrugaciones de 45° con respecto a la horizontal, pero no con otras

inclinaciones. De ahi que sugiera la modificacion siguiente:

AEPT (m) = 100, 0,102 ; aenm [1.30]
a :

Claro que expresiones de este tipo no sirven sino para tener una vaga
indicacion sobre la eficacia de los rellenos, basada en la constatacion simple de que
ésta es tanto mayor cuanto mayor sea la superficie especifica. En la tabla 1.5 puede
comprobarse que para algunos rellenos industriales la ecuacion de Kister apunta a
un valor intermedio en el amplio intervalo de AEPT para el relleno concreto, en otros
aproxima bien el intervalo y casos hay en que el error puede ser enorme.
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Tabla 1.5: Eficacia de diferentes tipos de rellenos.

Superficie especifica
AEPT, cm AEPT, cm
Relleno Tipo a,m’
. Ec.1.30 bib* tecn®
nominal experimental
la 131
2a 262
Gempack 29 -86 20-90
3a 394
4a 525
B1200 200
Montz 43 - 60 25-50
B1300 300
1 69
2 135
Flexipack 28 - 155 25-80
3 250
4 558
125Y 125
Mellapak 250Y 250 253+7 30-90 23-80
500Y 500
BX 500 30-40 12-40
Sulzer
CYy 700 344+ 10 25 4-18
Goodloe 2000 298 +7 15 2,5-20
280 280
Durapak 36 28 -48
(400) 400

De cualquier manera, una estimaciéon asi es demasiado imprecisa. Aun
aceptando que la AEPT calculada se referiria a sistemas hidrocarbonados tipicos,
se ignora la influencia del flujo o de la presién. Por mas que Kister muestre mas
confianza en las estimaciones de este tipo que en las que proporcionan los mejores
modelos de transferencia de materia (al menos para rellenos al azar), es obvio que

debe contrastarse con célculos de eficacia mas afinados que los de arriba.

I.3.2- Ecuaciones semiempiricas.
Para algunos rellenos puede encontrarse en la bibliografia una informacion
mas completa que la poco especifica de los catélogos. Por ejemplo, contamos con
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datos sobre el comportamiento estandar del relleno estructurado Rombopak.

Para columnas, con éste relleno, de 3,7 m de altura y 0,25 - 0,60 m de
diametro, empleando los sistemas patrones trans-Decalina-cis-Decalina y
Clorobenceno-Etilbenceno; se ha encontrado que la eficacia no esta influenciada por
el didmetro de la columna ni por la relacién de reflujo (76).

Ademas, como puede observarse en la siguiente figura, la eficacia disminuye
con el flujo y es mayor en un 15-35% para la trans-Decalina-cis-Decalina (10 torr)

que para el Clorobenceno-Etilbenceno (300 torr).

(] o=,

F(S.L)
Fig 1.11: Eficacia de los sistemas (@ ) trans-Decalina-cis-Decalina y (A) Clorobenceno-Etilbenceno
con el relleno estructurado Rombopak.

Sin embargo, esta informacion puramente empirica tiene un interés limitado.
Convienen ecuaciones que mas alla de la correlacion de los datos experimentales
impliquen un determinado modelo para la transferencia de materia en el equipo. En
ese caso se encuentran algunas expresiones para el relleno de laminas Mellapak.

- Spiegel y Meier (77) propusieron una ecuacion para cuatro tipos de
Mellapak (125, 250, 350 y 500 Y), en la que retnen los resultados obtenidos en una
columna de 1 m. de didmetro y de 1,4 a 8,5 m. de altura donde se rectificaron los

sistemas tipo Clorobenceno-Etilbenceno y trans-Decalina-cis-Decalina, a presion
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entre 960 y 10 mbar. La aplicacién de la ecuacion se limitaba a sistemas organicos,
a los que se atribuiria tendencia a mojar la superficie metalica en condiciones de
destilacion.

Para tratar los datos se desprecid la resistencia liquida por razones de
distinto peso. Una de €llas seria determinante: si se acepta que con frecuencia
k, >> k,, la consecuencia l6gica es no considerar la resistencia. Otra cuestion es
saber cuando tal decision no es correcta, porque ain siendo k, > k, la diferencia
entre ambas no sea suficientemente grande. Las otras razones no son defendibles:
dificultad de separar las resistencias y de estimar fiablemente la difusividad del
liquido.

Si ademas de despreciar la resistencia liquida se acepta que el
comportamiento de la columna de relleno estructurado es similar a la de una de
pared mojada, segun el supuesto de Bravo y Fair:

k, d, ud pl” Tk
Sh, =q ; d, : didmetro hidraulico  [1.31]
D u pbD

v

Sh, Sh,
= - =« Re™ 1132]

Y (8e)?

Siendo gsp = k 4, , Ya que k, = K. El coeficiente se deduce de los datos
v D

v

experimentales de AEPT, con dos supuestos (a, ~ ay AEPT = AUT). La correlacién
1.32 quedaria representada como muestra la figura 1.12. De donde se deduce que
n= 1. Quedan dos cuestiones a discutir:

- Los numerosos puntos que quedan fuera de la correlacién. Para Spiegel y
Meier no existe ninguin problema: se tratan de operaciones cerca de la condicién de
inundacién, donde la eficacia se reduce drasticamente.

- La pendiente, el exponente del nimero de Reynolds, es diferente a la de la
ecuacion para columnas de pared mojada, n = 0,8. Esto es lo que se habia
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Fig 1.12: Representacion grafica de la ecuacion 1.32 a partir de datos experimentales con distintos
sistemas.

encontrado en columnas con rellenos estructurados de malla (78). La interpretacion
que hacen los autores es que estos rellenos estén completamente mojados para
cualquier carga liquida; en tanto que para rellenos de laminas es posible un
incremento del mojado al aumentar el fiujo.

En consecuencia:
NPT _ 1 _Ka__ K=(up)*

= = AEPT « ! 1.33

)0,2

- Henriques de Brito, von Stockar y Bomio (79) han presentado una expresion
para el coeficiente de transferencia de materia de la fase liquida en relienos
Mellapak (250 y 500 Y). Los datos experimentales se obtienen en una columna
piloto de 0,295 m de diametro. Se emplea una ecuacion tipo Higbie (ec. 1.11) para el
coeficiente de transferencia de materia, k.

Para el tiempo de contacto se adapta un modelo de Billet. En sistema

internacional y para el Mellapak:
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hIL 1 h, L
T = A _2545 17 134
u, 100 u,
3600 cos 45

siendo h, la retencién liquida en % y L la longitud de contacto, un parametro
ajustable que es una dimensién de flujo caracteristica. Henriques, von Stockar y
Bomio echan mano de la ecuacion de Suess y Spiegel para definir h,, deduciendo
que:

0,397
(hl)Mellapak 250 - L10 U, 1.35
., 0307 1:33]
( I)Mellapak 500 ~ >

Como L es también una funcion de la velocidad del liquido queda al final una

ecuacion para k; en funcién soélo de ésta:

= 334 107 4"

136
1,97 1075 u>*? [236]

(kI)Mellapak 250

(kI)Mellapak 500

Una aproximacion diferente a la habitual es adoptada por Brunazzi y Plagianti

(80), partiendo de los datos de Nawrocki y Chuang (81) para absorciéon de CO, en

arroyuelos liquidos estables, por lo que el médulo de Sherwood seria proporcional a

una potencia del médulo de Graetz. Si a esto se le une la aceptacién de que debe

existir mezclado en las uniones del relleno estructurado y que éste puede
cuantificarse en funcion de los nimeros de Reynolds y de Kapitsa (82) queda:

kd 62z°

= o

Shy = — -
Dl K a

[137]

donde:

d: dimension lineal caracteristica.

Gr = Re, S, %
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H: distancia de flujo.
Z: altura del relleno.

a: angulo de caida del flujo con respecto a la horizontal.

Brunazzi y Paglianti correlacionan los datos para desorcién de CO, y

absorcién de compuestos clorados con los siguientes valores de las constantes:

Tabla 1.6: Valores de las constantes de la ecuacion 1.37 para desorcién de CO, y absorcién de compuestos

clorados.
Relleno, material | o I a l b
Mellapak Y, metal o plastico 16,43 0,915 0,09
Sulzer BX, plastico 63,10 0,676 0,09

Un tratamiento conjunto de ambas resistencias puede verse en el trabajo de
Agrawal y otros (83) para una separacion de enorme interés practico, la destilacion
del aire. El uso de rellenos estructurados en lugar de platos perforados ha
revolucionado la destilacion criogénica de argén, con un producto que puede tener
tan sélo 0,1 ppm de oxigeno, aparte de consumirse menos energia.

Se resuelven a la vez las ecuaciones:

1
Sh,= ¢, Re,' Sc¢}  [I38]

v
1

Sh, = ¢, Re;” S¢,”  [139]

encontrandose que:
C,=0,0295 n, = 0,89
C,=0,052 n,= 1,20

La solucién es buena para estimar eficacias de la separacion N,/0,, pero no
para la O,/Ar, al menos con fracciones molares de O, en el vapor superiores a 0,20.

* * *
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Lo normal, sin embargo, es que el exponente de Sc,sea % ( en vez del 1/3
del Sc, ) y el exponente del Re, sea mayor que el del Re, . Asi en las ecuaciones de
Weiland, Ahigren y Evans (84):

Relleno Goodloe.
1
0,0567 Re,'® S¢}  [1.40]

v

Sh

1
2

Sh, = 3,4 Re,"™ 8¢ [1.41]

Relleno Montz.
1
0,0730 Re*” sc?

[1.42]

Sh

1
Sh = 52 Re;*™ 8¢} [143]

1.3.3.- Modelos. K
1.3.3.1.- Modelo de Rocha, Bravo y Fair.

El modelo mas popular entre los pocos existentes para rellenos estructurados
es el de Rocha, Bravo y Fair. Su versién actual esta desarrollada en dos partes, una
dedicada a la prediccion de la retencion, pérdida de presion y punto de inundacién
(59) y una segunda en la que se trata el problema de la transferencia de materia
(85). Nos referimos especialmente a esta ultima, aunque hay una obvia relacién
entre ellas.

El modelo considera que los canales del relleno corrugado por los que
circulan las fases pueden asimilarse a una serie de columnas de pared mojada en
cuya geometria interviene el angulo y tamafno de las corrugaciones. La dimension
lineal caracteristica, el didmetro equivalente, se iguala a la longitud de la
corrugacion, S.

Si de columnas de pared mojada se trata puede utilizarse la vieja ecuacion de
Sherwood y F;igford, como ya habian apuntado los autores en un trabajo anterior de
relienos estructurados de malla (86).

8
Kk S 3 u, +u St
Sh = 2~ =a Re S = 0,054 ‘( e * ) Py .
D oA p, B,

-
Ul Ll

[1.44]
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Se introducen velocidades efectivas:

u u
u, = y , ouw, = ————  [149]
e(l - h)sen6 e h,sen 6

en las que interviene el angulo de corrugacion, la porosidad y una propiedad
que adquiere gran importancia, la retencién del liquido.

Para la fase liquida se utiliza un modelo de penetracion. En la primera
version, el tiempo de exposicion se deducia del flujo liquido a través de la
corrugacion, pero ahora se reconoce que con algunos sistemas no basta con la
velocidad del liquido y la longitud de la corrugacién. Por ello, se introduce un nuevo
factor:

t, =S ¢ [146]
u,

c. es ligeramente menor que la unidad, y con él se intenta tener en cuenta las
partes del lecho que no propician una renovacion superficial rapida. Se ha sugerido

un valor de ¢, de 0,9 (85), pero para un sistema oxigeno-aire-agua. En fin:

D u b, u D u
k=2 |2t ~107 | L2 |2 (14
! TS °© \JS S 7.47]

El gran problema del area interfacial es resuelto partiendo de la ecuacion de
Shi y Mersmann (53), basada en la hidrodinamica sobre un plano inclinado:
o dfq
Re % (1 - 0,96 cos Y) (sen 0)*

a
—= = 076 (We, Fr)*" [1.48]
a

siendo :
0 el angulo de la corrugacion con la vertical.
y el angulo de contacto del liquido con el sélido.
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a y B dependen del relleno. En el tratamiento no se consideran influencias del
flujo vapor o de efectos térmicos, pero da un ajuste mejor de los datos disponibles
para rellenos estructurados que el tratamiento de Fair y Bravo (87,88) que si los
consideran. De manera que se adopta la ecuacién de Shi y Mersmann,
modificandola:

[149]

oad fq
SE 02

94§ _ o
a Re; " % (1 - 0,93 cosy) (sen 6)°°

B y S se tendran, al ser caracteristicas del relleno. En cuanto al angulo de

contacto, y, vendra en funcién del rango de tension superficial de la mezcla, o:
0 < 0,055 N/m cosy=09
o > 0,055 N/m cosy = 5,211 10°168%¢

El factor Fg: es un parametro ajustable basado en la observacion del flujo
liguido sobre las superficies. Una tabla de F¢ para los rellenos estructurados mas
comunes puede encontrarse en (85).

El modelo ha sido calculado para tipicos sistemas organicos empleados en
destilacion y de los que se tienen abundantes datos experimentales (Clorobenceno-
Etilbenceno, Ciclohexano-n-Heptano, orto-Xileno-para-Xileno). La estimacioén es
buena con rellenos de laminas, pero empeora bastante al aplicarla al relleno de
malla Sulzer BX. También aumenta la diferencia con los datos empiricos cuando
estos se obtienen a alta presion (20 bar). Dado que Zuiderweg y Nutter han indicado
existencia de retromezcla a presion alta, el desajuste se atribuye al alejamiento del
flujo pistdn y podria remediarse con un término de eficacia complementario para
tener en cuenta el mezclado axial (73). Por otra parte no existen dificultades en
extender el modelo a rellenos ceramicos (89).

Un desarrollo y refinamiento del modelo ha sido publicado recientemente
(71), intentando mejorar las predicciones con rellenos ceramicos y plasticos y al
cambiar la presién. Dicho desarrollo emplea el siguiente conjunto de ecuaciones
para la prediccion de la AEPT en rellenos estructurados metalicos, ceramicos y
plasticos:
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( In m ) (150]
m

u
4EPT = AUT In m - |, +mH) Inm _ U, L e
m-1 v m -1 k,a, k a,

0,8 0,33

o) u_ +u S
k = 0,054 [ = e * 10) Py My [751]
S ", D, p,
(We, Fr)** 4, S 12

. , [152]
Re,0,2 e% (1 - 0,93 cos y) (sen 6)** * (u_”)
1 +02e

Y,

a8

siendo las velocidades efectivas las enunciadas en la ec. 1.45 y los nameros
adimensionales los que siguen:
p, S S
U, pz U, uk pl

Fr, = Re, =
Y Sg K

We =

Como se ve en las ecuaciones anteriores no hay cambios sustanciales en el
desarrollo, pero es interesante sefialar la modoficacion en la interfase efectiva con
un nuevo factor (zona entre corchetes de la ec. 1.52).

A baja presion (u,/ 2 u, entre 2 - 10°%y 2 - 10-3) el factor tiende a uno y no
hay diferencias practicas con el calculo del modelo inicial. Pero a alta presion a/a
disminuye, proporcionando una inflexion en la eficacia, que disminuiria a partir de
los 15 bar. Se sugiere que por debajo de 10 bar, la eficacia de los rellenos
estructurados aumenta al aumentar la presioén; para el intervalo de 10 a 15 bar, la
eficacia probablemente no se vea afectada por ésta ; y por encima de 15 bar se
produce una pérdida de eficacia con la presion.

La ecuacién para la interfase efectiva es de hecho el producto de dos
factores:

t

a
f, =% =FgF, [I53]
a
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siendo F, un factor relacionado con la retencién del liquido. Si suponemos
que el liquido fluye como una pelicula que cubre todo el relleno, existe la siguiente
relacion entre retencion, h,, y espesor de la pelicula, &:

0
h, =4 (E) [1.54]

No hay una unica forma de retencion. Existe una retencion estatica, la que
permanece en el relleno cuando se ha cortado la circulacién su través, la que se da
para flujo nulo. Y existe una retencién operativa, que se suma a la anterior al haber
flujo. En el modelo:

) )

hl:he+hop:4§FS+4%F(‘)

[1.55]
Fs y F, son factores correctores del mojado incompleto que puede haber.
Para obtener &,, Rocha, Bravo y Fair emplean la ecuacion de Shi y Mersmann (53) y

para d,, una modificacion de la ecuacion de Nusselt para una pelicula descendente:

1
5, =[20 1 - cosy 2 [156]
p, gl - & sen
P,
u 0 (P, - P,)8
8, = [3 1 k ; K = X2 [I57]
P, APY ( 1 AP
p; {1 - —-K Al res AZ ).

pl pl g inund

En la practica se simplifica el tratamiento despreciando la contribucion de la
retencion estatica, soslayando asi el sumatorio (pero sustituyendo F, por F,):

0 F
=4_2Ft=4_i
S S

2
3

h

, [1.58]

1
3w, )
p, (sen O) e g -
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siendo g, la gravedad efectiva (la que se deduce de un balance de fuerza

aplicado al liquido descendente):
AP
g, =g |1 - =2 h
7. (AP)
inund

P;

] [7.59]

AZ

La retencién es una propiedad de obtencidén experimental relativamente
simple, por lo que puede tratarse como punto de partida para lograr otras variables
de los equipos de destilacion. Asi, con ella puede obtenerse la pérdida de presién

en el relleno estructurado.

AP 5
AP Tl 11 pr60]
AZ AZ 1 -¢ h
donde: 2
AP u
seca  _ f_ ) u12)e - 0’177 + 88,774 P, Uy
AZ AR Re, S
¢, =0614 + 7135 § (S en m)
Por tanto:
0,177 + 82774 5
e
AP _ Yo ulll - 1 [61]
AZ S 1 - (0,614 + 7835 S) h,

Pero para lo que interesa ahora, la estimacion de eficacia, la retencion no
interviene directamente. So6lo es necesaria para definir las velocidades efectivas,
que permitiran calcular Re, o k.. Y, por otro lado, la superficie interfacial se puede
deducir de la retencion mediante un calculo sencillo (con algunos supuestos):

volumen de liquido
_ Superficie mojada _ espesor de liquido _ _}_'i [162]
volumen total volumen total ) '

)
1]
k)

m
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Como antes habra que proponer un modelo para el espesor de liquido, al que
en principio se le atribuye un valor unico para todo el relleno. Lo usual es aplicar la
ecuacién de Nusselt, como se hace en Rocha, Bravo y Fair (59) o en Nardini y otros
(60):

3 p, " 0,5

o = ! [163]
p, & (sen 0) h, (sen 0) e

Desde luego, la aproximacién es bastante grosera pero indudablemente hay
mas posibilidades de que el reflujo fluya con un espesor regular en una columna de

relleno estructurado que en una de relleno al azar.

Los resultados experimentales de retencién liquida en un lecho fijo se han
correlacionado utilizando esencialmente la velocidad del liquido, su densidad y
viscosidad y una dimensioén geométrica caracteristica del relleno. Asi, en la ecuacion

de Buchanan para rellenos al azar:

Nln—

1
u u |3 u
B !
LRI L I

gp d g d,

h =22 [1.64]

En la experimentacidon con rellenos estructurados se han empleado sistemas
gas-liquido, columnas piloto y medicién del volumen retenido en ellas tras cortar el
flujo. Lo que escurre es, claro, la retenciéon dinamica u operativa, no la total. En
operaciones gas-liquido como la absorcién de gases puede ser una aproximacion
aceptable considerar que la transferencia de materia sélo tiene lugar con el liquido
circulante, con el retenido dinamicamente, porque la retencion estatica es de liquido
saturado y por tanto inhabil para la transferencia. Pero la situacion en destilacion o
evaporacion debe ser diferente, de manera que la retencién estédtica no puede
despreciarse sin consecuencias.

Expresiones empiricas para la determinacion de la h, en rellenos
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estructurados son las que podemos observar en la tabla 1.7.

Tabla 1.7: Correlaciones empiricas para la determinacion de la retencion en columnas de relleno estructurado.

' Fr "
Billet (Cheng y Chuang)(90) h,=A4 (R—') A = f (fluyjo), es una

¢ caracteristica del relleno. [1.65]

1/6 12
W (., )

J. Mackowiak (91) h, = y [Z.66]
12 ¢ p)*
m 0.25
P. Suess y L. Spiegel (92) h,=4 a,? Pu WP = Ca :83 u’ (—l] [1.67]

Como se ve hay diferencias en todas las variables influyentes: el exponente
de la velocidad esta entre 1/2 y 1/3, el de la viscosidad cinematica o dinamica entre

1/6 y 113 y el de la superficie especifica del relieno entre 1/2 y 0,83.

1.3.3.2.- Modelo de Billet y Schultes.

El modelo de Billet y Schultes (58,93) trata de ser aplicable al flujo en
contracorriente de dos fases liquido-gas, a través de una columna de relleno; asi
que serviria para rectificacion, absorciéon y desorcion. Se ha definido para rellenos al
azar y presenta dos caracteristicas especificas: extenderse hasta flujos més alia del
punto de carga y considerar los cambios en interfase por efectos de tension
superficial.

Para las resistencias de las fases se proponen coeficientes volumétricos de

transferencia de materia. En ellos se incluye la retencion:

uv m ul
AUT = + [1.68]
(k,a) (5_ ) (k a)
|4
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a
2]
a

¢, Y ¢ toman valores especificos para los distintos rellenos. El diametro
hidraulico, d,, puede convertirse en una forma de la superficie especifica, a
(d,=4-e/a), dejando una sola variable geométrica en las ecuaciones, la retencion.
Para la retencion Billet y Schultes proponen la siguiente ecuacion:

2

Wy a iy

h, = (12 lp lg ] siu, < (uv)puntode carga [1.71]
I

En el punto de inundacion:

M, L P,
(hl)?n {3 (hl)in - e] =—=a ? € —_! Y (uv) punto inundacion {[72]
pVoe

O | o

o también emplean graficas experimentales, especificas de determinados

sistemas y condiciones de operaciéon como la que se muestra a continuacion (93):

Como puede observarse, no existe

practicamente dependencia de |Ia

~ retencién con la velocidad del vapor hasta

llegar a las proximidades del punto de

carga, donde se produce un incremento

de pendiente que pasa a ser, como €s

N

T

Il ®
18

i i ed - atural, muchisimo mas acusado al
0304 26 D8 1520 30
uq{mis}’
Fig. 1.13: Retencién liquida para el sistema
aire/aguacon un relleno Glitsch a 1 bar y 20°C.

acercarse al punto de inundacion.
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En cuanto a la fraccién efectiva es claramente diferente a la de Rocha, Bravo
y Fair en lo referente a la influencia de los nimeros de Weber y Froude:

a We0,75
=15 2 R, P W R 075 L L m)
a

M, V& Re* Fro#

La ecuacion seria vélida para sistemas en los que la tension superficial
permaneciera aproximadamente constante durante la transferencia de materia o se
incrementara al disminuir la concentracion del volatil. Pero en caso de que éste sea
de tension superficial significativamente mayor , el sistema se hace superficialmente
negativo y se reduce la interfase:

() sistema = ) ocuacion 1.69 (1 -24-10° M ) [£74]

negativo

donde Ma, es el médulo de Marangoni:

Ma, = (80

— 175
Dy a ax) i)

Para calcularlo habria que contar con la funcion o = f (x), lo que es
relativamente sencillo. Y con Ax, la diferencia en fraccién molar entre el seno del
liquido y la interfase, generalmente desconocida. Billet y Schultes lo obtienen asi:

C et AUT — x* AUT
Ma, = [é‘;) x - x ! = (‘_9_‘1) Y- X - [176]
oc) Dy a AUT,,, respecto ox) Dya AU g,
al liquido al vapor
como:
Loz 3
AUT c Mop v P} g7 1 ul
s A e A A v [7.77]
AUT 1 +x ¢ M p 3 L 1L —h I
v 12 2 6 1 3
v BI g U
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Puede verse una comparacién de la estimacién de eficacia para el sistema

Clorobenceno-Etilbenceno rectificado a vacio y los resultados experimentales (93):

K.} { . .
§ =
Iculated v, qf_‘

L e T,
38 2}~ =
B
8
& }

0 04 08 12 16 20 24 28 32 34

F(S1)

Fig. 1.14: Comparacion de la eficacia estimada y la experimental para el sistema Clorobenceno-Etilbenceno
en una columna de anillos Hiflow de plastico de 25 mm a una P = 67 mbar.

Como se ve existe un excelente ajuste, pero no conviene magnificar este
resultado. En realidad la solucion es muy especifica, ya que se introducen dos
factores empiricos (c, y ¢) a definir para cada relleno. Los valores de dichos
parametros para algunos rellenos pueden observarse en las tablas 1.8 y 1.9.

Ademas, como se ha dicho, esa no es la forma que se da normalmente con
rellenos estructurados. Lo normal es que la eficacia del relleno estructurado
disminuya cuando F aumente (probablemente porque este aumento de flujo no vaya
acomparfiado de un aumento de interfase suficientemente significativo). En la tabla,
sin embargo, se incluyen datos de dos rellenos estructurados a los que pueden
atribuirse un comportamiento radicalmente distinto: Ralu pack y Montz.
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Tabla 1.8: Datos caracteristicos de rellenos al azar y valores de ¢, y ¢, para la ec. 1.75 (58).

Dumped packing Material Size N a Co Cv
[1/m’) [m’/m’] {m*/m?)
SOmm* 6242 112.6 0.951 1.192 0.410
Metal 38 mm 15772 149.6 0.932 1.227 0.341
ISmm* 19517 £39.4 0.965 1.012
2S5mm* 53900 223.5 0.954 1.440 0.336
Pall rings
50 mm* 6765 111 0.919 1.239 0.368
Plastic 3Smm* 17000 151.1 0.906 0.856 0.380
25 mm* 52300 225.0 0.887 0.905 0.446
Ceramic SOmm* 6215 116.5 0.783 1.227 0.415
Ralu rings Plastic 50 mm 5770 95.2 0.938 1.520 0.303
50 mm. hydr. 5720 95.2 0.939 1.48t 0.341
50 mm 7330 86.8 0.947 1.080 0.322
35mm* 17450 141.8 0.944 0.756 0.425
NOR PAC rings Plastic 25 mm, type A 52356 211.0 0.951 0.862
25 mm, type B 50000 202.0 0.953 0.883 0.366
25 mm, type C 47619 192.0 0.922 0.888
25 mm, 10 webs* 48920 197.9 0.920 0.976 0.4i0
Metal 50 mm 5000 92.3 0.977 1.168 0.408
25 mm* 40790 202.9 0.962 1.641 0.402
50mm* 6815 117.1 0.925 1.487 0.345
Hiflow rings Plastic S0 mm, hydr.* 6890 118.4 0.925 1.553 0.369
25 mm* 46100 194.5 0.918 1.577 0.390
50 mm 5120 89.7 0.809 1.377 0.379
Ceramic 38 mm 13241 111.8 0.788 1.659 0.464
20 mm, 4 webs 110741 261.2 0.779 1.744 0.465
Hilflow rings; Super Plastic S0 mm 6050 82.0 0.942 1.219 0.342
TOP-Pac rings Aluminium 50 mm 6871 105.5 0.956 1.326 0.389
50 mm 5990 95.0 0.830 1.416 0.210
38 mm 13275 118.0 0.680 1.536 0.230
25 mm* 47700 190.0 0.680 1.361 0.412
Ceramic 1S mm* 189091 312.0 0.690 1.276 0.401
13mm 378000 370.0 0.640 1.367 0.265
Raschig rings 10 mm 672000 440.0 0.650 1.303 0.272
8 mm 1261000 550.0 0.650 1.210
6 mm 3022936 m.e 0.620 1.130
Carbon 25 mm 50599 202.2 0.720 1.379 0.471
13mm 378000 370.0 0.640 1419
~ VSP rings Metal S0mm, no. 2, 7841 1046 0.980 1.222 0.420
25 mm, no. 1 33434 199.6 0.975 1.376 0.405
80 mm, no. 3 2000 60.0 0.955 1.603 0.257
Envi Pac rings Plastic 60 mm, no. 2 6800 98.4 0.961 1.522 0.296
32mm, no. t 53000 . 138.9 0.936 1.517 0.459
S0mm* 6278 121.0 0.966 1.7221 0.302
) . Metal 3Smm* 18200 155.0 0.967 1.412 0.390
Bialecki rings 25 mm* 48533 210.0 0.956 1.461 0.3
25 mm 436096 419.5 0.901 1.431 0.288
Plastic 50 mm 3900 100.0 0.972 1.798
Tellerettes Plastic 25 mm 37037 190.0 0.930 0.899
Spheres Glass 25mm 66664 134.5 0.430 1.335
13mm 561877 282.2 0.400 1.364
38 mm 24928 164.0 0.700 1.568 0.244
Berl saddles Ceramic 25mm 80080 260.0 0.680 1.246 0.387
13 mm 691505 545.0 0.650 1.364 0.232
[ntalox saddics Ceramic 13 mm 730000 625.0 0.780 1.677 0.488
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Tabla 1.9: Datos caracteristicos de rellenos ordenados y valores de ¢, y ¢, para la ec. 1.75.

Regular packing Material Size N a £ C. Cv
[t/m’) [m¥/m’) {m*/m’) -1 -1
Pall rings Ceramic S0 mm 7502 155.2 0.754 1.278 0.333
Hinow rings Plastic S50 mm 7640 131.3 0.916 1.374
50 mm, hydr. 8150 140.1 0.911 1.437
Blalecki rings Metal ‘ IS mm 20736 176.6 0.945 1.40S 0.377
Ralu pack Metal YC-250* 250.0 0.945 1.334 0.385
Metal 250 250.0 0.975 0.983 0.270
Impulse packing 50 55.0 0.806 0.939
Ceramic 100 91.4 0.838 1.317 0.327
100, n 102.7 0.816 1.170 0.383
Metal B1 -200 200.0 0.979 0.971 0.390
Bt -300 300.0 0.930 1.165 0.422
Montz packing
Plastic C1-200 200.0 0.954 1.006 0.412
C2-200 200.0 0.900 0.739
Euroform Plastic PN-110 110.0 0.936 0.973 0.167
* * *

Olujic (61) ha sefialado que la prediccion de la transferencia de materia en los
modelos anteriores y en alguno mas que puede mencionarse (como el propuesto
pr Stilchmair,' Bravo y Fair (94)) no es suficientemente conservativa, ya que se
supone la existencia de flujo pistdn en las fases. Ademas se ignoran diversos
efectos impuestos por la geometria del relleno que pueden influir claramente sobre
la eficacia, alejandola del calculo para flujo ideal. En concreto se sefiala que la
inclinacion de la corrugacion es una variable no bien incluida en los modelos vy, lo
que es mas significativo, que las correlaciones de area interfacial dan resultados
claramente no realistas para bajas cargas de vapor. En efedo, para flujo bajo las
areas interfaciales calculadas pueden ser de s6lo el 50% de la nominal del relleno,
lo que en la practica s6lo podria explicarse con una mala distribucion del liquido muy

severa.

1.3.3.3.- Modelo de Delft.

En consecuencia Olujic, De Graauw y otros (61,95,96,97) han sugerido un
modelo mecanistico para predecir la hidraulica y la separacién en columnas de
rellenos estructurados de laminas. Aspectos significativos son los siguientes:

- Se mantiene la expresién para el coeficiente de transferencia de materia en
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la fase liquida propuesto por Rocha, Bravo y Fair (85):

DI ule
k=2 |——2t_  [17§]
nd,09

- Para el coeficiente de transferencia de materia del vapor se considera un
régimen intermedio, de transicién. Por tanto:

kg = (0 ) + @) 79]

Sh, B,
(kv )laminar o~ [I 80 ]
turbulento dh

v

Las diferencias (K )uminar Y (K)wruento S€ deducen de los correspondientes

numeros de Sherwood:

d 1
(Sh),  =0664 |Re, —| Sc>  [181]
v/ laminar v l v
Re_ Sc -Jf 2
bV 8 4, |5
(Shv )turbulento = 2 1 + T []82]
1 +127 (ch3 - 1) %

-Para la interfase efectiva se utiliza el modelo de distribucién liquida de los

autores:

donde:
Q: fraccion hueca de la superficie de la lamina.
A,B: constantes que dependen del tipo y tamario del relleno.

Para contrastar esta aproximacion se han utilizado los resultados
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experimentales del sistema Ciclohexano-n-Heptano. En cuanto a la fraccion efectiva

del relleno:
12 v . ~ - v i
| <
[ MontzpakB1-250 | | P
_ | o - { .ﬂ —
1 —o——1 =+ T . B !
] . - " - B
i — g :
ou L el e
. - as - - . I
a Ve o ;/ - H
8 06 - . = D= gNPP model (1995) —
® a”. ?/ - : —e—measured (Stoter, 1993)
0.4 {‘7 -l —0 - RBF model (1993) —
P : .
A/° i —aA - 85 model (1892) .‘
0.2 : : " et DESP model _—
| |Cyclohexane/n-Heptane. 1.03 bar - . \
0} ~ J !
0 5 10 15 20 25 30 35 40

Carga Liquida (m*m’h)

Fig 1.15: Porcentaje de superficie efectiva segiin varios métodos: BNPP- Brunazzi, Nardini,
Paglianti, Petraraca; RBF- Rocha, Bravo, Fair; BS- Billet, Schultes; LDESP- Delft.

En cuanto a la eficacia:

0.7 T
06 J [——rePoen (81250, p=1.03 bar|
- 4~ HETPexp i
054 <
~04 + — R .
o g ° - - -4 -
Pg:;o.s + — -
02+
014
0 + T —+ + + +
0 0.5 1 15 2 25 3
F(SI)

Fig 1.16: Valores de AEPT experimentales y calculados para el sistema Ciclohexano-n-Heptano a reflujo
tota, D=0,43myZ=32m.

El modelo de Delft ha servido de base para un programa de simulacion que
tiene en cuenta la distribucién espacial del liquido en el lecho a la escala del
diametro hidradlico del canal: las células discretas en las que se descompone serian
del orden de 15x15x12 mm. E! algoritmo para este modelo LDESP puede verse en

(61).
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I.4.- POSIBILIDADES DEL CAMBIO DE ESCALA

Al cambiar el tamafio de un equipo de rectificacion los factores implicados en
el disefio (pérdida de presion, capacidad, elementos internos distintos al relleno,
eficacia de éste) no tienen por qué cambiar de manera analoga, aunque haya una
obvia interrelacidon entre ellos. Nos referiremos unicamente al cambio de escala para
la eficacia del relleno.

Dada la altisima madurez tecnolégica que tiene atribuida la destilacion, su
cambio de escala debiera ser sencillo y fiable, al menos en relaciébn con otras
operaciones. Fair confia en un cambio de escala con rellenos usuales, de
caracteristicas geométricas conocidas, y equilibrio liquido-vapor disponible (98).

El conocimiento de la geometria del relleno es desde luego basico, pero
pocas dificultades habra en tener la superficie especifica nominal del relleno, su
porosidad o, en el caso de rellenos estructurados, o}ras variables (como la longitud
de la corrugacién). Mas problemas pudiera ‘haber con el conocimiento
termodinamico de las mezclas a separar. Cabe, desde luego, una estimacién del
equilibrio liquido-vapor, y con mas confianza que para los otros equilibrios entre
fases. Sin embargo, los resultados pueden no ser suficientemente buenos para
mezclas multicomponentes, y tal vez se precise una informacién empirica sobre el
comportamiento del sistema.

Con sistemas complejos de equilibrio liquido-vapor desconocidos se
recomienda el uso de una columna de laboratorio (con didmetro del orden de una
pulgada) para evaluar la separacion y soslayar la engorrosa determinacion del
equilibrio. Se determinaria el nimero de platos tedricos o unidades de transferencia
del equipo con una mezcla conocida, usualmente una mezcla patrén de caracter
similar a la del problema. La separacion conseguida al destilar esta en la columna
se atribuiria al nimero de etapas definidas con el sistema patron, lo que permitiria
definir una volatilidad relativa aparente (empleando, por ejemplo, la ecuacién de
Fenske si se ha operado a reflujo total) que puede ser utilizada para el disefio de
otras separaciones con la mezcla problema. Ya se ve que el procedimiento se basa
en suponer una eficacia similar para sistemas similares, lo que podria conducir a
considerar qué se entiende por sistemas similares en relacion con la eficacia de un
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relleno. En cualquier caso no estamos hablando ahora de un cambio de escala, sino

de una determinacion indirecta del equilibrio liquido-vapor.

Realmente no se concede un gran papel a los equipos de laboratorio en el
escalado. Pero dado que la reduccién de tamano de los equipos implica una
reduccion de costes y un aumento de la flexibilidad y rapidez en la obtencién de la
informacion, es muy importante establecer las dimensiones minimas a partir de las
cuales el cambio de escala puede hacerse con confianza.

En rectificacién, podria considerarse fiable un cambio de escala cuando sus
resultados no estén afectados de un error mayor del 10-15%. Ese es el porcentaje
de incremento en AEPT que se aconseja para calcular la altura de una columna
convencional a partir de una piloto, aceptando la idea de la menor eficacia de los
equipos mayores. Otra regla de este caracter es incrementar la AEPT en 15-30 cm y
si la rectificacién es a vacio ain mas.

El tamafio minimo que ha de tener un equipo para que puedan extrapolarse
los resultados en él es una cuestion abierta. En (61) Olujic considera planta piloto
una con didmetro menor de 50 cm, pero para los factores hidrodinamicos aconseja
un diametro de al menos 40 cm. Para el escalado de la eficacia Wu y Chen (99)
indican que las columnas piloto deben tener al menos 6 pulgadas de didmetro si se
quiere asegurar el disefio y la operacion correcta. Billet (100) reduce ain mas el
tamario minimo, al considerar planta piloto (o semipiloto; en cualquier caso capaz de
suministrar datos de partida para el escalado) a una de 10 cm de didmetroy 1 m de
altura, con relleno de malla al azar de 3 x 3 mm. Se ha llegado a aceptar un
diametro de 5 cm como base para el cambio de escala (101), aunque algunos datos
de la casa Sulzer lo que muestran es que la AEPT para el BX y Mellapak no varia
para diametros entre 0,2 y 1 m y alturas de columna entre 1,5y 6,5 m (102). En el
otro extremo estaria la 6pini6n de Kister, segun la cual el cambio de escala para
columnas de relleno es factible siempre que se mantenga la distribucién que las
fases tienen en ellas. Pero como piensa que esa similitud es inalcanzable en la
practica concluye que el escalado es un proceso incierto. Segun Kister, lo tnico que
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cabe al hacerlo es limitar sus riesgos, para lo que da unas normas (44):

- Usar el mismo tipo y tamario de relleno en la escala piloto y en la comercial.

- Usar una columna piloto de al menos 1 pie de diametro.

- Emplear una relacién D/d de al menos 10.

- En los distribuidores de la columna piloto se ha de emplear el mismo
nimero de puntos de goteo por unidad de area que en la escala comercial y
asegurarse que la distribucién liquida en la pared de la columna es semejante en
ambas escalas.

- Colocar el relleno en la escala piloto usando la misma técnica que se
emplea en la escala comercial.

- Usar un lecho como minimo de 5 pies de alto y preferiblemente de mas de
10 pies en al escala piloto.

- Caracterizar la columna a escala piloto a todos los intervalos posibles de
carga de liquido y vapor, empleando como base para el cambio de escala la mayor
de las AEPT obtenidas.

- En caso de que se produzcan efectos de bajo mojado el cambio de escala
puede ser poco fiable.

- Cuando son probables efectos de bajo mojado, las pruebas a escala piloto
han de realizarse en el intervalo de composicion esperado a escala comercial. Por
otro lado, se han de emplear los mismos materiales y tratamientos superficiales en
los rellenos de ambas escalas.

- Comparar la AEPT a escala piloto bajo condiciones de preinundacion con la
eficacia a gran escala medida en condiciones de no-preinundacion.

- Asegurarse que los rellenos plasticos han sido adecuadamente tratados a
escala piloto.

La opinidon mas extendida es, sin embargo, que a partir de una tamafio de 15
cm segun unos o0 40 cm segun otros, el cambio de escala puede ser directo y que
por debajo de él, en la escala de laboratorio, el escalado resulta cuestionable.
Discutiremos a continuacién como puede llevarse a cabo lo primero y qué es lo que

hace discutible lo segundo.
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1.4.1.- Escalado a partir de planta piloto.

En (99) y (100) pueden verse dos diferentes, aunque complementarias,
aproximaciones al escalado desde una planta piloto a una convencional. Podemos
hacer la siguiente sintesis sobre los métodos de escalado, segun la informacion de
que se disponga:

- Se tienen datos de eficacia a nivel de planta piloto para la misma mezcla
que se va a rectificar a gran escala. Ese es, precisamente, uno de los atractivos que
Wu y Chen (99) ven en las plantas piloto: la verificacion de los procesos de
separacion y la obtencion de parametros de disefio que sean directamente
extrapolables a la escala comercial, una prueba empirica del relleno elegido para la
separacion. Pues bien se afirma que con esa informacion el escalado es directo.
Expresiones, en principio para rellenos al azar, que pueden emplearse son:

- Kafarov (103). La aplicacién de su ecuacion requiere que la separacion en

ambas escalas sea equivalente, lo que ocurriria trabajando a carga optima.

1,3
Z . =Z [af”’] [e""d) 1.84
ind © “pil | [ ]
a4 €
n p

- O la mas complicada de Billet (100).

_ Eind
10 +d 13 10 + d
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g =28 (AP}, o [7.86]
2 VA en &
uv pv pv 3
m

- Billet da expresiones concretas para el niumero de platos teéricos, N, en

anillos Rasching en funcion de la altura del equipo y el tamafio del relleno, lo que
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naturalmente serviria para el cambio de escala si la similitud queda asegurada:
- Para anillos Raschingde d > 10 mm N Z

222013 [1.87]
en columnasde D > 10 cm g

0,010 +g’
Z=1+(N-0,13 ’ 1.88
( Z)l 0,120 L7.83]

- Para anillos ceramicos:

d enmm
d u, en cP
Z=42N (_ﬁ) Tk [7.89]
L L en g
m* h

Se entiende que el escalado ha de hacerse cumpliendo algunas condiciones
para mantener la similitud:

- Caracteristicas similares en ambas escalas en cuanto a flujo (situacion de
Optima carga en Kafarov).

- Inexistencia del efecto de pared.

- Lecho suficientemente corto como para que no exista pérdida de eficacia.
Segan Ju (104) la AEPT es proporcional a la altura del lecho, por lo que se aconseja
no pasar de una determinada altura.

Como se ve todas las exigencias son hidrodinamicas, y en principio, faciles
de conseguir: lechos fraccionados de 60 cm maximo; trabajo en las cercanias del
6ptimo; eliminacién de un efecto indeseable, el de pared. Al respecto Wu y Chen
indican que no hay que preocuparse por él en los rellenos estructurados, “dada el
alta area efectiva”.

Aun con tanta condicion Wu y Chen no proponen un escalado directo
completo, ya que debido a otros efectos de escalado que no concretan aconsejan
aumentar Z en un 10-15%.

- Si no se cuenta con la informacion del mismo sistema a escala piloto cabe
un disefio preliminar mediante un sistema de referencia (para Wu y Chen el orto-
xileno-para-xileno): se ven las propiedades fisicas de la mezcla problema y se

comparan con las del o/p xileno.
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- Si son similares a las del sistema de referencia se utiliza directamente la
AEPT obtenida por éste. El procedimiento se avala con un comentario de Frank
(105), segun el cual AEPT es razonablemente constante para sistemas acuosos y
organicos.

- Si son diferentes se aconseja aplicar la ecuacion de Bolles y Fair (106) para
rellenos al azar y la de Bravo, Rocha y Fair (86) para rellenos estructurados, de
manera que se defina la influencia de las propiedades fisicas. De la comparacién de
éstas y de la AEPT del o/p xileno se deduce la AEPT de la mezcla problema. En
resumen, se resuelven las correlaciones con el o/p xileno y se aplican las soluciones
a la mezcla a rectificar, 1o que parece una complicacion innecesaria de la aplicacion
directa de las ecuaciones, que podrian estar previamente contrastadas, con el o/p
xileno o con otros sistemas.

Claro es que esto implica aceptar los postulados de esos modelos. Y
sefnaladamente el supuesto para destilacion de una resistencia vapor preponderante
y , por tanto, una altura de la unidad de transferencia virtualmente igual a la de la
fase vapor.

- Wu y Chen llegan a manejar eficacias de plato para establecer la relacién de
AEPT:

E)., ..
AEPT, = AEPT , . Eoop sieno [1.90]
X o p xileno (
Ei))X

siendo E, la eficacia global de la columna.

E! cumplimiento de esas condiciones para asegurar unos datos de eficacia de
planta piloto susceptibles de escalado parece facil de conseguir, de manera que
podrian fijarse como criterio basico. Se tendrian en cuenta sé6lo los datos que se
hubieran obtenido en experimentaciones que las cumplieran, en la forma siguiente:

- Puesto que no siempre se da en la practica la forma caracteristica de
variacion de eficacia de los rellenos al azar (Fig 1.6) podria haber problemas para
definir la condicion éptima de operacion, al no presentarse un minimo de AEPT.
Pero siempre cabe definir la funcién AEPT 4, = f (F) y hacer el escalado para el
mismo porcentaje de inundacién en ambas escalas.
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- El efecto pared y la influencia de la altura del relleno estan relacionados con
la distribucion del liquido, y por tanto, con la interfase liquido-vapor en el lecho.
Dada la complejidad del flujo de las fases y sus consecuencias sobre la
transferencia de materia, parece inalcanzable un cémputo exacto de esa distribucion
desde el punto de vista de la eficacia, especiaimente en los rellenos al azar. La
experiencia ha demostrado que la mala distribucion del liquido, que conlleva una
pérdida de eficacia, aumenta con el aumento de la altura de la columna y la relacion
entre el diametro del relleno y de la columna (d/D). Por consideraciones puramente
empiricas se ha estimado que:

- El flujo liquido puede considerarse regular, sin efecto pared, para D/d > 30

en rellenos de primera generacién (anillos Rasching) y para D/d > 10 en los mas

modernos.

- La distribucién del liquido es mucho mas regular para rellenos estructurados
que para rellenos al azar. Los estructurados presentan una alta velocidad de
mezclado radial, estableciéndose rapidamente el equilibrio entre el cuerpo principal
de la columna y la zona de la pared. Las canalizaciones son pequefas (107).

- Es claro que las columna mas cortas son menos proclives a la irregularidad
del flujo que las largas. Para escala industrial se ha apuntado una altura maxima de
20-30 ft (6-9 m).

Si se analizan los datos experimentales de eficacia para plantas piloto cabe
dudar que la base para el escalado a partir de esta escala sea muy sélida, aun mas
para rellenos estructurados. Las formas que se encuentran para la funcién
AEPT = f (F) son de todo tipo (44),como puede observarse en las figuras 1.17 y .18,
y no sélo por la variacion del tipo de relleno o del sistema.

¢ Como puede explicarse una forma diferente de la funcidén para un mismo
sistema y geometria del relleno, con la tnica variacion del tamafio ?. Y eso aun con
rellenos estructurados. Como fuere, la conclusion es que el escalado a partir de la
escala piloto no es tan seguro como con frecuencia se acepta. Parece que definir el

funcionamiento de una columna comercial a partir del que tiene una columna piloto
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empleando similitudes geométricas es insuficiente, porque el cambio de tamafio no
va acompafnado de un sencillo cambio de eficacia. La cuestiébn es, como de
costumbre, llegar a un éptimo entre dificultad de los modelos a aplicar y adecuacion
de éstos a la realidad. En todo caso el soporte empirico ha de ser muy amplio, dada
las variaciones que se encuentran en planta piloto y la evolucién continua de los
rellenos comerciales. Esto hace aun mas atractiva la posibilidad de comenzar el
escalado en equipos con dimensiones reducidas.

09
0s 30 T T [ H ' i
INTALOX &T
0,7 n 201 -1
8 5 \125\'
05 — J
INTALOX 4T % =Y
HQos{ g \350Y |
INTALOX ST §' 10 T 500Y m
50.4- 3 \
NTALOX 2T g ot }
0,3 g :
NTALOX 1T g 05f -
0.2 A
0.1 i (| 4 i i
70 02 05 07 .10
o T T T T T T T T
0 002 004 D06 008 01 012 0.14 016 0,18 Pardmetro de Flujo; L/V (p,/p)"

C,m/s

Fig 1.17 y 1.18: Dos ejemplos de la diversidad de variaciones de la AEPT con los factores de flujo para
distintos modelos de dos rellenos de ldminas corrugadas como el Intalox (108)y el
Mellapak respectivamente(109).

1.4.2.- Escalado en equipos de laboratorio.

Ya se ha comentado que el cambio de escala a partir de equipos de
laboratorio cuenta con escaso crédito. No obstante existe una excepcion notable: la
utilizaciéon de la columna Oldershaw, una de platos perforados de laboratorio, para
estimar la eficacia de columnas de platos mucho mayores (110). No se ftrata
realmente de una extrapolacién de los datos conseguidos en la escala menor, sino
que hay una sorprendente coincidencia entre la eficacia global de la columna
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Oldershaw y la eficacia de punto de una columna comercial en la que se rectifica el

mismo sistema:
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Fig 1.19: Eficacia de una columna Oldershaw (0) de 25 mm de didmetro comparada con la

eficacia de punto de una columna industrial (A,A) de 1,2 m de didmetro.

Es decir, contando con la variaciéon de la AEPT en funcién del porcentaje de
inundacién para la Oldershaw basta indicar el tanto por ciento de inundacién al que
va a operar la columna grande para tener un dato de eficacia.

Los buenos resultados de este escalado se han atribuido a una serie
afortunada de circunstancias, por lo que no cabria una generalizacion. Se aconseja
un manejo prudente de la similitud, ya que las estimaciones pueden empeorar
mucho con el cambio de las variables geométricas del equipo comercial, como el
espaciado entre platos o la altura de la represa (63).

La complejidad geométrica de las columnas de relleno es mucho menor que
la de las columnas de platos, pero eso no implica que el escalado se simplifique o
se resuelva mejor. Billet (100) encuentra un flujo muy diferente en la escala de
laboratorio (que desarrolla en una teoria del flujo para pequerios rellenos al azar),
por lo que concluye que existe una circulacién del liquido en pelicula que no se
encontraria en relienos mayores. Una consecuencia esencial de esa diferencia en el
flujo es la diferente variacién de la eficacia con él en ambas escalas. En efecto,
presenta datos de rellenos de laboratorio en los que la funcién AEPT = f (F) no tiene

la caracteristica forma de silla que ha encontrado en grandes rellenos al azar.
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La cuestion podria plantearse asi: existe una tendencia a la no uniformidad
del flujo de las fases en la columna de relleno cuyo relieve depende de la escala,
aumentando con el tamano del relleno. El escalado sélo sera factible se si cuantifica
de alguna forma la irregularidad del flujo, su mala distribucion. Billet establece una
escala para “n”, mala distribucién, entre 0 y 1 y define un grado de separacién, n, en
la forma:

E]
v
=)
o
=
(=4
(=
A

< ng<1 [1.91]

siendo N/Z el nimero de etapas por unidad de longitud de la columna. De
manera que el cambio de escala en columnas de rellenos al azar se haria asi:

N n (N
— = — | — 1.92
( Z ]escala 100 ( Z ] laboratorio [ ]

gy @

Claro que a reflujo total (RR- «) la ecuacién se simplifica y la mala

distribucion se reduce:

n - 100 . 100 o4
1+0266% 1+103 (5’-312)

m

En cuanto a (N/Z) ., Billet sugiere:
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N). TS den mm  [195]
Z d

pero bastaria tomar un valor experimental a escala de laboratorio en el que
estuviera asegurado que la mala distribucién es inexistente. El problema esencial

para aplicar el tratamiento no esta ahi sino en la determinacién de n.

Se ha dedicado un esfuerzo importante a caracterizar la mala distribucién en
lechos de relleno, cosa légica por lo frecuente que es en las columnas industriales y
por lo importante que pueden llegar a ser sus consecuencias (44). Cuando existe
mala distribucién:

- Se produce una localizacion preferente de la interfase, con zonas en las que
la transferencia es muy pobre o incluso nula.

- En las zonas de pobre irrigacién se reduce la relacion de reflujo interna de la
columna, con el peligro de que se alcancen zonas tenaza (es decir, con corte de las
lineas de operacién y de equilibrio).

- Logicamente se incrementa el alejamiento del flujo real del que indicaria el
modelo de flujo piston normalmente asumido para describir el cambio de
propiedades del sistema.

El problema de la mala distribucién no alcanza de la misma manera a ambas
fases, ni las consecuencias son las mismas. De hecho es creencia comin que el
vapor mantiene una distribucién uniforme en el lecho (111) y experiencias con
rellenos de laminas corrugadas confirman esta impresion (112), ya que el
esparcimiento de un trazador en la corriente gas es funcién del flujo de éste, no
existe alejamiento del flujo piston ni influencia de la carga de liquido. Ademas, al
contrario que la mala distribucion del liquido, la mala distribucion del vapor seria
reversible (44). Es verdad que el supuesto de distribucién uniforme también en la
escala pequefia del relleno (es decir, en los pequefios canales, por ejemplo del
relleno estructurado) parece una simplificacién a la vista de algunos resultados (113,

114, 115), pero no puede considerarse éste un grave problema. De todos modos se
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ha propuesto un modelo para la distribucion del vapor en relilenos de laminas
corrugadas (95).

Asi que la mala distribucion determinante del comportamiento del lecho
relleno es la del liquido. Su caracterizacién puede hacerse mediante dos
aproximaciones complementarias: o considerando la distribucién del flujo liquido
entre las formas de gota, arroyuelo y lamina (116) o definiendo la distribucion
espacial del liquido mediante perfiles axiales o radiales (117).

La cuantificacion requiere la introduccion de parametros como el coeficiente
de esparcimiento del liquido o el factor de mala distribucion:

El coeficiente de esparcimiento del liquido, 9, tiene caracter similar a un

coeficiente de dispersion para dar cuenta del alejamiento del flujo pistén (118):

_a_f_=3[l_‘91+ ﬂ) [196]
oz r or g2

f : flujo liquido local por unidad de area (m*/s/m”), que en principio varia en la
direccion radial, r, y en la axial, z.
- El factor de mala distribucién, ¢, es (119):
S ~Jo

1lxyh " Jo
<p—22 5, [1.97]

El sumatorio es para todos los puntos de toma de muestra que se tienen en la seccion,
f, es el flujo por unidad de area en una zona de la seccion y f;, el flujo medio por

unidad de area para toda la seccion.

Un dispositivo experimental de los empleados en estas clases de estudios
esta descrito en (120). Se encuentra que 9 es funcidn sobre todo del tamafio del
relleno, aumentando con él, pero no de la altura del lecho, la naturaleza del liquido o
la velocidad de irrigaciéon. En cuanto a ¢ tampoco cambia con el tipo de liquido o
con la altura, pero si con la velocidad (mayor ¢ a menor flujo) y con el tamafio del
relleno (aumento de ¢ al incrementarse d). Es claro que la conclusion esencial
desde el punto de vista del cambio de escala es que con un aumento del tamano del
relleno se incrementan las posibilidades de mala distribucion.
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Para cuantificarla se han propuesto dos tipos esenciales de modelos de flujo:

- Modelo de marcha al azar o de flujo natural (107,121): el liquido cae desde
cada punto del lecho segun una distribucion gaussiana. Se aplica una ecuacion en
la forma de la léy de Fick. Se frata de un modelo sélido pero con el inconveniente de
necesitar una gran cantidad de calculos. Una tacha similar se le puede poner al
modelo alternativo de Stichmair y Stemmer (122).

- Modelo de zona-etapa (123,124): se parte de una AEPT basica, inherente al
relleno y al sistema, deducible en condiciones experimentales de laboratorio en las
que la mala distribucidén esta descartada.

Una tercera opcién seria el modelo mecanistico que propone Olujic,
considerando el flujo liquido como una combinacién de cuatro formas de fluir en los
rellenos estructurados de lamina (61): flujo en la pared y flujo en la periferia a través
de las perforaciones; flujo en la periferia sobre el canto de la corrugacion; y flujos de
retorno al relleno. La simulaciéon del flujo observado se hace con una serie de
células, la comunicacion entre las cuales depende de la forma de fluir. Tomando los
caminos para el flujo, las cargas maxima y minima de liquido y los factores de
division de éste puede calcularse la distribucion de liquido capa a capa desde la
parte superior a la inferior del lecho.

Una cuantificacion puramente empirica de la mala distribucion ha sido presentada
por Moore y Kukovena (125), comprobandose su dependencia de los distribuidores
liquidos.

El problema de la mala distribucién parece menos agudo con los rellenos
estructurados que con los rellenos al azar, como ya se ha indicado. Se considera
que el flujo en aquellos es mucho mas regular que en éstos, a cualquier escala
(107,124). En consecuencia el equipo de laboratorio de rellenos estructurados es el
de mayor tendencia a la distribuciéon regular del liquido y a que la superficie
especifica efectiva, mojada y nominal del lecho coincidan. Esta es una base
excelente para una referencia en el cambio de escala.

Hufton, Bravo y Fair (126) han estudiado la posibilidad de obtener datos de



Introduccion Bibliogréfica 74

eficacia para equipos industriales de estructurados a partir de datos empiricos de
una columna de laboratorio de 2,5 cm de diametro con relleno Sulzer BX
(rectificacion del sistema Clorobenceno-Etilbenceno a 40, 78, 300 y 750 mmHg). El
procedimiento de escalado se desarrolla asi:

- La AEPT es practicamente igual a la que se da por la resistencia de la fase
vapor, que se considera preponderante.

- La AEPT, se iguala a la AUT,, lo que sélo es cierto si las lineas de operacion
y equilibrio tienen la misma pendiente.

-La AUT, = u, / (k, a,) se logra utilizando un k, como el definido en el modelo
de Bravo y otros. Es decir, adecuando la correlaciéon de Sherwood y Pigford para
columnas de pared mojada:

0,8 0,333
k. d d u +u)l’ ’
* ¢ - 0,0338 | ¢ Py (e * 1) v [1.98]
D, K, D, p,

que se probdé para un relleno Sulzer BX con ocho sistemas diferentes y
presiones entre 10 y 760 mmHg.

- Para dos escalas diferentes | y |l pero a la misma presién y composicion
(Hufton y colaboradores dicen igual temperatura) y despreciando la velocidad del
liquido frente a la del vapor:

[KV de]I _ [(de uve)I i

_ [199]
X,d), l(d‘ u D
- En cuanto a la AEPT:
AEPT,  (K)g(a), (), [£100]

AEPT,,  (K),(a), u),

- Dado que u,, = u, / (e sen 8), queda para la transferencia de resultados de
la escala laboratorio a la comercial:
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AEPTcom _ ecom > senf com » (ae)lab (u de)com > [ T 101]
AEPTlab ) elab sen eIab (ae)com (ll de)lab .

Para la aplicacién del método se aconseja una columna de laboratorio con
diametro ligeramente mayor al del relleno, y que el lecho no pase de 1 m de altura
(en otro caso habria que utilizar redistribuidores, y también tomar muestras entre los
lechos, para tener en cuanta la variacion de propiedades fisicas).

La columna debe operar con un factor F entre 0,8 y 1,0 (Kg/m)'?s™, para
conseguir un escalado razonable y ligeramente conservativo. En caso de que no se
pueda alcanzar, por presentarse la inundacién antes, se utilizaria un factor
correspondiente al 75% de la inundacion.

El método, que sus autores consideran tentativo, necesitado de un mayor
aporte experimental, puede tener dificultades de aplicacion si se quiere un cierto
rigor en la definicion de la relacion de interfases efectivas (factor directamente
proporcional a la razén de AEPT, ademas). En efecto, no hay problema en aceptar
que en la escala laboratorio a F = 1,0 la interfase efectiva y la nominal del relieno
coinciden. Pero algo muy distinto es en la escala industrial. La solucién de Hufton,
Bravo y Fair es aceptar la misma igualdad para rellenos estructurados de malla, e
introducir para las laminas corrugadas el factor de descuento definido por Bravo y
Fair (87). De manera que el final de la experimentacion a escala de laboratorio con
relleno de malla serviria para los dos tipos de rellenos estructurados a escala
comercial.
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I.5.- PLANTEAMIENTO DEL TRABAJO.

De lo anteriormente expuesto puede deducirse que el disefio de columnas de
relleno par destilacién estad menos resuelto de lo que podria a la vista del gran
esfuerzo dedicado al problema y el extenso uso de esta forma de separacion. Es
obvio que mejorar esta situacion es dificil. Los fendmenos que suceden en el equipo
de rectificacion son complejos, con muchas variables interrelacionadas y con
influencias nada faciles de aislar y cuantificar. Y eso atin aceptando la aproximacion
tradicional, que ignora la superposicion de las transferencias de calor y materia y
define la separacion sélo teniendo en cuenta esta ultima.

El modelo de etapas de equilibrio o unidades de transferencia con dos
resistencias parece una base soélida y sencilla, a la vez que suficientemente
aproximada para tratar este problema. Pero en absoluto hace posible una solucion
tedrica. Debe contarse con una informacidén experimental amplia, lo que alarga
bastante la consecucién de un disefio fiable.

Hay diversos problemas relacionados con los datos empiricos. El primero que
la evolucién de los rellenos industriales obliga a tratar con sistemas geomeétricos
diferentes, sin que la informacion obtenida en unos pueda trasvasarse a otros. Una
variable tan esencial como la interfase efectiva esta intimamente relacionada, segun
se ha visto, a la geometria del lecho fijo. Otro problema es que la interpretacién de
los datos experimentales, relativamente faciles de lograr, no estad libre de
incertidumbres. Por un lado, por la dispersion de los datos, ain a nivel de
laboratorio. Sin duda en esa escala cabria perfeccionar el equipo para reducir la
dispersién (por ejemplo, utilizando columnas totalmente adiabatizadas); pero es mas
que dudoso que convenga esa idealizacion de las columnas de laboratorio,
complicandola y alejandola de la préctica industrial. Por otra parte, por la carencia
de una informacién suficiente sobre las propiedades cinéticas implicadas. Al
contrario que la informacion sobre el equilibrio liquido-vapor, que es abundante y
fiable, se encuentran algunas de las variables de las ecuaciones de transporte de
materia, como la difusividad, que suelen estimarse con un margen de incertidumbre

considerable. Esto es mejorable, pero por el momento hay que contar con esa
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limitacién.

Dada la dificultad de separar influencias y la necesidad de manejar datos
experimentales, esta claro que el método indicado para el disefio de grandes
equipos consiste en realizar destilaciones a una escala lo mas pequefna posible,
para abaratar y facilitar la obtenciéon de unos datos globales. Aqui se plantea otra
cuestion, la escala minima que puede suministrar informacion para el disefio
industrial. Tradicionalmente no se ha tenido ninguna confianza en que la escala de
laboratorio pueda servir de punto de partida. Nuestro trabajo se dirige a discutir si
esa posibilidad, tan atractiva, existe. Para ello compararemos los datos
experimentales de una columna de laboratorio con relleno estructurado de malla con
los de plantas piloto con relleno estructurado de malla y de laminas corrugadas y
trataremos de decidir:

- Si un relleno de malla da factores de escalado diferentes a uno de Iaminas.

- Si hay distintos componentes para distintos sistemas, como organicos y
acuosos.

- Si el comportamiento es independiente de la presion de trabajo.

- Si en ambas escalas el cambio de eficacia, en relaciéon con el flujo y
propiedades del sistema tiene el mismo caracter. Y a partir de ahi, ver las
deducciones que caben hacer sobre la interfase efectiva y las resistencias en la
columna de laboratorio y en la piloto.

En fin, consideraremos si es posible proponer un método para el cambio de
escala con rellenos estructurados y si puede definirse una expresion para la eficacia

de partida, la del equipo de laboratorio.
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El proceso experimental necesario para llevar a cabo los objetivos planteados
en este trabajo ha de seguir una serie de pautas. Inicialmente, se debe establecer
cuales son las condiciones reales de operacién de las columnas a nivel de
laboratorio y las diferencias fundamentales que encontraremos con las operaciones
a otras escalas. Una vez conseguido esto, se puede pasar a la experimentacion
encaminada al cambio de escala, para lo cual habra que seleccionar los sistemas y

equipos idéneos para ello.
Il.1.- Condiciones de operacién en columnas de laboratorio.

El empleo de equipos a nivel laboratorio para la realizacién del cambio de
escala no sélo presenta una clara ventaja econdmica y una mayor versatilidad, sino
que debe traer consigo un mayor control sobre la experimentacion realizada y por
tanto una referencia mas fiable que los datos conseguidos a escalas mayores. Dos
van a ser las diferencias fundamentales en este aspecto:

- Uno de los problemas principales que existen a la hora de plantear un
cambio de escala es la mala distribucién liquida presente en los equipos de
rectificacion de gran tamano. Como ejemplo, se ha citado el caso de un equipo con
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un 5% de mala distribucion que perdia mas de un 60 % de eficacia (1). Dada la
importancia de este problema, considerado por muchos autores como la principal
causa de la perdida de eficacia de los grandes equipos, hay que asegurar una
correcta distribucion liquida en la columna de laboratorio, antes de poder utilizarla
como referencia para el cambio de escala.

Ultimamente se ha dedicado cierta atencion a los distribuidores industriales,

cosa logica, dado que se les considera el elemento mas importante de la columna
después del relleno. Esto no ha llevado, por el momento, a encontrar un tipo de
distribuidor més eficaz por lo que sigue existiendo una cierta variedad de ellos (2).
Incluso se ha propuesto que los rellenos estructurados tengan distribuidores
especificos (3).
Mas alla de las consideraciones generales (como que la mala distribucién es mas
probable a mayor didmetro, y menor con mayor nimero de puntos de caida) no se
encuentran conclusiones consistentes (4), pero si se ha cuantificado la cantidad de
puntos de irrigacién que parece asegurar una distribucion correcta de liquido: los
600 puntos/m? de Billet se han reducido a 100 por Hoek (5). Ahora bien, segln este
altimo criterio bastaria un punto de caida por cada 0,01 m? de seccion, es decir para
un diametro de hasta 11 cm. Dadas las secciones de las columnas de laboratorio no
parece que haya que preocuparse por la distribucién del reflujo en ellas.

Sin embargo, hay que tener en cuenta que la relacién superficie de la pared
de la columna respecto al volumen de la misma es mucho mayor en columnas de
pequefias dimensiones. Esto puede plantear en columnas de laboratorio el
problema del llamado efecto pared, que no es méas que la tendencia del fluido a
circular por la pared de la columna en lugar de por el interior del relleno, con la
consecuente perdida de superficie interfacial y tiempo de retencién del liquido y, por
tanto, de eficacia. De hecho, las diferencias en los resultados de rectificacién de un
mismo sistema con un mismo relleno estructurado se ha explicado por el diferente
ajuste del relleno a la columna. Esto trae como consecuencia que haya que plantear
algun tipo de experimentacion que cuantifique la importancia del efecto pared en
columnas de pequefia escala. Dado que el relleno estructurado disponible para
columnas de laboratorio es de malla, puede llevarse a cabo una experimentacion

para este fin, comparando las eficacias de operaciones realizadas con el relleno
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rodeado de una malla metélica de pequefio tamafo de poro (mosquitera), con otras
en las que la malla no se emplee, a igualdad del resto de condiciones de operacion.
El objetivo de la malla seria mejorar el ajuste del relleno a la pared de la columna,
impidiendo la libre circulacién del liquido por ésta, que se vera obligado a retornar al
interior del relleno.

- La ofra diferencia basica entre las operaciones realizadas a escala
laboratorio y a gran escala esta en el control de la composicion. Existen un gran
ndmero de variables que van a afectar a la eficacia de una columna, pero para un
mismo sistema y geometria de la columna las variables independientes que se
pueden controlar experimentalmente se reducen a tres que son: presion, flujo o
caudal y composicién media en la columna. Sin embargo, esta ultima parece ser
ignorada por la mayoria de los autores a la hora de realizar sus experiencias. Es
cierto que como comprobaremos mas adelante, en sistemas con volatilidades
relativas bajas o proximos a la idealidad la influencia de la composicién media de la
columna sobre la eficacia va a ser pequefia en relacion al resto de parametros; sin
embargo, esto no se cumple en aquellos sistemas donde no se dan esas
condiciones. La influencia de la composicidén sobre la eficacia puede observarse
claramente en el andlisis de los resultados experimentales obtenidos del estudio de
sistemas azeotropicos como el par Agua-Acido Férmico (7) o el n-Propanol-Agua,
donde se observa una fuerte dependencia de la eficacia respecto a la composicion.
En concreto en este Ultimo caso, se da una disminucién de la eficacia con la
composicién media de la columna que aumenta al aumentar el vacio (8).

Todo esto nos lleva a que, a la hora de abordar el cambio de escala, habra
que fijar un intervalo de composicion en el que no haya una gran variacion de la
eficacia con la composicion para aquellos sistemas que se alejen de la idealidad, ya
que lo usual es que los datos publicados los datos publicados de otras escalas no

mencionen dicha variable.

La experimentacion a escala laboratorio presenta grandes ventajas en lo
referente al control de las condiciones de operacién y parece que esa es la base

mas firme que se puede tener para un cambio de escala, tratando de asegurar la
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buena distribucién del liquido. Una vez presentadas esas condiciones pasamos a
describir el equipo utilizado, los sistemas a rectificar y los métodos analiticos

necesarios para cuantificar la experimentacion.

Il.2.- Descripcién del equipo .

En la figura Il.1 y mas esquematicamente en la 1.2 se puede ver el clasico y
bien conocido equipo empleado habitualmente en las operaciones de rectificacion. A
continuacion, se detalla brevemente cada una de sus partes, que pueden
clasificarse en dos bloques:

Fig. IL.1.- Fotografia del equipo de rectificacion empleado en este trabajo.
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a) Sistema de rectificacion

* Sistema de calefaccion. @

Se han empleado dos sistemas de calefaccion distintos:

- El primero, esta formado por una manta eléctrica situada en la parte inferior
del calderin y una cinta calefactora arrollada en su parte superior. Entre ambas
aportan un total de 540 W al 100% de su capacidad. La cantidad de calor
suministrada, y por tanto el flujo del sistema, se pueden controlar mediante un
potencidmetro conectado a la manta calefactora y la aplicacion o supresion de la
cinta calefactora.

- El segundo, consiste en un bafio de aceite de vaselina en el que se
introduce el calderin y que llega a alcanzar una temperatura de 220 °C. Se emplea
para sistemas que, debido a las propiedades de los componentes de la mezcla,
necesiten una cantidad de calor superior a la que puede generar el sistema de
calefaccion anterior para conseguir el flujo deseado.

* Calderin. @

El calderin es un matraz de vidrio de un litro de capacidad con tres
bocas, una central de mayor diametro y dos laterales. Cuando se trabaja a presién
atmosférica se emplea una de sus bocas laterales para introducir una varilla de
vidrio de seguridad que evite sobrepresiones.

* Medidores de Fiujo. ®

Son unas piezas aforadas que se encuentran a ambos extremos de la
columna y cuya mision es, por un lado, derivar el flujo liquido hacia la pieza de toma
de muestras y por otro, medir el flujo volumétrico sin que en dichas operaciones se
impida el flujo de la fase vapor.

* Columna de relleno. @

Consiste en una sucesion de elementos de relleno estructurado de
malla, modelo SULZER DX, colocados en el interior de un tubo de vidrio. En las
siguientes figuras puede observarse la configuracion de este tipo de relleno y su
tamano:
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Fig. I1.3: Imagen y vista a escala del relleno estructurado de laboratorio Sulzer DX.
Las caracteristicas basicas de este tipo de rellenos son las siguientes:

- Didmetro del elemento........... 25 cm 9/>\ MT
- Altura del elemento................ 55 cm N S S
- Altura de la corrugacion (h)... 1,55 mm b— s —]

- Anchura del canal (B)............ 2,02 mm

- Angulo de la corrugacion....... 80°

- Areanominal...........c.c.c.c........ 1300 m™*
-Porosidad...................cooee 0,96

- Angulo de inclinacion............. 58°

Cada elemento se ajusta perfectamente a la seccién de la columna de vidrio,
evitando, de este modo, que las fases tiendan a fluir por la superficie de la columna
(efecto pared), como se comprobara mas tarde. Ademas, cada elemento de relleno
se encuentra girado 90° respecto a los elementos de relleno situados encima y
debajo del primero; con ello se pretende que la distribucién de las fases en la
columna sea lo mas homogénea posible.

* Refrigerante. ®

Para condensar el vapor en cabeza se usa un refrigerante de doble
pared, empleando como fluido refrigerante agua a temperatura ambiente. Sélo en

operaciones a alto vacio fue necesario el empleo de un refrigerante adicional por el
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que circulaba agua procedente de un criostato entre 5y 10 °C.
* Piezas de Toma de Muestras. ®
Tienen la misién de permitir la extraccion de las muestras mientras el
sistema de rectificacion sigue funcionando a una presioén distinta a la atmosférica.
Para ello cuenta con dos llaves, una que conecta esta pieza con el exterior y otra
que permite la salida de la muestra.

b) Sistema de vacio.

El aparato principal de este sistema es una bomba de vacio modelo
Vacuubrand RD4 ®@. Las bombas de vacio tienen un impedimento mecanico que da
lugar a que al trabajar a presiones no muy bajas adquieran un funcionamiento
discontinuo y que, por tanto, se tenga que operar en un intervalo de presiony no a
una presiéon constante. Este funcionamiento discontinuo tendera a la continuidad
con el aumento del vacio. De tal modo, que lo que se ha de procurar es que el
intervalo de presién sea lo mas pequefio posible para que la presiéon de trabajo no
se separe significativamente de su valor medio.

El funcionamiento de la bomba se regula mediante un controlador de presion
que actua sobre la bomba a través de una electrovalvula que hace que ésta
succione y se detenga a las presiones que previamente se le ha memorizado.

El sistema de vacio se completa con un frasco de Woulff @ de diez litros de
capacidad, cuyo objeto es el aumento de volumen del sistema para minimizar el
efecto de las fuertes succiones de la bomba sobre el sistema de destilacion.

Ademés, como medida de seguridad, se ha colocado una trampa de aire
liquido ® entre la bomba y el sistema de rectificacion, con el objeto de condensar los
vapores que excepcionalmente no lo hiciesen en el refrigerante e impedir que
lleguen a la bomba y provoquen su mal funcionamiento.

Por otro lado, el sistema se encuentra térmicamente aislado mediante lana de
vidrio y amianto, si bien hay que hacer constar que existen zonas de la columna que
no pueden ser calirofugadas.
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11.3.- Sistemas Rectificados.

La eleccion de los sistemas a estudiar se ha basado en los siguientes
criterios:

- Existencia de informacion bibliografica sobre eficacia a escala piloto para los
sistemas elegidos. Naturalmente esto no es necesario para la seleccion de sistemas
cuya rectificacion esta destinada a establecer las condiciones basicas de operacion
a escala laboratorio.

- Basqueda de una buena precision en los resultados experimentales de
eficacia, lo que depende de la precision conseguida en la determinacion de la
composicion de la mezcla (ver apartado 11.4) y de la fiabilidad en la interpretacion de
estos datos. En cuanto a esto ultimo:

- Eleccion de los datos de equilibrio teniendo en cuenta los criterios de
consistencia termodinamica (9).

. No se ha considerado necesario recalcular la linea de operacion para
tener en cuenta el posible alejamiento de la transferencia equimolar en
contracorriente (utilizando un peso molecular ficticio de la mezcla, por
ejemplo (10)), al trabajarse a reflujo total.

- Que los sistemas seleccionados tengan una gran diversidad de propiedades
para conseguir una perspectiva amplia de la utilizacién de rellenos estrucfurados.
Por ello, se han seleccionado sistemas que contengan componentes de diversas
polaridades, pesos moleculares y estructura molecular. Diferencias en estas tres
propiedades traeran consigo diferencias en el resto de propiedades caracteristicas
de los componentes de una mezcla a destilar. Se descarta, sin embargo, el trabajo a
presién superior a la atmosférica, dado que la complicacién en la operacién no
estaria justificada: los rellenos estructurados se utilizan esencialmente a vacio.

De este modo, se ha trabajado con sistemas polar-polar, polar-apolar y
apolar-apolar. Respecto a los pesos moleculares estos oscilan entre los 18 g/mol
del agua y los 142,3 g/mol del n-Decano. Mientras que atendiendo a la diversidad
de estructuras moleculares se han tratado compuestos organicos alifaticos,
aliciclicos y aromaticos e incluso se ha operado con sistemas cuyos dos
componentes son isémeros.
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El intervalo de propiedades cubierto en esta investigacion puede verse mas
detalladamente en la tabla 11.1, en la que se dan valores indicativos para las mezclas
destiladas.

- Limitacién de la experimentacion esencial a sistemas en los que no existe
tendencia de la rotura de la pelicula liquida por efectos de tension superficial, para
no superponer las consecuencias de estos efectos a los de una mala distribucion del
liquido.

Para ello, las mezclas deben ser “ no negativas’ (es decir, neutras, sin
gradientes significativos de tension superficial; o positivas, con gradientes favorable,
cuando el componente mas volatil es el de menor tension superficial).

Aungue no existe en destilacién un valor aceptado sobre el nivel de gradiente
a partir del cual un sistema que posea como componente mas volatil el de mayor
tensién superficial deje de ser neutro, es evidente que a menor indice de

estabilizacion (12):

M, = (—-g%) (x-x") [11]

mas préximo a la neutralidad estara un sistema. Véase que el indice depende
del sistema, de la composicion de éste (la tension superficial y la fuerza impulsora
son funcién del sistema y de la composicion) y hasta de la relacion de reflujo, que
también influye sobre la fuerza impulsora de composicion. A reflujo total, M, es
maximo.

- Por ofro lado, el estudio de los sistemas destinados a establecer las
condiciones basicas de operacion en el laboratorio ha generado otra serie de
factores a tener en cuenta a la hora de la eleccion de los sistemas a rectificar para la
comparacion de escalas, que se relatan tras el analisis de sus resultados (Capitulo
).

Teniendo en cuenta dichos factores, se han tratado para la comparacion de
escalas los sistemas incluidos en la tabla 1.1, mientras que para la obtener las
condiciones de operacién a pequefia escala se emplearon los dos sistemas

siguientes a las presiones que se indican:
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- n-Decano - trans-Decalina P= 10, 20,50 mmHg.

- Etanol - Benceno
Zona sobre el azedtropo P=180, 300, 760 mmHg.
Zona bajo el azeétropo P= 300, 760 mmHg.

Tabla I1.1: Sistemas seleccionados para el cambio de escala e intervalos de propiedades recogidos en los

mismos.
. P Ten Volat. M
Sistema Caracter
(mmHg) (°C) Rel. (g/mol)

Acetona/Agua 760 56-78 5,30 18-58 acuoso ; apolar-polar
Metanol/Agua 760 64-100 3,65 18-32 acuoso ; polar-polar
Metanol/Etanol 760 64-78 1,74 32-46 organico; polar-polar
Etilbenceno/Estireno 50,100 57-82 | 1,36-1,37 | 104-106 | orgénico ; apolar-apolar

Los datos de equilibrio necesarios para calcular la eficacia de los diferentes
sistemas empleado, estan tomados de la coleccion "Vapor-Liquid Equilibrium Data”
(13), en la que recopilan datos experimentales, se correlacionan éstos por las
expresiones usuales (Van Laar, Margules, etc.) y se hacen indicaciones sobre su
consistencia termodindmica. Cuando se dispone de méas de una serie de datos de
equilibrio, consistentes termodinamicamente, para un mismo sistema y presion, se
realiza la seleccién atendiendo a la aniiguedad del trabajo. En concreto, los datos
empleados para cada sistema son los siguientes:

- Sistema Metanol - Etanol.
- P= 760 mmHg: Delzenne A.O.; Ind. Eng. Chem, Chem. Eng. Data Ser. 3, 224 (1958).

- Sistema Metanol - Agua

- P= 760 mmHg: Kojima K., Tochigi K., Seki H., Watase K.; Kagaku Kogaku 32, 149 (1968).
- Sistema Acetona - Agua

- P= 760 mmHg: Emnst R.C., Litkenhouse E., Spanyer J.W.; J. Phys Chem. 36, 842 (1932).
- Sistema Etilbenceno - Estireno

- P= 50 y 100 mmHg: Chaiyavech P., Van Winkle M.; J. Chem. Eng. Data 4, 53 (1959).
- Sistema n-Decano - trans-Decalina

- P= 10, 20,50 mmHg: Struck R. T., Kinney C. R.; Ind. Eng. Chem. 42, 77 (1950).
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- Sistema Etanol - Benceno

- P=760 mmHg: Landwehr J.C., Yerazunis S.,Steinhauser H.H.;Chem. Eng. Data. Ser. 3, 231
(1958).

- P=300 mmHg: Zharov V.T., Morachevsky A.G.; Prikl. Khim. 36, 2397 (1963).

- P=180 mmHg: Nielsen R., Weber J.H.; J. Chem. Eng. Data Ser. 4, 145 (1959).

11.4.- Métodos analiticos.

Los métodos analiticos fundamentalmente empleados en destilacion para la
obtencion de la composicién de las muestras son la picnometria, la refractometria y
la cromatografia gaseosa. Naturalmente, es conveniente que el consumo de
muestra sea pequefio y alta la precision, lo que depende de la variacion de la
propiedad significativa ( densidad, indice de refraccion , retencion y volatilidad )
respecto a la composicion, siempre teniendo en cuenta la precision del aparato de
medida empleado.

Picnometria y refractometria son métodos mas sencillos, de modo que si las
diferencias en densidad e indice de refraccién lo permiten, son preferibles a la
cromatografia gaseosa, sobre todo si las mezclas a analizar son diferentes y no se
trata de un analisis repetido para un sistema dado. En la siguiente tabla puede verse
la diferencia de densidad e indice de refraccion entre los componentes puros que
conforman cada uno de los sistemas elegidos y el método analitico seleccionado en
cada caso:

Tabla I1.2: Diferencias de densidad e indice de refraccion entre los componentes puros de las mezclas a

rectificar.
SISTEMA Ap (g/lcm?) An METODO ANALITICO
SELECCIONADO
Metanol - Etanol 0,0021 0,0323 Refractometria
Metanol! - Agua 0,2068 0,0042 Picnometria
Acetona - Agua 0,2083 0,0258 Picnometria
Etilbenceno - Estireno 0,0390 0,0509 Refractometria
n-Decano - trans-Decalina 0,1399 0,0593 Picnometria
Etanol - Benceno 0,0893 0,1385 Refractometria
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El picndmetro empleado es un AP PAAR DMA 46 Digital que ofrece una
precision de 10 g/cm® en un intervalo de densidad entre 12:10* y 1,1 g/cm®.
Respecto al refractémetro, se trata de un Index Instrument modeio GPR 11-37-E
que cuenta con la misma precision que el picnometro en el intervalo 1,32 y 1,7 de
indice de refraccion.

Una vez conocido el valor de la propiedad significativa de la muestra se ha de
calcular su composicion. Esta se obtiene a partir de una curva de calibrado
(propiedad frente a composicion) previamente realizada a partir de unas muestras
de composicion conocida. Estas muestras se prepararon por pesada en una balanza
Mettler AE 160 con una precision de 10* g. La medida de la propiedad se realiza a
temperatura constante (20 + 0,1°C).

Otro factor considerado a la hora de seleccionar el método analitico es que
no es conveniente que la curva de calibrado tenga maximos ni minimos que hagan
que un mismo valor de la propiedad significativa corresponda a dos composiciones
distintas. Tal condicién hubiese provocado un cambio en el método analitico,
previamente seleccionado por diferencias de la propiedad significativa, aunque no

fue el caso de ninguno de los sistemas estudiados.
I.5.- Modo de operacion.

El calderin se llena en sus 3/4 partes por la cabeza de la columna, para que
se produzca un mojado previo del relleno. A su vez, se afiade plato poroso al
calderin para evitar saltos bruscos en la ebullicién que den lugar a un flujo irregular.

Una vez cargado el calderin, se pone en marcha el refrigerante y se llena la
trampa de aire liquido (en el caso de operaciones a vacio). En este momento, se
coge una muestra del calderin para conocer la composicién exacta de la mezcla a
destilar.

Posteriormente y en caso necesario, se pasa a fijar la presiéon del sistema
mediante el sistema de vacio. Como ya se indicd, no se puede trabajar a una
presion constante, de modo que se ha de procurar que el intervalo de presion sea el
menor posible. Este intervalo de presiéon es menor al disminuir la presion de trabajo,
debido a que el sistema pierde vacio mas rapidamente y al mayor esfuerzo a
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realizar por la bomba en la succién. En cualquier caso, esta variacion de presion no
va a afectar significativamente ni a los datos de equilibrio ni al calculo de la eficacia.

Por altimo, se aplica calor al calderin a través del sistema de calefaccidon
pertinente.

Una vez puesto en marcha el sistema, se controla la temperatura del
destilado mediante el termdmetro (precision +0,1°C) situado en la cabeza de la
columna. De este modo, cuando la temperatura se estabilice se puede decir que se
ha alcanzado una situacion estacionaria. El periodo de estabilizacién es de 15-30
min., tras los cuales se deja en funcionamiento el sistema una hora mas para
cerciorarse que el sistema ha alcanzado dicho estado antes de la primera toma de
muestra. Tras ésta, se deja de nuevo la columna en funcionamiento otra hora y se
realiza la segunda toma de muestra que nos servira para verificar el dato obtenido
de la primera toma.

* * *

Junto con la temperatura y la composicion se mide el flujo volumétrico de
liquido en cabeza y en cola. Esta operacién se realiza tras la estabilizacion de la
temperatura en la columna. Para caracterizar las operaciones fluidodinamicamente
se utiliza el factor de flujo F, mas simple que el de Souders-Brown (C), y mas
adecuado cuando la presién es reducida. Otras opciones, flujos o velocidades
masicas de las fases, son menos usuales. En cualquier caso, la relacién entre estas
distintas formas de expresar el flujo es directa y absolutamente accesible.

El calculo de F se realiza a partir del flujo volumétrico medido en la columna.

Teniendo en cuenta que las operaciones se realizan a reflujo total, puede escribirse:

u u
F=u,p, === Py

o,

siendo :

masa m v P
Y p = —— = = l 3]
seccion - tiempo g r?2 g r2
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Asi, lo unico que queda por determinar para el calculo de F son las
densidades de las fases:

- La fase vapor se puede tratar como un gas ideal ya que se trabaja a baja
presion.

~
N

o, = [11.4]

x

T

El peso molecular medio de obtiene a partir de una media ponderada una vez

conocida la composicion.

- La densidad de la fase liquida en el punto de ebullicidon se obtiene a partir
de una gréfica determinada experimentalmente para cada sistema del tipo P, vs x.
Dicha grafica se obtiene mediante la medida de la densidad a distintas temperaturas
de la misma serie de muestras empleadas en la determinacion de la curva de
calibrado. Posteriormente y aplicando una ecuacion lineal para cada composicion
de la mezcla del tipo:

pp=a+b 1(°c) [I5]

se obtiene la gréfica deseada empleando para ello los datos de temperatura en el
punto de ebullicién aportados junto a los datos de equilibrio.

Para estudios de destilacion en el laboratorio, la rectificacion a reflujo total es
la eleccion obvia. Se trata de la forma mas cémoda de trabajo, al no requerir la
entrada o salida de mezcla durante la operacién. Por lo mismo, es la mas barata y
facil de manejar. También la que permite un mejor control, aunque es dificil
conseguir una destilacion extremadamente estable, libre de variaciones, de absoluta
repetitibilidad, ain a escala laboratorio.

El interés del trabajo a reflujo total se encuentra asimismo en relacién a la
precision de las medidas de eficacia. Existen diferentes causas de error al
determinar la eficacia de las operaciones de rectificacién en el laboratorio:
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- Operacién no adiabatica, dando lugar a efectos de “destilacion interna”.

- Errores en las medidas de flujos.

- Errores en las medidas de composicion.

- Errores en los datos basicos utilizados (es decir, en datos de equilibrio,
densidades de las mezclas, etc.).

En el procedimiento descrito se han hecho elecciones para reducir las
consecuencias de esos factores de error, cuidando la seleccidén de datos basicos,
haciendo medidas de flujo en ambos extremos de la columna (y no sélo en uno de
ellos), asegurando la adiabaticidad de la columna y el hervidor y consiguiendo una
precision suficiente en la medida de la composicion.

Existen algunos trabajos en los que se tratan de cuantificar esos errores.
Herington (13) ha considerado el efecto de las pérdidas de calor sobre el numero de
platos teéricos. Peacock (14) el efecto de los errores en la determinacion de la
composicion. Sealey (15) ha analizado las consecuencias de los errores en flujos,
composiciones y datos basicos para conseguir un disefio 6ptimo de una columna de
laboratorio que pudiera emplearse en estudios de eficacia para reflujo finito.

Los resultados de Sealey muestran que a reflujo total se dan los minimos
errores, siempre que la columna no tenga un elevado nimero de etapas teoricas
(ver Fig. 11.4).

Como puede observarse el error es menor del 4% para operaciones a reflujo
total con una capacidad separadora de 2 a 8 etapas tedricas. Para el caso concreto
de la columna de laboratorio de 22 cm de altura empleada en este trabajo, el
porcentaje de error quedaria como muestra la figura 11.5 en funcién de la AEPT.

No obstante, la operacién solo a reflujo total deja pendiente un problema
relacionado con la eficacia. La AEPT o la AUT son, en efecto, funcion también de la
relacién de reflujo (16). Este asunto, sin embargo, tendra poca relevancia en nuestro
trabajo, ya que de lo que se trata esencialmente es de la comparacion entre

escalas.



Cambio de Escala en Columnas de Relleno Estructurado 101

B tid

% Error
~ kd

N° de etapas tedricas

Fig. I1.4: % de error cometido en el clculo del N° de etapas teéricas en funcién de la  relacion
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Fig. I1.5: % de error cometido en el célculo de la AEPT a reflujo total para la columna de
laboratorio de 22 cm de altura empleada en este trabajo.
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11.6.- Medida de la retencion.

Las medidas de retencion pueden realizarse a través de distinto métodos, de
modo que el equipo necesario para la realizacion de dichas operaciones dependera
del método seleccionado para las mismas. Estos métodos son los siguientes :

- Empleando sistemas de absorcién de rayos gamma (17).

- Cortando el flujo en cabeza y cola de la columna y extrayendo el volumen
liquido interior (18). Con ello se obtiene la retencion operativa.

- Por diferencia de composicion en el calderin tras la destilacion de mezclas
binarias con componentes de muy diferente volatilidad (19). Con este método se
obtiene la retencion total de la columna.

El primero de estos métodos requiere un sistema de medida demasiado
complejo y costoso para obtener, como reconocen sus propios autores, datos muy
semejantes a los obtenidos por cualquier otro método.

Respecto a la otras dos opciones, el corte directo de las fases en cabeza y
cola de la columna proporciona directamente la retencién operativa, que parece ser
la de mayor importancia en los procesos de transferencia de materia y
especialmente en los de absorcion de gases, pero provoca la pérdida de las
condiciones normales de funcionamiento de la columna y supone un aumento en la
complejidad del equipo a emplear. No solo hay que desviar hacia otro sistema las
corrientes de vapor ascendente desde el calderin y de liquido descendente del
refrigerante, sino que ademas, el sistema de corte de ambas corrientes es muy
voluminoso, en relacién al volumen de la columna, produciéndose elevadas pérdidas
de calor que impiden obtener elevados flujos. Por otro lado, parece claro que en
operaciones de rectificacién interviene la retencién estatica en la transferencia de
materia, la cual no es estimada conjuntamente por este método (20).

El empleo de la destilacion de mezclas binarias con componentes de muy
distinta volatilidad tiene la ventaja de que asegura el fiujo real de las fases durante la
realizacién de la medida y permite considerar las diferencias de flujo en la columna.
No obstante, presenta el inconveniente de que se obtiene directamente la retencion
total del equipo (es decir, la de la columna y la del condensador) y no la liquida
(suma de la operativa y la estética). Las diferencias entre ambas son tanto mas
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significativas cuanto menor sea el tamafio de la columna. Sin embargo, esta
dificultad se puede salvar faciimente mediante un calculo sencillo de dicha variable
comparando la retencion total obtenida en dos columnas de distinta altura, siempre
a un mismo valor del factor F. Por todo esto, este Ultimo ha sido el método
seleccionado para la medida de la retencion estatica en la columna.

El método consiste basicamente en la evaporacién de uno de los dos
componentes de la mezcla. De modo que, por diferencia de composicion en el
calderin, al comienzo y final de la operacion, se determina la cantidad de
componente destilado. El equipo necesario para ello es muy similar al sistema de
rectificacion empleado en la determinacion de la eficacia del relleno. En él no es
necesario ni el sistema de vacio, pues todas las medidas se realizan a presion
atmosférica; ni las capsulas de toma de muestra, ya que ésta se realiza
directamente desde el calderin a través de una conduccién conectada a una de las
bocas laterales del calderin. Esta conducciéon esta provista de una llave que al
abrirse permite la salida de la mezcla desde el fondo del calderin, impulsada por la
propia sobrepresion existente en éste.

En lo referente al método analitico empleado en operaciones de retencion, es
necesario que la diferencia en la propiedad que se seleccione para conocer la
composicion de las muestra sea superior a 0,2 unidades entre ambos componentes
de la mezcla, teniendo en cuenta que la precision de los equipos disponibles es de
10 unidades. Por ello para este tipo de operaciones no es posible emplear la
refractometria, dado que las diferencias de indice de refraccién de la mayoria de los
productos organicos no alcanza dichos diferencias. De modo que hay que emplear
la picnometria o la cromatografia gaseosa. En nuestro caso a la hora de realizar la
seleccion de las mezclas a tratar se ha tenido en cuenta este punto y por tanto todas
las medidas se realizan por picnometria.

A la hora de seleccionar las mezclas destinadas a medir la retencion del
equipo se han tenido en cuanta varios factores:

- Por un lado, y dado que uno de los componentes de la mezcla debe
permanecer fijo en el calderin mientras el otro componente destila, se recomienda
que la diferencia de sus puntos de ebullicion sea superior a 75 °C (19).

- Por otro lado, el valor de la propiedad de la mezcla que servira para el
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analisis de composiciéon debe encontrarse dentro del intervalo de sensibilidad del
picndometro (método analitico seleccionado, ver apartado 4).

Teniendo en cuenta dichos factores se seleccionaron cuatro componentes
volatiles tipicos de la destilaciéon a nivel de laboratorio; uno de ello de estructura
molecular lineal como- el heptano, otro aromatico como el benceno, un tercero de
estructura molecular ciclica y de semejante peso molecular a los anteriores como el
ciclohexano y por ultimo, otro componente de distinto peso molecular respecto a los
anteriores y que ademas es polar, como el etanol. Cada uno de estos cuatro
componentes volatiles debe mezclarse con otro que actiue como componente no
volatil.

Los valores de las propiedades méas importantes en rectificacion para estos

cuatro componentes en sus puntos de ebullicion son:

Tabla I1.3: Propiedades en el punto de ebullicion de los componentes volatiles.

Compuesto | T, (K) M (g/mol) , (Pa-s) o, (Kg/m®) p, (Kg/m?)
n-Heptano | 371,15 100,21 0,209 10° 619 3,293
Benceno | 353,15 78,11 0,318 107 809 2,697
Ciclohexano | 353,85 84,16 0,516 10 719 2,900
Etanol 351,15 46,07 0,445 103 740 1,600

Uno de los componentes fijos mas citados en la bibliografia es la tetralina
(tetrahidronaftaleno), la cual posee un punto de ebullicidn de 207,57 °C superior en
mas de 100 °C al de los cuatro componentes volatiles.

Con dicho componente fijo se realizd la medida de retencién del heptano. Sin
embargo, comenzaron a plantearse problemas de precisidén en las medidas cuando
se comenzd a trabajar con el benceno. Dicho problema era consecuencia de la
relativamente pequeia diferencia de densidad existente entre ambos componentes.
Hay que tener en cuenta que la retencion en una columna de laboratorio es bastante
pequeia y por tanto, los cambios de composicién en el calderin no van a ser muy
grandes.

Por ello se optdé por seleccionar otro componente no volatil. Este nuevo
componente debia cumplir ademas de los requisitos usuales (ser completamente
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soluble con los componentes volatiles y no reactivo con los mismo ; tener un punto
de ebullicion suficientemente elevado para mantener la diferencia de temperatura
necesaria con el componente volatil) una tercera condicién: que el valor de su
densidad no sea superior a 1,1 gfcm® (limite de deteccién del picnémetro) pero que
se encuentre en sus proximidades para que la diferencia en dicha propiedad con el
componente volatil sea superior a la de la tetralina.

Dichas condiciones las cumplen algunos haluros aromaticos y algunos
derivados de ésteres de &cidos organicos. De modo, que se selecciond finalmente el
benzoato de metilo por su menor toxicidad a igualdad de las otras caracteristicas
frente a los haluros aromaticos. Por otro lado, también hay que tener en cuenta la
mayor reactividad de los compuestos que contienen grupos halégenos debido a su
marcado caracter nucledfilo, aunque no se producirian dicho tipo de reacciones con

los componentes volatiles seleccionados.

- Forma de operar.

Como se ha indicado el equipo necesario para la obtenciéon de la retencion es
muy semejante al de las operaciones de rectificacion. En este caso hay que
asegurar que antes de comenzar la operacién el relleno se encuentre
completamente seco, dado que en este tipo de operaciones se determina la
retencion total del equipo, en la que va incluida la retencion estatica. Para ello, antes
de cada operacion los elementos de relleno son sumergidos en acetona y secados
en una estufa. Una vez seco el relleno se pasa al montaje de la columna.

Posteriormente se prepara la mezcla a destilar, se extrae una muestra para
su posterior analisis y se afiaden al calderin entre 100 y 150 ml de mezcla cuyo
peso ha de conocerse previamente. Dicho peso se determina en un granatario
Mettler PJ 3600 que aporta una precision de 102 g. La reduccion de la cantidad de
mezcla en relacién a la alimentacion en las operaciones de rectificacion es
necesaria, ya que cuanto menor sea la cantidad de mezcla inicial en el calderin,
mayor sera la diferencia de composicién encontrada al final de la operacion para
una misma cantidad de componente volatil destilado. En cualquier caso, hay que
asegurar que inicialmente se tiene la cantidad suficiente de volatil para que no se
agote éste en el calderin y comience entonces a destilar el componente fijo. Dicha
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situaciéon quedaria reflejada, en el caso de que se produjese, en la temperatura del
termémetro de cabeza.

Se pasa después a conectar el calderin al resto del equipo y se pone en
marcha el refrigerante y el equipo de calefaccion del mismo modo que en las
operaciones de rectificacion.

Una vez alcanzada la temperatura de ebullicion del componente volatil se
pasa a la medida del flujo volumétrico y ,por ultimo, a la toma de muestra
directamente desde el calderin.

En este caso, también se realiza la determinacion del factor de flujo F de
forma semejante a la de las operaciones de rectificacion, teniendo en cuenta que
ahora lo que destila es un componente puro.

El calculo de la retencién liquida pasa por la determinacion experimental de la
retencion total, para un mismo sistema, en columnas de dos alturas distintas y, por
otro lado, por la determinacién de la retencion estatica.

La retencién estéatica puede determinarse de forma semejante a la retencion
total, teniendo en cuenta que la muestra final ha de tomarse una vez se haya
producido el mojado completo del relleno durante la operaciéon y se haya dejado
escurrir éste tras la finalizacion de la misma. Pero mediante este método, no
lograriamos obtener la retencién estatica en el punto de ebullicion. De modo que
parece mucho mas sencillo medir ésta vertiendo una cantidad conocida de un
componente por la parte superior de la columna y recogiendo el escurrido por la
inferior. Su diferencia nos indicara la retencion estatica a temperatura ambiente.
Habra que establecer una correlacion experimental que permita determinar la
retencion estatica en el punto de ebullicion, extrapolando los resultados obtenidos a
esa otra temperatura.

Teniendo en cuenta que, para cada sistema, la retencién estatica s6lo sera
funcién de la altura de la columna; que la retencién fuera de la columna lo sera sélo
del flujo; y que la retencién operativa dependera de la altura y del flujo, se realiza el
siguiente calculo a partir de los datos experimentales obtenidos en columnas de dos
alturas distintas (Z, y Z,). Para cada valor de F:
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(B ~h) = (k) *h
(o -h ), = (hp )+ [116]

A, (hr _he):( op)zz +(hol’)z,

La diferencia entre las retenciones operativas a distintas alturas es un valor

experimental, y su relacidén una simple relacién de alturas:

Z
(4, Lz = (A, )Zl 2_2 [11.7]

Por tanto:

Con ello se deduce la retencién operativa y por tanto, la retencién liquida al
sumarle a la primera la retencion estatica determinada experimentalmente.
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RESULTADOS EXPERIMENTALES
DE EFICACIA EN COLUMNAS DE
LABORATORIO.
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lil.1.- Experimentacion Inicial.

Las experiencias realizadas rectificando diversos sistemas binarios se han
dirigido a fijar unas condiciones basicas de funcionamiento de las columnas de
laboratorio para establecer una referencia fiable para la pequeia escala que permita
una comparacion sin ambigiiedades con otras tamafios y , a la postre, un buen
escalado.

Las condiciones basicas que se especifican para la éxperimentacién en
laboratorio son, en el mejor de los casos, las caracteristicas del relleno y las
dimensiones de la columna; y en cuanto a la eficacia la variacién de la AEPT con el
flujo de vapor, para un sistema y una presion, operando a reflujo total. Por nuestra
parte consideramos dos aspectos mas:

- La posibilidad de un efecto de pared a escala de laboratorio. Esto se ha
utilizado para explicar los diferentes resultados obtenidos por distintos
investigadores al destilar el sistema Clorobenceno-Etilbenceno (1), pero tiene una
relevancia mucho mayor. En realidad, esta relacionado con un problema de las
columnas de relleno que es esencial de resolver, el de la distribucién del liquido.
Como ya se ha sefialado la mala distribucién de liquido puede llevar a grandes
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descensos de la eficacia del relleno, especialmente si éste es de alta superficie
especifica. De ahi que los rellenos estructurados pudieran ser especialmente
sensibles a la mala distribucién (2), sobre todo al reducirse el flujo liquido en
destilacion a vacio.

No es sorprendente, por tanto, que los distribuidores de liquido sean tras el
relleno los elementos internos mas importantes de la columna industrial, y a ellos se
dedica atencion renovada (3,4). En equipos de laboratorio, sin embargo, hay un solo
punto de vertido del reflujo sobre la parte superior del relleno. Se supone que eso es
suficiente, dada la pequefia seccion del lecho fijo. En cualquier caso esto se
discutira mediante los datos de eficacia del sistema Decano-trans-Decalina.

- La posible influencia de la composicion. En la bibliografia no se hace
mencion de la composicidn media de las operaciones en las que se ha medido la
eficacia. Dado que obviamente ésta es funcion de aquélla, porque también lo son
las propiedades fisicas del sistema y hasta la relacién de equilibrio, parece una
omision grave. Sin embargo, la falta de informaciéon puede no tener importancia
trabajando con sistemas patrones, en los que no son esperables variaciones
drasticas de las propiedades ( y por tanto de la eficacia) con la composicién; o con
sistemas de volatilidad relativa suficientemente alta, ya que por corta que sea la
columna se alcanzaréan fracciones molares muy elevadas en los extremos de los
equipos y la concentracion media no sera muy diferente a X = 0,50.

Pero no siempre sucede asi. Si se pueden establecer operaciones con
composiciones medias netamente diferentes para un sistema se encuentra con
frecuencia un maximo de eficacia para concentraciones intermedias (5,6). Desde
luego es imposible mantener estrictamente constante la composicion en diferentes
rectificaciones, pero hay que reducir al minimo la influencia de la variable. Por
consiguiente se correlacionaran sélo operaciones con una composicion media
similar. Un tratamiento complementario se obtiene rectificando el sistema
azeotropico Etanol-Benceno, en el que naturalmente se obtendran composiciones
muy diferentes segin se trabaje sobre o bajo el azeétropo.
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El tratamiento matematico de los datos experimentales va dirigido a definir
una funcidn lo mas sencilla posible para cada sistema y presion. El problema que se
tiene al correlacionar los datos experimentales en rectificacion es la notable
dispersion que suelen presentar, por causas no bien entendidas. Es verdad que hay
un gran numero de variables que intervienen en este tipo de ensayos, pero no deja
de ser sorprendente que aun en sistemas de laboratorio (con control y
reproducibilidad que pueden ser mucho mayores que los que se encontraran en
plantas comerciales) no sean extraordinarias dispersiones de + 30%.

Esta alta dispersion hace dificil encontrar un buen ajuste matematico de los
datos y de ahi que hayamos optado por la realizacién de ajustes con ecuaciones
lineales o polinémicas de segundo grado sobre aquellos datos que no sobrepasen
una dispersion determinada para cada sistema y presién estudiados. En principio se
fija una dispersion maxima del 15%, si bien hay que considerar que dicha dispersién
ha de ir en funcién de la volatilidad relativa de los componentes de la mezcla. Por
ello, en sistemas que posean volatilidades relativas muy bajas se admiten
dispersiones mayores, ya que una pequefia variaciéon en composicion traera consigo
una gran variacién en el numero de etapas y por tanto en la eficacia. No se aceptan
desviaciones superiores al 30%, el limite de confianza de algunas correlaciones de
eficacia o interfase efectiva.

La eficacia de las operaciones realizadas se ha cuantificado a la vez con los
dos criterios habitualmente empleados: la altura de la unidad de transferencia (AUT)
y la altura equivalente a un plato teérico (AEPT). El caracter de ambas variables es
similar (son factores inversos a la eficacia que aumentan cuando la dificultad de la
separacion crece), pero el modelo fisico en el que se fundamentan es diferente. La
unidad de transferencia se deduce del supuesto de un cambio diferencial de
concentracion a lo largo del lecho, mientras que el plato tedrico establece un cambio
en escalén de la composicién de la mezcla. Evidentemente el primer modelo se
acerca mas a la realidad de las columnas de relleno que el segundo, y en principio
seria mas correcto expresar la eficacia de relieno en AUT. Sin embargo, ambos
modelos son aplicables a cualquier tipo de equipos. En la industria se emplea
habitualmente la AEPT, de obtencién mas sencilla si se utiliza el célculo gréfico

tradicional y no habiendo necesidad de utilizar el concepto mas elaborado. Con la
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aparicion de los ordenadores esa ventaja de la AEPT ya no existe, pero su uso
sigue siendo mayoritario. Puesto que tenemos que comparar nuestros resultados
con los de planta piloto expresados asi, también hemos utilizado la AEPT.

De otra parte es conveniente tener estos resultados en forma de AUT para
relacionar la eficacia ‘con coeficientes o velocidades de transferencia de materia.
Hemos empleado célculos independientes para AUT y AEPT, dado lo incorrecto que
puede llegar a ser la equivalencia analitica propuesta.

ll.2.- Sistema n-Decano-trans-Decalina.

Junto con la experimentacién ordinaria en la columna descrita en el “Método
Experimental” se han realizado con este sistema una investigacion complementaria
para estudiar la importancia que pudiera alcanzar el efecto pared en columnas de
relleno estructurado de laboratorio. En este caso el relleno estaba rodeado de una
malla metalica para impedir la circulacion preferente del liquido por las paredes de la
columna. Las dos series de rectificaciones se han realizado a vacio, con menor flujo
liquido, y a tres presiones distintas: 10, 20 y 50 mmHg, con el fin de observar dicho
efecto a distintas condiciones de flyjo.

Para realizar la comparacion entre ambos tipos de operaciones se
representan conjuntamente los datos obtenidos a cada presion de los dos tipos de
experiencias mencionados. En dichas representaciones se admitiran todos los datos
experimentales con una dispersién méxima del 25%, debido a la baja volatilidad
relativa que presenta este sistema.

Los datos y representaciones gréaficas obtenidos son los que se muestran a
continuacion, marcando con un asterisco aquellos datos no considerados en los

ajustes:
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Tabla I11.1: Datos experimentales del sistema n-Decano-trans-Decalina a P=50 mmHg sin malla.

| E, Xo X, X, AUT | AEPT
0686 | 049 | 0723 | 0607 | 0041 | 0,042
0,807 | 049 | 0710 | 0603 | 0,046 | 0,046
0813 | 0477 | 0719 | 0598 | 0040 | 0,041
0926 | 0458 | 0757 | 0608 | 0,032 | 0,033
0944 | 0502 | 0760 | 0631 | 0036 | 0,037
0950 | 0487 | 0754 | 0621 | 0035 | 0,036
0956 | 0478 | 0709 | 0593 | 0043 | 0,043
1,046 | 0502 | 0760 | 0631 | 0,036 | 0,037
1,129 | 0461 | 0709 | 0585 | 0,040 | 0,041
113 | 0464 | 0726 | 0595 | 0,037 | 0,038
1,321* | 0457 | 0732 | 0594 | 0035 | 0,036
1,395 | 0483 | 0723 | 0603 | 0,040 | 0,035
1,406 | 0465 | 0693 | 0579 | 0044 | 0,044
1,410 | 0464 | 0662 | 0563 | 0051 | 0,052
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Tabla IT1.2: Datos experimentales del sistema n-Decano-trans-Decalina a P=50 mmHg con malla.

F. Xg Xg Xy AUT | AEPT
0449* | 0479 | 0687 | 0583 | 0047 | 0,049
0884* | 0481 | 0656 | 0569 | 0058 | 0,059
0903 | 0475 | 0681 | 0578 | 0,048 | 0,049
0932* | 0486 | 0652 | 0569 | 0061 | 0,062
0977 | 0490 | 0717 | 0604 | 0043 | 0,044

1,004 | 0494 | 0712 | 0603 | 0045 | 0,046
1012 | 0477 | 0714 | 059 | 0041 | 0,042
1,025 | 0494 | 0707 | 0601 | 0046 | 0,047
1,054 | 0487 | 076 | 0597 | 0045 | 0,048
1,112* 0,480 0,662 0,571 | 0,056 0,056
1,444 | 0476 | 0638 | 0557 | 0063 | 0,064
1,038 | 0453 | 0656 | 0554 | 0,050 | 0,051
1,991 0,487 0,646 0,566 0,064 0,065
0,10 : ———————;
0.06] AEPT =0,027 + 0,016 - F ;
0,08 ]
0,07, i
T 006] i
e -:
12 004 -
0,03 i
0,02] i
0.0 5 conmata| -
0, : —
0,0 05 10 15 20 2.5
F (S.1)

Fig. II.1: Datos experimentales y ajuste del sistema n-Decano-trans-Decalina a 50 mmHg con y sin malla .
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Tabla I11.3: Datos experimentales del sistema n-Decano-trans-Decalina a P=20 mmHg sin malla.

| F, Xe Xp X, AUT | AEPT
0946 | 0456 | 0661 | 0559 | 0037 | 0,037
0975 | 0462 | 0656 | 0559 | 0,039 | 0,040
1061 | 0480 | 0655 | 0567 | 0,043 | 0,044
1,094 | 0480 | 0644 | 0562 | 0046 | 0,047
1175 | 0498 | 0642 | 0570 | 0053 | 0,053
1242 | 0489 | 0658 | 0573 | 0045 | 0,045
1,721* | 0454 | 0652 | 0553 | 0038 | 0,039
1940 | 0445 | 0574 | 0510 | 0,081 | 0,080
2461 | 0446 | 0549 | 0498 | 0075 | 0076

Tabla IT1.4: Datos experimentales del sistema n-Decano-trans-Decalina a P=20 mmHg con malla.

F. Xe Xg X, AUT | AEPT
0942 | 0473 | 0677 | 0575 | 0037 | 0,037
0965 | 0472 | 0672 | 0572 | 0038 | 0,038
0995 | 0471 | 0682 | 0576 | 0035 | 0,036
1,070 | 0483 | 0615 | 0549 | 0058 | 0,059
1,074 | 0473 | 0602 | 0537 | 0056 | 0,059
1,101 | 0475 | o619 | 0547 | 0053 | 0,054
1,144* | 0,487 | 0614 | 0550 | 0081 | 0,061
1,357 | 0484 | 0619 | 0551 | 0057 | 0,057
1,508 | 0476 | 0629 | 0552 | 0,050 | 0,050
1,789 | 0482 | 0621 | 0551 | 0055 | 0,056
2625 | 0457 | 0583 | 0520 | 0062 | 0062
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0,00, AEPT =0,033 +0,013-F
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Fig. IT1.2: Datos experimentales y ajuste del sistema n-Decano-trans-Decalina a 20 mmHg con y sin malla.
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Tabla I11.5: Datos experimentales del sistema n-Decano-trans-Decalina a P = 10 mmHg sin malla.

| F, Xe Xo X, AUT | AEPT
0907 | -0479 | 0634 | 0556 | 0038 | 0,038
0909 | 0458 | 0645 | 0551 | 0,031 | 0,031
0916 | 0445 | 0636 | 0541 | 0030 | 0,031
0946 | 0459 | 0623 | 0541 | 0036 | 0,036
0958 | 0474 | 0625 | 0549 | 0,039 | 0,038
0974 | 0464 | 0613 | 0538 | 0039 | 0,040
0979 | 0447 | 0647 | 0547 | 0029 | 0,029
0986 | 0469 | 0635 | 0552 | 0035 | 0,035
0991 | 0482 | 0608 | 0545 | 0047 | 0,047
1117 | 0448 | 0615 | 0532 | 0035 | 0035

Tabla I11.6: Datos experimentales del sistema n-Decano-trans-Decalina a P = 10 mmHg con malla.

Fy Xe | X Xy AUT | AEPT
0982 | 0423 | 0579 | 0501 | 0038 | 0038
1,028 | 0456 | 0603 | 0529 | 0,040 | 0,040
1,030 | 0466 | 0614 | 054 | 0040 | 0,040
1,034 | 0478 | 0604 | 0541 | 0047 | 0,047
1,056 | 0431 | 0571 | 0501 | 0042 | 0,042
1136 | 0484 | 0596 | 0540 | 0,053 | 0,053
1,229 | 0435 | 0558 | 049 | 0049 | 0,049
1591 | 0437 | 0550 | 0434 | 0053 | 0,053
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Fig. I11.3: Datos experimentales y ajuste del sistema n-Decano-trans-Decalina a 10 mmHg con y sin malla.
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Los anteriores datos experimentales sugieren:

- Que las columnas de laboratorio con rellenos estructurados de malla no van
a presentar mala distribucion liquida apreciable. Ya se ve que aun a flujos liquidos
tan bajos como los que pueden darse con una presién de trabajo de 10 mmHg no
existen diferencias entre los datos para columnas con malla o sin ella. En ninguna
de las presiones se aprecia el aumento de eficacia en las operaciones con malla
que se produciria si existiese un efecto de pared significativo. En realidad no es
nada sorprendente la inexistencia del efecto pared, por la gran capacidad de
redistribucién del liquido en los rellenos estructurados (7) y porque segun las
sugerencias de la bibliografia (8) un punto de caida de reflujo es mas que suficiente
para esa seccion de relleno.

- Que no se percibe cambio de la AEPT con la presion, al menos en el
intervalo de vacio considerado. Esto permite un tratamiento conjunto de los datos
experimentales para obtener una expresion de eficacia del sistema Decano-trans-

Decalina entre 10 y 50 mmHg. Los datos correlacionados aparecen en la figura lll.4:

AEPT (m)

o0 05 10 15 20 25 30
F(S.l)
Fig I11.4: Datos experimentales y ajuste del sistema n-Decano-trans-Decalina a 10, 20 y 50 mmHg.

La funcién de eficacia seria AEPT (m) = 0,025 +0,017 - F
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ll.3.- Sistema Etanol-Benceno

El sistema se ha rectificado a tres presiones: 180, 300 y 760 mmHg a las que
las fracciones molares de etanol en el azeétropo son respectivamente 0,335, 0,375
y 0,450. Se tienen datos de eficacia para las zonas por encima y bajo el punto
azeotropico a 760 y 300 mmHg, pero no para la zona sobre el azebtropo a 180
mmHg (dado que a este vacio no se consiguieron resultados aceptables por el bajo
punto de ebullicion de la mezcla que hacia dificil su condensacion con agua).

Al igual que para el sistema anterior se han marcado con un asterisco los
datos experimentales que por tener una dispersion mayor del 15% no se han
considerado en el ajuste matematico de los resultados.

De este modo los resultados obtenidos son los siguientes:

- Zona de composicion superior al azedtropo.

Tabla II1.7: Datos experimentales del. sistema Etanol-Benceno en la zona de composicion superior al azedtropo a

presion atmosférica.

F,. Xo Xo X, AUT AEPUI
0245 | 0805 | 0490 | 0647 | 0048 | 0,071

0,274 0,828 0,504 0,666 0,062 0,087
0,317 0,899 0,495 0,697 0,063 0,078
0,320 0,886 0,486 0,686 0,060 0,077
0,327 0,896 0,5452 0,721 0,088 0,098
0,334 0,895 0,524 0,709 0,079 0,090
0,347 0,907 0,552 0,729 0,090 0,098
0,361* 0,895 0,601 0,748 0,121 0,126
0,446 0,876 0,542 0,709 0,092 0,109
0,506 0,874 0,546 0,710 0,095 0,113
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0,25 T T T T T T
AEPT =0,037 +0,157 - F
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F (S.1)

Fig. IIL 5: Datos experimentales y ajuste del sistema Etanol-Benceno en la zona de composicion superior al
azebtropo a presion atmosférica.
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Tabla III.8: Datos experimentales del sistema Etanol-Benceno en la zona de composicion superior al azedtropo
a P =300 mmHg.

Fy Xg Xo Xy AUT | AEPT
0120 | 0834 | 0414 | 0624 | 0071 | 0,109
0230 | 0836 | 0439 | 0637 | 0,088 | 0,124
0233 | 0849 | 0419 | 0634 | 0072 | 0,109
0249* | 0756 | 0391 | 0573 | 0056 | 0,091
0256* | 0753 | 0393 | 0573 | 0059 | 0,095
0332* | 0774 | 0457 | 0615 | 0,110 | 0,156
0,355* | 0744 | 0439 | 0591 | 0101 | 0,156
0374 | 0768 | 0398 | 0583 | 0063 | 0,102
0379 | 0805 | 0439 | 0622 | 0092 | 0,133
0383 | 0787 | 0421 | 0604 | 0080 | 0,127
0435* | 0912 | 0602 | 0757 | 0,116 | 0,154
0505 | 0767 | 0424 | 0595 | 0085 | 0,135
0519 | 0816 | 0417 | 0616 | 0074 | 0,117
053 | 0807 | 044 | 0623 | 0091 | 01133
0569 | 0787 | 0422 | 0604 | 0081 | 0,128
0579 | 0788 | 0447 | 0617 | 0,100 | 0,144
059* | 0946 | 049 | 0718 | 0096 | 0,099
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Fig. 1IL6: Datos experimentales y ajuste del sistema Etanol-Benceno en la zona de composicioén superior al
azebtropo a P =300 mmHg.
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- Zona de composicion inferior al azeétropo.

Tabla I11.9: Datos experimentales del sisterna Etanol-Benceno en la zona de composicion inferior al azeotropo a

presion atmosférica.

F. Xg Xp X, AUT | AEPT
0236 | 0251 | 0439 | 0345 | 0,049 | 0,089
0236 | 0256 | 044 | 0348 | 0,047 | 0,084
0357 | 0232 | 0435 | 0333 | 0056 | 0,098
0,365 | 0227 | 0439 | 0333 | 0048 | 0,084
0721 | 0213 | 0423 | 0318 | 0068 | 0,119
0,734 | 0172 | 0425 | 0298 | 0062 | 0,102
0,736 | 0193 | 0425 | 0309 | 0064 | 0,107
0,772* | 0,180 | 0402 | 0291 | 0089 | 0,145

°.20——m——"r—"+——T—T—T—T——T

0.18. AEPT = 0,075 + 0,047 - F
0,16] i
0,14.; . i
E 012

g d

0,02 ]

o’m b b hd L bR ) v A M { v U * L . LW 1 v

00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10
F (S.1)

Fig. I11.7: Datos experimentales y ajuste del sistema Etanol-Benceno en la zona de composicién inferior al
azedtropo a presion atmosférica.
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Tabla II1.10: Datos experimentales del sistema Etanol-Benceno en la zona de composicion inferior al azedtropo

a P =300 mmHg.

Fo Xe X, | X, AUT AEPT
0,308 | -0,247 0,366 0,306 0,067 0,118
0,399 0,227 0,367 0,297 0,062 0,106
0,406 0,225 0,364 0,294 0,068 0,120
0,544 0,190 0,361 0,275 0,070 0,129
0,548* 0,25 0,361 0,305 0,082 0,155
0,573 0,234 0,362 0,298 0,075 0,141
0,581 0,185 0,361 0,273 0,069 0,123

AEPT =0,089+0,072 - F

00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1,0
F(S.l)

Fig. IIL.8: Datos experimentales y ajuste del sistema Etanol-Benceno en la zona de composicién inferior al
azedtropo a P = 300 mmHg.
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Tabla III.11: Datos experimentales del sistema Etanol-Benceno en la zona de composicion inferior al azedtropo
a P=180 mmHg

Fa X, Xo X, AUT | AEPT
0290 | 0234 | 0334 | 0284 | 0059 | 0,138
0290 | 0244 | 0334 | 0289 | 0061 | 0,145
0,403* | 0171 | 0334 | 0252 | 0051 | 0,106
0410 | 0206 | 0328 | 0267 | 0075 | 01157
0,590* | 0253 | 0329 | 0291 | 0087 | 0,187
0600 | 0249 | 0330 | 0289 | 0081 | 0177
0710 | 0233 | 0332 | 0282 | 0068 | 0,152
0710 | 0242 | 0332 | 0287 | 0070 | 0,159
0750 | 0230 | 0329 | 0279 | 0078 | 0,168

LA L v LI MR M LI ] v 1 v
0,24 -
1 AEPT=0,133+0,043 - F ;

00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1,0
F (S.1)

Fig. I11.9: Datos experimentales y ajuste del sistema Etanol-Benceno en la zona de composicion inferior al
azebtropo a P = 180 mmHg.
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A la vista de los resultados puede sefalarse:

- La gran diferencia entre AUT y AEPT. En el sistema Decano-trans-Decalina,
las dos formas de expresar la eficacia presentaban pocas diferencias, al ser las
lineas de operacion y de equilibrio de pendiente similar. Pero en los sistemas
azeotropicos las pendientes son muy diferentes. En consecuencia se encuentran
AEPT que son hasta dos veces la AUT para la misma operacion.

- Las consecuencias de lo anterior alcanzan mas alla de las comparaciones
de eficacia entre equipos o sistemas, ya que pueden darse interpretaciones distintas
de los resultados utilizando un método u otro de medida de la eficacia. Tomemos la
variacion de AUT en la zona sobre el azebtropo a las dos presiones para las que se

tienen datos:

1 —

0,144 -

0,02 o P=760 mmHg 4

] s P=300 mmHg
0,00 1 v I v T v r r I v . -
0,1 0,2 0,3 0,4 05 06 0,7
Fm

Fig. III.10: Datos experimentales de 1a AUT del sistema Etanol-Benceno en las zonas de composicion
superiores al azedtropo.

Como se ve, puede sugerirse una correlacién Unica para todos los datos
experimentales (menos uno). De manera que la conclusién seria que la eficacia en
forma de AUT no es funcion de la presion. En el otro caso, utilizandose la AEPT, se
tienen dos correlaciones diferentes, tendiendo AEPT sobre el azebtropo (con un
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factor F muy parecido) a ser mayor que bajo él.

- De todas formas, la comparacion entre las diferentes zonas del sistema a
distintas presiones es especialmente complicada. Desde luego existe una diferencia
de composiciéon importante entre las operaciones por encima y bajo del punto
azeotrépico. Resumiremos los valores de concentracién en cada zona y para cada
presion con una fraccion molar media (X,,) de todas las composiciones medias (X,)
de las operaciones que se encuentran dentro del intervalo de dispersion aceptado
(x15%).

Estos valores medios e intervalos de concentracién son los que se muestran
en la siguiente tabla:

Tabla I1.12: Medias aritméticas de las composiciones medias del sistema Etanol-Benceno para cada presion y

cada una de las zonas estudiadas.

ZONA P (mmHg) Xy
760 0,689 + 0,042
Ko Yoae 300 0,621 + 0,026
760 0,326 + 0,028
X < Xaz. 300 0,287 £ 0,015
180 0,284 1 0,005

Una vez establecidas las medias aritméticas y los intervalos de composicion
para cada uno de los casos, se pasa a comprobar la composicion media de cada
uno de los datos experimentales con el fin de realizar una simple estadistica que
nos dé indicios sobre la posible influencia de la composiciéon en la eficacia del
relleno. Del andlisis de los resultados puede deducirse:

- Que del conjunto de datos eliminados en los distintos ajustes, el 83,3%
presentan una composicion media fuera del intervalo definido para cada caso en
concreto, mientras que tan solo dos datos de los eliminados poseen una
composicién media dentro del intervalo que les corresponderia.

- Que de todos los datos empleados en los ajustes, el 95% tienen su
composicion media dentro de los intervalos definidos y sélo dos valores, el 5%

restante, fuera del mismo.
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Cabe atribuir, por tanto, una influencia significativa de la composicién sobre la
eficacia en el sistema Etanol-Benceno, y no es razonable correlacionar con una
ecuacion unica los datos para cada presion.

-Existe otra razén para distinguir entre ambas zonas, un efecto que se solapa
con el cambio de composicion. Es bien conocido que en los sistemas donde el
componente mas volatil tiene una tensién superficial claramente mayor que el mas
fijo el movimiento de la interfase inducido por los gradientes de tension superficial
(efecto Marangoni) puede acabar con roturas de la pelicula liquida en equipos de
area interfacial soportada (9,10,11,12). Esa “negatividad superficial” se presenta
irremediablemente en las mezclas con azeotropia, ya que en ellas se produce una
inversion de la volatilidad sin que haya inversidn en el cambio de tension superficial.
Para el caso concreto del sistema Etanol-Benceno el sistema seria “negativo”, y por
tanto tendente a la rotura de la pelicula liquida, cuando el benceno, de mayor
tension superficial, sea el mas volatil, es decir por encima del azebtropo. Asi que la
menor eficacia que se percibe para esa zona puede deberse a ese efecto,
superpuesto con el cambio de concentracion.

0,14 — Y T — I v
]
0,12 -
0,104 4
— d 1
£ 0,084 .
e
5 oos
< )
0,044 m P=760mmHgX <X, |-
| A P=300mmHgX <X, ||
X P=180 mmHg X <X,,
0,024 a P =760 mmHg X > X,, -
; A P=300mmHgX>X,, |-
0,00 v - v — -
0,0 02 0.4 06 08 1,0
F (S.1)

Fig. IIL.11: Comparacion de eficacias en forma de AUT del sistema Etanol-Benceno.
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En la figura lll.11 puede observarse claramente la diferencia de eficacia
presentada por las operaciones de composicién superior e inferior al azeétropo. Por
otro lado, la expresion de la eficacia en forma de AUT, al contrario que la AEPT, no
s6lo nos permite tratar conjuntamente las dos presiones de mayor composicion, sino
que también permite un ajuste conjunto de las presiones 180 y 300 mmHg de menor
composiciéon que el punto azeotropico con una dispersion inferior al 15%.

Los ecuaciones de dichos ajustes son las que se presentan a continuacion:

- P =760y 300 mmHg (X > X_,): AUT = 0,057 + 0,060 F

- P = 760 mmHg (X < X_): AUT = 0,040 + 0,034 F
- P =300y 180 mmHg (X < X_,): AUT = 0,056 + 0,026 F

Aparte de proporcionar datos de eficacia de dos sistemas rectificados a
presion atmosférica y alto y bajo vacio, la experimentacién precedente apunta:

- Que puede ignorarse el efecto pared para rellenos estructurados de
laboratorio. No hay que hacer distinciones por el flujo de liquido, excepto,
naturalmente, si se trabaja en condiciones de preinundacion.

- Que la composicion puede ser una variable significativa.

- Que la expresion de los resultados como AEPT en vez de AUT puede no
ser una cuestion trivial.

Esto se tiene en cuenta para la experimentacion que a continuacion se
presenta. Los resultados se refieren a mezclas binarias acuosas y organicas,
rectificables a presion atmosférica o a vacio, con las siguientes condiciones:

- Que existan datos a nivel de planta piloto en la bibliografia, pues se busca
establecer un factor de cambio de escala.

- Que no sean mezclas azeotrépicas.

- Que sean sistemas superficialmente positivos, de manera que no haya una
posibilidad de rotura de la pelicula liquida, con el problema de la superposicién de
una reduccion de la interfase a los otros factores influyentes sobre la eficacia.

- Que se opere a composicién virtualmente constante, lo que implica ensayos
previos para ajustar una experimentacion con una variacién limitada de la fraccion
molar media.
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Sistemas Acuosos
lil.4.- Sistema Acetona-Agua.

Se trabaja a presion atmosférica. Dada la elevada volatilidad relativa de la
mezcla, las fracciones molares de acetona en los extremos de la columna son muy
altas, y X,, muy diferente a 0,50. Claro es que si se incluyera, incorrectamente, la
concentracion del hervidor en lugar de X, X, seria menor. Esto pudiera ser una
diferencia con los datos en planta piloto, pero no podemos saberlo, ya que en la
bibliografia no se especifica la concentracion de la mezcla rectificada.

Los resuitados obtenidos son los que se muestran a continuacion:

Tabla II1.13: Datos experimentales del sistema Acetona-Agua a presion atmosférica.

Fy Xe Xg X, AUT | AEPT
0406 | 0716 | 0978 | 0847 | 0034 | 0,047

0562 | 0731 | 0979 | 0855 | 0,033 | 0,045
0656 | 0614 | 0973 | 0793 | 0034 | 0,049
0723 | 0669 | 0960 | 0815 | 0044 | 0,063
0782 | 0689 | 0960 | 0825 | 0,045 | 0,064
0837 | 0593 | 0952 | 0773 | 0,046 | 0,069
0940 | 0679 | 0949 | 0814 | 0052 | 0077
1010 | 0612 | 0954 | 0,783 | 0046 | 0,068
1510 | 0695 | 0955 | 0825 | 0049 | 0,071

No es sorprendente la gran diferencia entre AUT y AEPT, tipica de sistemas
acuosos en el que el componente distinto del agua es mucho mas volatil que ella.

Para presion atmosférica y X,, = 0,814 + 0,041 se obtiene la grafica que
aparece en la figura l11.12.

Puede observarse que los datos experimentales se encuentran en un
intervalo de F entre 0,4 y 1,1 m/s-(Kg/m®)°®, excepto una experiencia cuyo F es 1,51.
Se intentdé completar la funcién entre 1,1 y 1,5 con alguna operacién mas, pero en la
practica no es una mera cuestion de incrementar la calefaccién en el calderin. Hay
que tener en cuenta que el calculo del factor F pasa por la determinacion
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Fig. I11.12: Datos experimentales y ajuste del sistema Acetona-Agua a presion atmosférica.

experimental del flujo volumétrico en cabeza y cola de la columna midiendo el
tiempo que transcurre en el llenado de las piezas aforadas colocadas a tal efecto.
Pues bien, los incrementos de tiempos cronometrados experimentalmente en la
columna para dar lugar a factores F elevados son mucho menores que los que se
dan para obtener valores de F menores. Esto hace que la determinacion de un valor
experimental a un factor F elevado requiera un control extraordinario sobre el
sistema, dificultado ademas por el intercambio de calor con el medio en las
superficies no aisladas de la columna.
En cualquier caso, los resultados pueden correlacionarse del siguiente modo:
AEPT =0,021 +0,052F (0,4<F<1,1)
o0 si se quiere incluir el dltimo punto con una ecuacién de segundo:
AEPT = 0,001 + 0,115 F + 0,045 F2
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lll.5.- Sistema Metanol-Agua.

Las rectificaciones se realizan a presién atmosférica. Como en el sistema
Acetona-Agua se tienen fracciones molares medias altas y grandes diferencias entre
AUT y AEPT.

Tabla II1.14: Datos experimentales del sistema Metanol-Agua a presién atmosférica.

F X Xo X, AUT | AEPT
0272 | 0620 | 0993 | 0807 | 0,032 | 0,049

0,379 0,571 0,989 0,780 0,036 0,055
0,455 0,555 0,986 0,770 0,038 0,058
0,463 0,388 0,985 0,686 0,036 0,053
0,478 0,601 0,989 0,795 0,037 0,056
0,536 0,558 0,973 0,765 0,048 0,073
0,578 0,562 0,967 0,765 0,052 0,079
0,662 0,566 0,966 0,766 0,053 0,080

La sustitucién de la acetona por el metanol en el sistema acuoso binario
provoca:

- Un estrechamiento del intervalo de operacién, reduciéndose la variacion
posible del factor F.

- Una pérdida de eficacia, como puede comprobarse comparando las
correlaciones representadas en las figuras 111.12 y 111.13. Para un F intermedio, 0,5,
las diferencia es de un 30%.



Resultados Experimentales en Columnas de Laboratorio 136

o
0,2 0,3 0,4 0,5 0.6 0,7 0,8

F(S.l)

Fig. II1.13: Datos experimentales y ajuste del sistema Metanol-Agua a presion atmosférica.

Los datos pueden correlacionarse segin la siguiente expresién en un
intervalo de F entre 0,25 y 0,7 con una X,, = 0,746 + 0,061:
AEPT = 0,018 + 0,093 F
Observar como el intervalo de X,, permitido es muy superior al resto hasta
ahora vistos. Este se podria reducir hasta X,, = 0,78 1+ 0,015 con lo que se saldrian
del intervalo dos puntos que corresponden a los F de 0,272 y 0,463. Si nos fijamos
en la figura 111.13 se ve claramente como estos dos puntos corresponden con los

que se encuentran mas préximos a la dispersién permitida en este sistema.
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Sistemas Orgénicos

I11.6.- Sistema Metanol-Etanol.
Se separa la mezcla Metanol-Etanol, utilizada a veces como mezcla patrén, a

presion atmosférica.

Tabla II1.15: Datos experimentales del sistema Metanol-Etanol a presién atmosférica.

Fo Xc Xp Xy AUT AEPT
0,419 0,375 0,714 0,544 0,082 0,086

0,454 0,372 0,684 0,528 0,091 0,095
0,543 0,368 0,647 0,508 0,104 0,107
0,561 0,372 0,684 0,528 0,091 0,094
0,651 0,306 0,522 0,429 0,121 0,120
0,837 0,382 0,608 0,495 0,131 0,133
0,850 0,408 0,636 0,522 0,127 0,131

Hay una evidente proximidad entre las dos formas de expresar la eficacia y
las X,, no son muy diferentes de la equimolaridad. La eficacia es claramente inferior

a la de los sistemas acuosos.
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Fig. II1.14: Datos experimentales y ajuste del sistema Metanol-Etanol a presion atmosférica.

Los datos de este sistema pueden correlacionarse para unos valores de F
entre 0,4y 0,9 y una X,, = 0,486 + 0,058 mediante la siguiente correlacion:
AEPT =0,045+ 0,105 F
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lll.7.- Sistema Etilbenceno-Estireno.

El sistema Etilbenceno-Estireno se rectifica a vacio no muy alto y a dos

presiones distintas: 50 y 100 mmHg, obteniéndose los siguientes resuitados

experimentales:

Tabla II1.16: Datos experimentales del sistema Etilbenceno-Estireno a P = 50 mmHg.

Fy Xe Xo | Xp AUT | AEPT
0475 | 0403 | 0913 | 0658 | 0025 | 0,027
0,525 | 0401 | 0873 | 0637 | 0,030 | 0,032
0643 | 0403 | 0871 | 0637 | 0030 | 0,032
0746 | 0401 | 0845 | 0623 | 0,035 | 0,037
0,830 | 0397 | 0831 | 0614 | 0034 | 0,035
0936 | 0393 | 0785 | 0589 | 0042 | 0,043
1,024 | 0393 | 0825 | 0609 | 0036 | 0038
1,00 | o401 | 0811 | 0606 | 0038 | 0040

Tabla IT1.17: Datos experimentales del sistema Etilbenceno-Estireno a P = 100 mmHg.

Fr Xe Xp Xa AUT AEPT
0,551 0,418 0,901 0,659 0,026 0,028
0,673 0,395 0,829 0,612 0,034 0,035
0,925 0,403 0,784 0,594 0,040 0,042
0,954 0,420 0,811 0,615 0,038 0,040
1,176 0,416 0,741 0,578 0,049 0,050
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Puede comprobarse que no existen diferencias significativas entre las
composiciones medias encontradas a ambas presiones; de manera que las
diferencias en eficacia, de haberlas, no pueden atribuirse a la concentracion en el
sistema, sino a la presioén.

7.
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0,024
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F(S.l)
Fig. II1.15: Datos experimentales y ajuste conjunto del sistema Etilbenceno-Estireno a 50 y 100 mmHg,

De hecho no se aprecian AEPT diferentes al variar la presién, lo que permite
correlacionar todos los datos con una Unica ecuacién para una composiciones
medias de X,, = 0,623 £ 0,035 a 50 mmHg y X,, = 0,618 £ 0,041 a 100 mmHg. La
funcién es la siguiente:

AEPT = 0,016 + 0,025 F

Aunque esto puede matizarse, cabe decir que todos los datos experimentales
presentados son correlacionables por una funcién muy sencilla del tipo
AEPT = a + b F, para una X,, y, en general, sin influencia significativa de la presion.
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Es necesario contrastar una solucién tan simple de la funcion de eficacia y para ello
utilizaremos otras experimentaciones de nuestro grupo de trabajo o la escasa

informacion que se encuentra en la bibliografia para escala de laboratorio.

li.8.- Sistema trans-Decalina-cis-Decalina.
Este sistema patrén ha sido muy estudiado. A pequefna escala contamos con
la experimentacion realizada en nuestro laboratorio (13,14). En la siguiente figura se

reunen los resultados para amplios intervalos de presion vy flujo.

0,04 a P =100 mmHg
o P= 75mmHg
A P= 50 mmHg
v P= 25mmHg
0,021 X P= 10 mmHg
] ¢ P= 5mmbg
o,0o4—-v—vp--—-+—4—---—-""7—-+—--———r— 71—
0,0 0,5 1,0 15 2,0 25 3,0 35 4,0
F (S.1)
Fig. II1.16: Ajuste experimental conjunto del sistema cis-Decalina-trans-Decalina a 5, 10, 25, 50, 75

y 100 mmHg.

Como se ve no hay problema en correlacionar la eficacia con una ecuacion
vélida para todas las presiones y una X,, = 0,804 + 0,016:
AEPT = 0,047 + 0,008 F
Con ello, se confirmaria la linealidad de la funcién y la no influencia de la

presion anteriormente encontradas.
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Sin embargo, no siempre sucede asi. En una informacién de Sulzer (15) se
indica que la eficacia es un 25% mayor a 100 mbar que a 50 sin que se especifique
ningun sistema en concreto. En realidad es muy dificil discernir si estas diferencias,
que no son muy grandes, dan cuenta de un hecho fisico o son una consecuencia de
desconsiderar la dispersion de los resultados que se da en rectificacion. Si parece
claro que la funcién lineal no es siempre la mejor correlacion de los datos de
eficacia, como lo muestran las siguientes variaciones de AEPT, obtenidas en
nuestro laboratorio: |

lL.9.- Sistema n-Heptano-Metilciclohexano.

Rectificacion a presién atmosférica (16).

0,0 i 0.5 1,0 ) 1,5 ) 2,0
F(S.L)

Fig. II1.17: Ajuste experimental del sistema n-Heptano-Metilciclohexano a presién atmosférica.

La correlacién queda como sigue para una X,, = 0,700 £ 0,030
AEPT =0,021 + 0,090 F - 0,022 F?
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ll.10.- Sistema Ciclohexano-n-Heptano.
Al igual que en el caso anterior la rectificacion se realiza a presion

atmosférica (17).

Y M —

+15%

0,00———— e ———————
00 02 04 06 08 1,0 1,2 14 16 18
F(S.l)

Fig. I11.18: Ajuste experimental del sistema Ciclohexano-n-Heptano a presion atmosférica.

En este caso la correlacién obtenida para este sistema con una
X,s = 0,490 £ 0,040 es la siguiente:
AEPT = 0,0005 + 0,239 F - 0,107 F?

De manera que parece mejor reunir los resultados en la forma:
AEPT=a+bF-cF?

a una presion y X,, dados, aunque es frecuente que AEPT # f(P)yc - 0.
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ll.11.- Resumen.
En la figura Il.19 se resumen todas las correlaciones presentadas
anteriormente para sistemas con composicion media constante:

v ¥

0,0 05 10 1.5 2,0
F(S.l.)

Figura 19: Representacién conjunta de los ajustes experimentales de los datos rectificados a pequefia escala

en nuestros laboratorios junto con otros datos bibliogréficos a la misma escala. La signatura de
las distintas lineas es la siguiente:

1.- Sistema Metanol-Etanol a presién atmosférica.

2.- Sistema Ciclohexano-n-Heptano a presién atmosférica.

3.- Sistema Metanol-Agua a presion atmosférica.

4.- Sistema n-Heptano-Metilciclohexano a presion atmosférica.

5.- Sistema Acetona-Agua a presién atmosférica.

6.- Sistema trans-Decalina-cis-Decalina a P = 5-100 mmHg. -

7.- Sistema Etilbenceno-Estireno a P = 50,100 mmHg.

8.- Sistema Clorobenceno-Etilbenceno a presion atmosférica (1).

9.- Sistema Clorobenceno-Etilbenceno a P =300 mmHg (1).

10.- Sistema Clorobenceno-Etilbenceno a P = 40-78 mmHg (1).

11.- Sistema no explicitado a P = 100 mmHg. (15).

12.- Sistema no explicitado a P = 50 mmHg. (15).

13.- Sistema Clorobenceno-Etilbenceno a P = 375 mmHg en relleno al azar de malla sin

especificar modelo (18).
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A la vista de la informacién obtenida para la eficacia de rellenos estructurados
de laboratorio puede afirmarse:

- Que los datos experimentales son correlacionables mediante polinomios
sencillos, del tipo:

AEPT=a+b-F-c-F?

siendo ¢ con frecuencia igual a cero.

- Que la funcién es siempre creciente: a y b > 0. Y en general con un
aumento importante de AEPT al aumentar F.

- Que no existe una tendencia clara sobre la eficacia de sistemas diferentes.
Es verdad que los sistemas rectificados a vacio presentan en general una AEPT
menor que los rectificados a presion atmosférica, pero también se encuentra que un
sistema destilado a distintas presiones no presenta diferencias significativas en su
eficacia.

Tampoco existe una tendencia clara que permita distinguir entre sistemas
acuosos y organicos.

De las correlaciones se puede deducir el valor de la AEPT de laboratorio con
el flujo adecuado para el cambio de escala (F = 0,8 - 1,0) (1).

Tabla I11.18: Valores de AEPT de los distintos sistemas rectificados a escala laboratorio para los valores de F

6ptimos para el cambio de escala.

Sistema P Xy AEPT ..o, | AEPT(.,,
Acetona/Agua 760 0,814 0,062 0,073
Metanol/Agua 760 0,746 0,092 0,111
Metanol/Etanol 760 0,486 0,129 0,150
Etilbenceno/Estireno 50,100 | 0,620 0,036 0,041
trans-Decalina/cis-Decalina 5-100 | 0,804 0,053 0,055
n-Heptano/Metilciclohexano 760 0,700 0,079 0,089
Ciclohexano/n-Heptano 760 0,490 0,123 0,132
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IV.1.- Datos a escala piloto.

Como se ha dicho en la “Introduccién”, los rellenos estructurados por los que
en este momento la industria demuestra mas interés son los de Iaminas corrugadas.
Sin embargo, no existen otros rellenos estructurados de laboratorio mas que los de
malla, de manera que debe buscarse una similitud entre las corrugaciones de malla
y las de laminas perforadas.

No es sorprendente que ambos tipos presenten eficacias diferentes.
Podemos compararlos utilizando datos del sistema Clorobenceno-Etilbenceno
rectificado en plantas piloto con rellenos de malla (Sulzer BX y CY) y de laminas
corrugadas (Mellapak 125,250, 350 y 500) a 50 y 76 mbar (Fig. IV.1).

Pueden verse diferencias importantisimas en el nivel de eficacia, aun con el
mismo sistema y tipo de relleno. Incluso puede darse una forma de variacion
diferente con el flujo, como en la separacion del o/p xileno a 50 torr (2). Como puede
observarse en la figura V.2, los rellenos de laminas corrugadas presentan una
AEPT practicamente constante mientras que en los de malla la AEPT es creciente al
aumentar el factor F.
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Fig. IV.1: Comparacién de eficacias en la rectificacién del Clorobenceno-Etilbenceno a 50 y 76 mmkHg (1) con
distintos tipos de relleno estructurados. Tipos de relleno: 1.- Mellapak 125Y; 2,3.- Mellapak 250Y;
4.- Mellapak 350Y; 5.- Mellapak 500Y; 6.- Sulzer BX;; 7.- Sulzer CY.
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Fig. IV.2: Comparacion de la variacién de la eficacia con el factor de flujo F entre rellenos de malla
(Metpak y Goodloe) y de laminas corrugadas (Gempak 3A y 4A).
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Para avanzar debemos aceptar simplificaciones. Aqui puede aceptarse que la
eficacia decrece constantemente al aumentar el flujo y que las diferencias de nivel
son las légicas consecuencias de la diferencia en SUperﬁcie especifica de los
rellenos: [a[cy >(alax >(a|wens00 > [@|men2s0-

En realidad no es otra la postura de Fair y otros cuando definen las
correlaciones de eficacia para rellenos estructurados. El primer modelo propuesto
para rellenos estructurados de malla (3) se basaba en el supuesto de mojado
completo del relleno, mientras que los siguientes (4,5), dirigidos a laminas
corrugadas, introducian un factor empirico para dar cuenta del mojado incompleto.
Pero la expresion para el coeficiente de transferencia de la fase vapor, considerada
limitante, no se modifica.

Sh,=C\Re," Sc, siendo: m = 080

Esta forma de expresion también fue empleada por Spiegel y Meier (6)

empleando los coeficientes:

m = 0,667
n = variable

En consecuencia se comparan los datos obtenidos en el laboratorio con los
de planta piloto geométricamente mas préximos (rellenos de malla, a excepcion del
Acetona-Agua), confiando en que pueda extenderse el cambio de escala a los
rellenos mas utiles, los de ldaminas corrugadas.

Las caracteristicas de las columnas empleadas se relnen en la tabla IV.1,
presentada en la pagina siguiente.
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Tabla IV.1: Caracteristicas de las columnas empleadas en la rectificacion de los sistemas seleccionados a escala

piloto con rellenos estructurados de malla.

Sistema P Relleno D (cm) Z (cm) F(S.L)
Metanol/Agua (7) ’ 760 | Koch-Suizer BX 15,2 150 0,12-0,62
Metanol/Etanol (8,9) 760 Koch-Sulzer BX 50 300 0,40-2,40

50 Koch-Sulzer BX 50,8 300 0,52-2,60
Etilbenceno/Estireno (8,9)
100 Koch-SulzerBX | 50,8 300 0,52-2,60

20 Koch-Sulzer BX | 6-100 100-300 0,89-2,67
trans-Decalina/cis-Decalina :

(10,11,12,13) 50,100 | Koch-Sulzer BX | 10-250 | 200-300 0,88-2,64
n-Heptano/Metilciclohexano (14) 760 Goodloe 10,2 —_ 0,69-1,56
Ciclohexano/n-Heptano (15) 760 Koch-Sulzer BX 457 300 0,63-1,20

Como puede comprobarse hay un amplio intervalo de didmetros de columna.
En todos los casos, con excepcion del sistema n-Heptano-Metilciclohexano, se han
utilizado equipos con D> 15 cm (6 in.), condicién apuntada por Wu y Chen (2) para
un cambio de escala aceptable.

Una vez seleccionados los datos a escala piloto, se pasa a correlacionarlos,
en caso necesario, del mismo modo que se hizo con los datos obtenidos a escala
laboratorio. Las siguientes graficas muestran las correlaciones obtenidas para cada
uno de los sistemas, mantenido la forma en que han sido publicadas por sus
autores:
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Fig. IV.3: Datos y ajuste experimental del sistema Metanol-Etanol a escala piloto y presién atmosférica.
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Fig. IV 4: Ajuste experimental del sistema Metanol-Agua a escala piloto y presion atmosférica.
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Fig. IV.5: Datos y ajuste conjunto del sistema Etilbenceno-Estireno a escala piloto y a 50 y 100 mmHg.
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Fig. IV.6: Datos y ajuste conjunto del sistema trans-Decalina-cis-Decalina a escala piloto y 20 y
100-50 mmHg.
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Fig. IV.7: Datos y ajuste del sistema n-Heptano-Metilciclohexano a escala piloto y presion atmosférica.
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Fig. IV.8: Datos y ajuste del sistema Ciclohexano-n-Heptano a escala piloto y presién atmosférica.
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En el sistema Etilbenceno-Estireno se han tratado conjuntamente las dos
presiones seleccionadas para la rectificacion de este sistema, al igual que se hizo a
nivel de laboratorio. Como puede observarse, dicho tratamiento conjunto es
perfectamente factible dado que los datos de ambas presiones se encuentran dentro
de la dispersion fijada a escala laboratorio, con lo que no se planteara ningun
problema a la hora de la comparacion de ambas escalas debido a diferencias en la
presiones de los ajustes a ambas escalas.

Respecto al sistema trans-Decalina-cis-Decalina, la informacion bibliografica
a nivel piloto aporta una unica curva para 50 y 100 mmHg y otra para una presion de
20 mmHg. A escala de laboratorio se realizd un ajuste que englobaba seis presiones
diferentes comprendidas entre los 5 y los 100 mmHg, por tanto lo conveniente a
escala piloto es realizar un ajuste que recoja las dos curvas anteriormente
mencionadas, que como se ve claramente no sobrepasan el 15% de dispersion
sobre el ajuste definitivo.

Una vez que se haya encontrado la forma de realizar el cambio de escala de
nivel laboratorio a planta piloto con rellenos estructurados de malla, habra que
extrapolar los resultados obtenidos a rellenos estructurados de laminas perforadas,
dado que estos ultimos son los que tienen una mayor aplicacién industrial. La
realizacion de dicha extrapolacién requiere el analisis de algunos de los sistemas, ya
tratados a nivel laboratorio y piloto con rellenos de malla, a nivel de planta piloto
pero con distintos rellenos de laminas perforadas.

Los diferentes sistemas seleccionados junto con los rellenos y demas
caracteristicas de la condiciones de operacién son los que se muestran en la
siguiente tabla:
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Tabla 1V.2: Caracteristicas de las columnas empleadas en la rectificacion de los sistemas seleccionados a escala

piloto con rellenos estructurados de laminas perforadas.

Sistema N° P Relleno D(m) | Z(cm) F(S.l)
Acetona/Agua (16) 1 760 | Gempack 4A 15 — 0,50-2,04
Metanol/Agua (7.17) 2 760 | Mellapak 500 Y 15 150 0,11-0,51

3 760 | Mellapak 250 Y 100 140 1,36-2,84
4 50 Intalox 2T 38 290 0,97-3,88
Etilbenceno/Estireno (18,19,20) 5 50 Gempack 2A —_ 300-600 { 0,60-2,85
6 50 Gempack 4A -— 300-600 | 0,63-2,31
trans-Decalina/cis-Decalina (21) | 7 | 7-760 | Mellapak 250 Y 100 — 0,10-4,00
Metanol/Etanol (22) 8 760 | Gempack 2A 25 442 0,62-1,10
Ciclohexano/n-Heptano (15) 9 760 | Mellapak 250 Y 46 320 0,99-3,38

La variacion de eficacia para estos sistemas se presenta en la figura IV.9. Los
resultados de los correspondientes ajustes matematicos se muestran en la tabla
IV.3. Dichos ajustes no se realizan en todo el intervalo de F de cada sistema sino

unicamente hasta las proximidades del punto de carga.
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Fig. IV.9: Representacion conjunta de los datos bibliograficos de algunos sistemas rectificados a escala
piloto con rellenos estructurados de l4minas perforadas. La asignacién de cada linea corresponde
al mimero de orden de los distintos sistemas en la tabla IV 3.
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Tabla IV.3: Correlaciones matematicas obtenidas a partir de los ajustes realizados sobre los datos bibliogréficos

de rellenos estructurados de laminas perforadas representados en la figura IV.8. Las distintas

correlaciones seréan clasificadas con la simbologia IV.X, siendo X el nimero de orden presentado en

la tabla.
Sistema N° | Relleno Correlacion F(S.l)
Acetona/Agua 1 | Gempack 4A AEPT = 0,270 0,50-1,90
2 | Mellapak 500Y { AEPT =0,310+ 0,059 F 0,11-0,51
Metanol/Agua
3 | Mellapak 250Y | AEPT = 0,264 + 0,028 F 1,36-2,22
4 | Intalox 2T AEPT = 0,345+ 0,011 F 0,97-3,88
Etilbenceno/Estireno 5 | Gempack 2A AEPT = 0,340 0,60-2,28
6 | Gempack 4A AEPT =0,192 + 0,029 F 0,63-2,10
AEPT = 0,304 + 0,141 F - 0,085 F* | 0,10-0,93
trans-Decalina/cis-Decalina 7 | Mellapak 250 Y
AEPT = 0,363 0,93-4,00
Metanol-Etanol 8 | Gempack 2A AEPT = 0,757 - 0,31875 F 0,62-1,10
Ciclohexano/n-Heptano 9 | Mellapak 250 Y | AEPT = 0,46 0,99-2,68

Como puede observarse claramente, tanto en la figura como en las

correlaciones obtenidas, la dependencia de la eficacia respecto al flujo para rellenos

estructurados de laminas perforadas puede ser muy pequena o incluso en bastantes

casos nula, hecho que no ocurria con los rellenos estructurados de malla en

ninguna de las dos escalas estudiadas.
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DISCUSION DE LOS RESULTADOS.
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V.1.- COMPARACION DE EFICACIAS EN ESCALA LABORATORIO Y PILOTO.

De las correlaciones de altura equivalente a un plato teérico obtenidas de
nuestros datos experimentales y la bibliografia se deducen directamente las razones
de AEPT (R) en funciobn de F que se presentan gréficamente en las paginas
siguientes. Puesto que los intervalos del factor F con los que operan las columnas
mayores se presentan en ocasiones a niveles mas altos de flujo, es necesario
extrapolar la funciéon de eficacia para que la comparacion alcance a un intervalo
suficientemente amplio. De este modo, en las graficas se muestra las zonas donde
se ha realizado la extrapolacion de alguna de las dos escalas comparadas mediante
simbolos Unicamente, y con simbolos unidos mediante lineas aquellos intervalos de
F donde coexistian las dos funciones relacionadas. Como leyenda se indica el tipo
de relleno estructurado empleado a escala piloto dado que a escala laboratorio
siempre es el Sulzer BX. |

A su vez, la relacién de escalas se ha procurado ajustar a una ecuacion
sencilla, como una polinémica de segundo grado, que es un ajuste matematico
sencillo y a la vez suficientemente preciso, dadas las caracteristicas de la variable
correlacionada y la dispersion de sus valores.
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Figura V.1: Relacion de eficacias del sistema Acetona-Agua para un relleno estructurado a escala piloto
Gempack 4A y presién atmosférica.
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Figura V.2: Relacion de eficacias del sistema Metanol-Agua para los rellenos estructurados a escala piloto
Sulzer BX, Mellapak 500 y Mellapak 250 a presion atmosférica.
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Figura V.3: Relacion de eficacias del sistema Metanol-Etanol para los rellenos estructurados a escala piloto
Sulzer BX y Gempack 2A a presion atmosférica.
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Figura V.4: Relacion de eficacias del sistema Etilbenceno-Estireno para los rellenos estructurados a escala
piloto Sulzer BX, Gempack 4A, Gempack 2A ¢ Intalox 2T a P = 50-100 mmHg.
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Figura V.5: Relacion de eficacias del sistema trans-Decalina-cis-Decalina para los rellenos estructurados a
escala piloto Sulzer BX y Mellapak 250 a P = 5-100 mmHg.
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Figura V.6: Relacion de eficacias del sistema n-Heptano-Metilciclohexano para un relleno estructurado a

escala piloto Goodloe y presion atmosférica.
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Figura V.7: Relacion de eficacias del sistema Ciclohexano-n-Heptano para los rellenos estructurados a

escala piloto Sulzer BX y Mellapak 250 a presion atmosférica.

Los resultados de estos ajustes se muestran en la tabla V.1.

* * *
. . AEPT .
A la vista de las variaciones de - _____pil
AEPT

lab

siguientes consideraciones:

pueden hacerse las

- R no es una constante, aunque en algunos casos varie poco. Esta

dependencia del flujo implica que la diferencia de escalas no es una mera cuestion

de factores geométricos.

- En general la funcién R = f (F) es decreciente. Es la consecuencia de

JAEPT

ue
d oF

sea usualmente mayor para la escala de laboratorio que para la

industrial. Es decir, que la eficacia manifiesta en la primera una mayor dependencia

del flujo.
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Tabla V.1: Ajustes de las relaciones de eficacia para los distintos sistemas y rellenos a escala piloto empleados.

Los ajustes se enumeran desde [ec. V.1] a [ec. V.15] en el orden que aparecen en la tabla.

Sistema Relleno Piloto Ajuste

Acetona-Agua Gempack 4A R=8,740-6,948 F + 1,927 F?

Mellapak 500 R =13,959 - 28,793 F + 21,740 F*
Metanol-Agua Mellapak 250 R=09,319-12,485F + 5,667 F*

Sulzer BX R=11,533-23,060F + 16,863 F*

Gempack 2A R=11,249 - 12.588 F + 4,246 F*
Metanol-Etanol

Sulzer BX R =1,250-0,224 F + 0,007 F*

Gempack 4A R=9,693-5,613F +1,357F*

Gempack 2A R=16,270-9,986 F + 2,192 F*
Etilbenceno-Estireno

Intalox 2T R=15,803 -8,334F + 1,548 F*

Sulzer BX R=5,972-2418F +0,461 F*

Mellapak 250 R=7513-1,012F+0,071 F*
trans-Decalina-cis-Decalina

Sulzer BX R=2,796 - 0,880 F + 0,104 F*
n-Heptano-Metilciclohexano Goodloe R=2,022-1,149F + 0,500 F*

Mellapak 250 R=8,418-9,113F +4,103 F*
Ciclohexano-n-Heptano

Sulzer BX R=1,131-0949F + 0872 F*

- Comparando las razones de AEPT de una mezcla para un relleno
estructurado de malla (Sulzer BX) y otro corrugado de laminas (Mellapak 250) se
encuentra una R mayor en este segundo caso. Algo razonable, dada la mayor
superficie especifica del primer relleno. Lo mismo sucede con el relleno Gempack
4A y 2A para el sistema Etilbenceno-Estireno. Sin embargo, el Mellapak 250 se
comporta igual que el Sulzer BX en el sistema Metanol-Agua.

- Reuniendo las variaciones de R para rellenos de malia con los diferentes
sistemas se obtiene la figura V.8.
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Figura V.8: Representacion conjunta de las relaciones de eficacias de todos los sistema estudiados con

rellenos estructurados de malla escala piloto (con excepcion del Acetona-Agua).

A la vista de dicha gréfica puede indicarse una tendencia: para sistemas no
acuosos a presiéon atmosférica (Metanol-Etanol y sistemas hidrocarbonados: n-
Heptano-Metilciclohexano y Ciclohexano-n-Heptano) el valor de R es bajo, bastante
préximo a 1. Para sistemas acuosos (Metanol-Agua) y para los rectificados a vacio
(Etilbenceno-Estireno y cis-Decalina-trans-Decalina) la razén aumenta, llegando a
ser mayor que 6. En la figura también se ha incluido el sistema Acetona-Agua
realizado a escala piloto con un relleno de ldminas perforadas, con el fin de
corroborar, como puede observarse, la tendencia de los sistemas acuosos.

Aunque la diferencia de eficacia que se cuantifica en R pudiera venir en
alguna medida de una diferencia de propiedades fisicas para las mezclas
rectificadas en ambas escalas, no cabe atribuir un gran papel a ese factor. Es
verdad que desconocemos la composicién a la que se hicieron las destilaciones a
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escala piloto; pero dado que se trabajo a reflujo total y con separaciones de varias
etapas tedricas, la fraccion molar media en la operacidn seria probablemente
proxima a 0,5, no muy diferente a las impuestas por nosotros en nuestra
experimentacion de laboratorio. En cualquier caso, las consecuencias de esa
diferencia depende l6gicamente de la variacion especifica para cada mezcla de las
propiedades con la composicion.

Existe, sin embargo, una diferencia entre escalas que ha de ser
necesariamente mas determinante: la que hay para las superficies especificas
efectivas, lo que incluye las diferencias en superficie especifica geométrica, nominal,
y las consecuencias de la mala distribucion del liquido.
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V.2. INTERFASE EFECTIVA EN PLANTA PILOTO.

Puesto que se tienen las caracteristicas geométricas de los rellenos en
ambas escalas y las dependencias de la eficacia con el flujo para cada sistema y
presién, cabe una deduccion de la interfase efectiva en la planta piloto a partir de los
datos experimentales de eficacia, naturalmente imponiendo una serie de supuestos.

Estrictamente:
V
K
AUTPH _ aesPil ) AEPTP,., (V16]
AUT , V AEPT,,
Ka s
e lab

y no se puede establecer una sencilla relacién entre ambas razones que
tenga caracter general. Pero podemos avanzar suponiendo que alguna relacién

existe, de manera que :

r V k
AEPT,, (s)p,., [(ae)lab [Klab .17
AEPT,, ('K) l(ae)P"’ lK"”
S J1ab

La relacion entre los flujos molares no tiene demasiados problemas (sdlo los
que pueden venir de la diferencia de composicion, y por tanto en peso molecular y
densidad) pero las otras dos pueden tener expresiones complicadas, ya que al
cambiar el tamafio del equipo puede cambiar la mala distribuciéon y la importancia
relativa de las resistencias. Y eso aunque la comparacion se haga a igual
composicion.

Para avanzar podemos asumir los supuestos de Bravo y otros (ver capitulo
1.4, especialmente lo referente al desprecio de la resistencia liquida), de manera que
para una presion, un relleno comercial y un sistema que se supone a composicion

constante;
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AEPT pil [F pil @) - AEPT pil _ ¢, F pit | %ab Bias [V.18]
AEPT,, leab @) AEPT,, Fiap | @ W

n seria 0,2 en el modelo de Bravo, pero no hay necesidad de introducir un
valor concreto si se hace la comparacion a un mismo F. Quedaria, con a,, ¥ a

conocidas:

AEPT, Ow ., __ “

_ pil  _ lab

- 2 2 1
AEPT,, i Dt

pil

lab

Como desconocemos en principio ¢, no podemos deducir la relacion de
fracciones efectivas de relleno de la de alturas equivalentes. Pero si cabe contrastar
la aplicabilidad del procedimiento. Aceptando que c, es un factor que depende
unicamente de variables geométricas y suponiendo que la fraccion efectiva del
relleno de laboratorio es practicamente la unidad:

¢, a a .
AN A 1 % _ Gedpi [V.20]
R a, R a, (o

En la medida que el desarrollo sea correcto, las variaciones en el primer
término (que lo son de una variable experimental, R) dan cuanta de cambios en la
interfase efectiva.

En parte de la bibliografia, la fraccion efectiva es denominada “factor de
descuento” B (1). La relacion de arriba permite discutir algunas expresiones de 8
que se han publicado. La inicial, deducida a partir de trabajos a reflujo total (2):

B = 0,50 + 0,0058 (% de inundacion) [V.21]

no es directamente contrastable, ya que no contamos con el flujo de
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inundacion para los rellenos de planta piloto. Aunque podria calcularse, parece

mejor intentar otra expresién sin la incertidumbre de una estimacion.

Rocha , Bravo y Fair (3) han sugerido estas expresiones para f:
Rellenos corrugados .

de lamina:
29,12 (We, Fr)*"® §%°%
B= Fyp — [V.22]
Re,” €% (1 - 093 cos y) (sen 0)*

con unas condiciones para el angulo de contacto y (ver pag. 48).

Rellenos de malla:

2 0,111
u
B=1- 1203 [_’_] [V.23]
Sg

Si aplicamos esta segunda expresién para rellenos como el Sulzer BX
pasando de y,a F:

0,111
B-1-1203_ P /
Sg

F2 b, 0,111

=1 - 1,203 [V.24]
2
S gp;

concluiriamos que al aumentar el flujo liquido, B disminuye en los rellenos de
malla ( y no que B no aumenta, como dicen sus autores), algo dificil de aceptar.
Aunque es verdad que el descenso en el factor de descuento es pequerio segun esa
formula.

En cuanto a la ecuacién para rellenos de lamina también puede encontrarse
el sorprendente resultado de que f, > 1. Para explicarlo se ha recurrido a la
ondulacién de la superficie del liquido o incluso a la eyeccidon de gotas de éste
cuando el flujo del vapor es muy alto. Ambas explicaciones no son de facil
aceptacion teniendo en cuenta la disposicion que debe tener el liquido sobre el
relleno estructurado, especialmente la ultima. La separacién de gotas desde el
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liquido se ha constatado en condiciones de destilacion muy diferentes a las
consideradas aqui: en columnas de platos donde se rectifican mezclas
superficialmente negativas (4).

Aunque las estimaciones de f,, o B, de la bibliografia puedan tener esos
defectos, lo que se plantea es la comparaciéon de esos valores estimados con los
que se deducirian a partir de nuestros datos experimentales, para ver si estos
permiten matizar o modificar el tratamiento de la bibliografia.

Comentemos qué seria esperable al cotejar B, y 1/R (a/a,). Si se calcula B,
para rellenos de malla (ec. V.19) tendremos un decrecimiento suave al aumentar F,
en tanto que 1/R (a/a,) es en general creciente con F. De manera que no hay
posible coherencia entre B, y B/c, deducida de la experimentacién. Para el célculo
de B.. de rellenos de laminas (ec. V.21) si podria intentarse un desarrollo posterior,

ya que ambas variables aumentan con F.

V.2.1.- Rellenos de malia.

La comparacién para estos rellenos pueden verse en las gréficas V.9-V.13,
mientras que en la figura V.14 pueden observarse conjuntamente todos los sistemas
tratados.

Sale lo esperado y nada nuevo se puede deducir de eso. En realidad, si eso
fuera cierto, no habria mucho problema con la interfase efectiva del relleno: B
estaria entre 0,78 y 0,50 y podria tomarse un valor constante, el supuesto por
Gualito y otros (5): f, = 0,65 (+ 0,10) para rellenos de malla.
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Fig V.9: Representacion grafica del factor de descuento de un relleno Sulzer BX al rectificar el sistema

trans-Decalina-cis-Decalina.
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Fig V.10: Representacion grafica del factor de descuento de un relleno Sulzer BX al rectificar el sistema

Etilbenceno-Estireno.
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Fig V.11: Representacién grafica del factor de descuento de un relleno Sulzer BX al rectificar el sistema
Metanol-Etanol.
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Fig V.12: Representacion gréfica del factor de descuento de un relleno Sulzer BX al rectificar el sistema

Metanol-Agua.
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Fig V.13: Representacion grafica del factor de descuento de un relleno Sulzer BX al rectificar el sistema
Ciclohexano-n-Heptano.
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Fig V.14: Representacion grafica conjunta del factor de descuento de un relleno Sulzer BX al rectificar los
sistemas indicados.
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V.2.2.- Rellenos de laminas.
Para aplicar la ecuaciéon de Shi y Mersmann modificada se utilizan los valores
de F¢ tabulados en un trabajo de Rocha, Bravo y Fair (6):

Tabla V.2 : Valores de F; para los distintos tipos de relleno de ldminas corrugadas.

Relleno Fse
Gempack 2A 0,344
Intalox 2T 0,415

Mellapak 250 0,350
Mellapak 500 0,350

La comparacién entre B, y 1/R (a/a,) se representa en las figuras V.15-V.18 y de

forma conjunta en la V.19:

1,0 : : . -

0,9 (] A
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g

0.7 0,8 09 ' 1.0
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Fig V.15: Representacion grafica del factor de descuento de un Mellapak 250 al rectificar el sistema
trans-Decalina-cis-Decalina.
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Fig V.16: Representacion grafica del factor de descuento de un relleno Mellapak 250 al rectificar el sistema
Metanol-Agua.
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Fig V.17: Representacion gréfica del factor de descuento de un relleno Mellapak 250 al rectificar el sistema

Ciclohexano-n-Heptano.
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Fig V.18: Representacion grafica de los factores de descuento de los rellenos Gempack 2A e Intalox 2T al
rectificar el sistema Etilbenceno-Estireno.
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Fig V.19: Representacion grafica conjunta del factor de descuento de distintos rellenos de laminas al
rectificar los sistemas indicados.
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Efectivamente en todos los casos existe un aumento de B, al aumentar

I—@— ; y también es logica la diferencia para diferentes sistemas o rellenos. Pero

exp

el tratamiento planteado exigiria mas: lineas rectas cuyas pendientes se
relacionaran de una cierta forma, por las diferencias que de un sistema a otro y de
un relleno a otro hubieran en los distintos c,.

Veamos el cambio posible en esa supuesta constante:

V
. F F
AEPT = A AUT = A -5 :A__V_‘Z;—'L=AV_V6—_“__1_+mK 1 [V.25]
K a, MK a, Ma, |k, L \k
k en general: k= o Re™ Sc” D [V.26]
g
..E.d p 3
\/5 “ " b m-1 =
kK=o ( H ] —|=aF"d, p TR ) LN | &
) \op) (4, |

siendo a, m y n caracteristicas de cada fase y escala; y las propiedades
caracteristicas de cada sistema, composicion media y presion.

Suponiendo que ambas escalas se comportan de la misma forma (es decir,
con resistencia liquida despreciable y con exponentes iguales a los médulos de Re,

y Sc,), para una composicién de un sistema a una presion:

1-m 1-m
R < APy | | (G| (Ja| | B G [V.28]
AEPT i) \ % fep,., Flp I

y puesto que (f,), > 1

B =¢), - 1 9 | (% F
j e/pil
o g R apil apil F}ab

1-m -m
gﬁ’_ 1 [V.29]
(deq)lab
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Asi que para cada F:

1-m
1 G| (s | @
B pil ~ ']_a_ [ V3 O]
apil |_ apil (deq)lab

Es decir, para un sistema (a una composicion media y una presion)

rectificado con rellenos diferentes se deberia dar una Unica linea recta unificando la
o d 1-m

abscisa convenientemente, con la inclusion de lab | _ ®d1ap . Esto no es

pil edpi;

inmediato, ya que o puede ser distinto para distintos rellenos. Pero si mantenemos

el modelo de Fair y otros o, es un valor unico (y m = 0,8).

pil
Se intenta contrastar esto con el sistema Etilbenceno-Estireno y los relienos

Intalox 2T y Gempack 2A:
14 r T v T —
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Fig V.20: Célculo de la B, en dos rellenos de laminas con el sistema Etilbenceno-Estireno teniendo en
cuenta los didmetros equivalentes de ambas escalas.
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Como se ve, no sale una unica linea. Se confirma el mal acuerdo, que no
depende del exponente escogido para el nimero de Reynolds.

Para un relleno y diferentes sistemas (cada uno a una x y una P):

1-m m-n
AEPT = A (F:"q ) H V.31]

Ahora bien, en R no es variable la composicion o la presion, ya que se
igualan en ambas escalas. Luego para un relleno:

1-m
b= [2) (2] () (2] [
ot ) \ Fpit fep,, Fi

(deq)lab
y queda paracada F (= F; = F,):

1-m
] 1 = Rsistema 2 = Rsistemai [V32]

I-m

d
1ab Plab e,y [V33]
apil apil deq,d,

o

1
s » B = 7 cte ; |cte:

Evidentemente no sale esa Unica linea para el relleno Mellapak y los sistemas
trans-Decalina-cis-Decalina, Metanol-Agua y Ciclohexano-n-Heptano. Es decir, el
desarrollo para deducir la interfase efectiva en planta piloto a partir de los modelos
tradicionales no da resultados satisfactorios. Vamos a contrastar ahora si ello se

debe a los supuestos hechos para la interfase y las resistencias en el equipo de
laboratorio.
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V.3. INTERFASE EN EL EQUIPO DE LABORATORIO.

V.3.1. Planteamiento: Retencion y Superficie Especifica.

Una suposicion generalmente aceptada que hemos aplicado en el apartado
precedente es que la interfase efectiva y la nominal de los rellenos estructurados de
laboratorio coinciden. La hipétesis parece consistente, al menos con un flujo de
liquido suficientemente alto, cercano al punto de carga. El problema es si resulta
aceptable para cualquier F de los empleados aqui, por bajo que sea.

Si a flujos bajos la interfase sélida mojada llega a ser menor que la nominal
es claro que la AEPT,,, encontrada es mayor de la que seria a mojado completo, y R
mas baja. Dado que la AEPT,, crece siempre al aumentar F parece que de existir
una reduccidn de a, al decrecer el flujo liquido tiene consecuencias poco
significativas.

Auln asi la hipotesis de mojado completo a cualquier F debe contrastarse.
Dadas las dificultades y complejidad de las medidas directas de interfase no merece
la pena emplear ninguno de estos métodos.Sin embargo, se puede emplear uno
indirecto mas sencillo que ya se ha citado en la “Introduccién”: utilizar las medidas

de retencién liquida para valorar la extension de la interfase.

En destilacion puede afirmarse que toda la superficie interfacial es efectiva.
Por tanto:

[V.34]

am

I

Q

N
o) =

siendo h, la retencion total (estatica mas operativa) ya que todo el liquido es
apto para la transferencia. Puesto que eso se puede determinar experimentalmente,
todo el problema para obtener a, es obtener §.

Retomando las expresiones ya presentadas (capitulo 1.3) para establecer la

relacién entre S y el flujo liquido:
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8 « yu (Nussely)  [V.35]

pero esa velocidad es una “velocidad modificada”. Para un determinado

relleno:

5= |u ;I‘i [V.36]
1
y para un sistema:
8= |- 737
1
de manera que:
1,5
hl
ae o< —0-5- [V38]
F 5

considerando, naturalmente, que no hay rotura de la pelicula liquida por

efecto de la tension superficial.

V.3.2. Datos Experimentales de Retencion.

Como ya se ha explicado en el “Medida de la Retencién” (11.6), se determinan
experimentalmente dos tipos de retencion: la estética, h,, funcidon de la altura de la
columna y del liquido presente, y la total, en la que existe también influencia del
flujo. Con ambas puede deducirse la retencién de liquido en la columna (h, = h, +
Nep)-

V.3.2.1. Medida de la retencion estatica (h,).

La determinacién de la retencion estética de diferentes liquidos a temperatura
ambiente se hizo en una columna de 22 cm, encontrandose los siguientes valores
medios:
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Tabla V.3: Retencion estatica experimental de distintos compuestos a temperatura ambiente en una columna de
relleno Sulzer DX de 22 cm de altura.

Compuesto h, (cm?)
n-Heptano 6,3
n-Octano 6,0
Benceno 59
Ciclohexano 5,8
Etanol 5,6

Para definir una correlaciéon de h, en funcién de las propiedades de los

liquidos se utilizan las densidades, viscosidades y tensiones superficiales de éstos:

Tabla V.4: Propiedades fisicas de distintos compuestos a 20°C.

Compuesto p (g/cm?) M (cP) o (dyn/cm)
n-Heptano 0,6838 0,409 20,14
n-Octano 0,7025 0,542 21,62
Benceno 0,8786 0,652 28,80
Ciclohexano 0,7785 0,660 25,50
Etanol 0,7893 1,200 22,75

Se intenta la correlacion con cada propiedad y algunas combinaciones.
Como puede verse en las figuras siguientes hay un notable ajuste con funciones
sencillas como la viscosidad dinamica (4) o la cinematica (v). La inclusién de la
tension superficial o mejora el ajuste.
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Fig. V.21: Representacion de la relacion entre la retencion estatica y la viscosidad dindmica en una columna

de relleno estructurado Sulzer BX de 22 c¢m de altura y 2,5 cm de didmetro.
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Fig. V.22: Representacion de la relacion entre la retencion estética y la viscosidad cinemética en una columna

de relleno estructurado Sulzer BX de 22 cm de altura y 2,5 cm de didmetro.
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Las correlaciones que aparecen en las figuras V.21 y V.22 son
respectivamente:

h, (cm®) = 6,605 - 0,972 u (u en cP), cr: 09571  [V.39]

m2

h, (cm®) = 6,639 - 0788 v [v en 1072 c-]; cr. 09120 [V.40]
N

Como se observa no existe practicamente diferencia entre ambas y por tanto
continuaremos con la expresion de la viscosidad dinamica por su mayor sencillez.

Para generalizarla expresamos le retencién estatica en forma de tanto por
ciento en volumen y la viscosidad en unidades del sistema internacional:

h, = 6,202 - 912 p (p en _Ki) [V.41]
ms

Aunque las diferencias de retencién estatica son pequerias, adn entre
los diferentes compuestos estudiados, puede utilizarse la correlacién para deducir

una retencién estatica en el punto de ebullicidn:

Tabla V.5: Retencion estética en el punto de ebullicion de distintos compuestos para una columna con relleno
Sulzer BX y 22 ¢m de altura.

Compuesto p-10%(S.1.) h, (%) h, (cm?)
n-Heptano 0,209 6,0 6,4
Ciclohexano 0,516 57 6,1
Etanol 0,445 58 6,2
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V.3.2.2. Medida de la retencion total.

Los datos experimentales con dos alturas de columna, medidos entre F =0y

el punto de carga se presentan en las graficas siguientes:

1m 1 l 1 1 1
90- o 2cm ] .
] m 44cm
804 [ -
70 - _
60- - .
g L
€ 504 i
O ]
~
S 404 -
N = ) !
304 .
20+ -
0 T d § M ] hd U v { " ]
0.0 0,2 0,4 0,6 08 1,0

F (S.L)

Fig. V.23: Datos experimentales y ajuste de la retencién total en columnas de relleno Sulzer BX de 22y 44 cm

de altura para la mezcla n-Heptano-Tetralina.

Los ajustes de los datos experimentales representados en la figura V.23 son
los siguientes:

Columna de 22 cm de altura:

h,, cm®) = 6,4 + 3810 F%  [V.42]

Columna de 44 cm de altura:

h, (cm® =128 + 5123 F»  [V43]
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Fig. V.24: Datos experimentales y ajuste de la retencion total en columnas de relleno Sulzer BX de 22y 44 cm

de altura para la mezcla Ciclohexano-Benzoato de Metilo.

Los ajustes de los datos experimentales representados en la figura V.24 son

los siguientes:
Columna de 22 cm de altura:

h,, (m®) = 6,1 + 3630 F%  [V44]

Columna de 44 cm de altura;

h,, (cm® =122 + 48,60 F%  [V.45]
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Fig. V.25: Datos experimentales y ajuste de la retencion total en columnas de relleno Sulzer BX de 22y 44 cm

de altura para la mezcla Etanol-Benzoato de Metilo.

Los ajustes de los datos experimentales representados en la figura V.25 son
los siguientes:

Columna de 22 cm de altura:

h, (cm®) = 62 + 2387 F%  [V.46]

Columna de 44 cm de altura:

h, cm* = 124 + 3192 F°?  [V47]
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V.3.2.3. Retencidn operativa.

La retencién operativa se deduce de la total en la forma indicada en el
aparatado 11.6 y desarrollada en las tablas siguientes:

Tabla V.6: Determinacién de las retenciones operativa y liquida en una columna de relleno estructurado Sulzer
DX para la mezcla n-Heptano-Tetralina.

F (N~ hodop | (M= hodag | (Ngo)ay % h, (N)y % h,
0 0 0 0 0 6,4 6,01
0,1 19,09 25,69 6,60 6,19 13,00 12,20
0,2 23,51 31,63 8,12 7,63 14,52 13,64
0,3 26,55 35,72 9,17 8,61 15,57 14,62
0,4 28,94 38,94 10,00 9,39 16,40 15,40
0,5 30,94 41,64 10,69 10,04 17,09 16,05
0,6 32,68 43,98 11,30 10,60 17,70 16,61
0,7 34,23 46,06 11,83 11,11 18,23 17,12

Tabla V.7: Determinacién de las retenciones operativa y liquida en una columna de relleno estructurado Sulzer

DX para la mezcla Ciclohexano-Benzoato de Metilo.

F lthy-hp | (y-hdu | (odp | %hy | () [ %h
0 0 0 0 0 6,10 5,62
0,1 18,19 24,36 6,17 5,69 12,27 11,31
0,2 22,40 29,99 7,59 7,00 1369 | 1262
0,3 25,29 33,87 8,57 7,90 1467 | 1353
0,4 27,57 36,92 9,35 8,62 15,45 14,24
0,5 29,48 39,48 10,00 9,21 16,10 14,84
0,6 31,14 41,70 10,56 9,73 16,67 15,36
0,7 32,61 43,67 11,06 10,19 17,16 15,82
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Tabla V.8: Determinacion de las retenciones operativa y liquida en una columna de relleno estructurado Sulzer

DX para la mezcla Etanol-Benzoato de Metilo.

F (Nt - Do)z | (N - Nedas | (Noodoo %hy | (hm | %h

0 0 0 0 0 6,2 5,71
0,1 11,965 | 16,00 4,03 3,72 10,23 9,43
0,2 14,731 19,69 4,96 4,57 11,16 10,29
0,3 16,64 22,24 5,60 517 11,80 10,88
0,4 18,14 24,25 6,11 5,63 12,31 11,35
0,5 19,39 25,92 6,53 6,02 12,73 11,74
0,6 20,48 27,38 6,90 6,36 13,10 12,08
0,7 21,45 28,68 7,23 6,66 13,43 12,38

Para obtener una ecuacién que permita calcular la retencién operativa en el
relleno DX de laboratorio y a la vez para establecer una comparacion entre escalas
presentamos las variaciones de h,, que se deducirian aplicando expresiones de la
bibliografia, obtenidas a partir de datos a escalas mayores. Los resultados estan en
las graficas V.26,V.27 y V.28 . No se han representado los resultados que se
obtendrian con las correlaciones de Billet y Mackoviak porque las retenciones que
proponen son muy bajas y el exponente del factor F bastante mayor que el

encontrado en nuestra experimentacion. (Billet, 2/3; Mackoviak, 1/2).
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Fig. V.26: Comparacidn de los resultados experimentales de retencidn operativa con resultados obtenidos

a partir de las expresiones bibliograficas para la mezcla n-Heptano-Tetralina.
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Fig. V.27: Comparacién de los resultados experimentales de retencion operaﬁva con resultados obtenidos

a partir de las expresiones bibliograficas para la mezcla Ciclohexano-Benzoato de Metilo.
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Fig. V.28: Comparacion de los resultados experimentales de retencion operativa con resultados obtenidos

a partir de las expresiones bibliograficas para la mezcla Etanol-Benzoato de Metilo.

Las correlaciones de Suess-Spiegel y Billet-Schultes dan una dependencia
similar a la obtenida en la escala laboratorio. Asi que cualquiera de las dos formas

podria transformarse para acomodarla a nuestros datos. Asi:

Suess-Spiegel

025
Expresién original h,,=00169 a®® (3600 p)™’ ]

w

= h, = C u®¥ u?‘zs [V.48]

0.20

Expresién modificada h,, = C, W L’ F% [V.49]
P
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Billet-Schultes

11
Expresion original h,, = 126.82 v,3 u,3 [V.50]

w|.—

L
2
p’l pv
2

P

Expresion modificada hop =C, F°3 [V.51]

Deducimos las constantes C, y C, de nuestros datos, y quedan las siguientes

ecuaciones para el tanto por ciento de retencion liquida:

020
h % = 6.605 - 972 p, + 1100 | 7 (f’l) FO%|  [752]
P

h,% = 6.605 - 972 p, + 8600 F%®| [V.53)

V.3.2.4. Deduccién de la variacion de la superficie interfacial con F.

Retomando la ec. V.38 y sustituyendo el valor obtenido para h, para una
composicidn de un sistema a una presion:

B (Pl + P2 F0,3)l,5
P F®

[V.54]

e

Estrictamente hablando, seguin la expresion la superficie interfacial podria

reducirse al aumentar el flujo, ya que ain con P, << P, F®®

, 8, tenderia a una
funcion P, F -%%, Pero la situacién real no es ésa, obviamente. Al aumentar el flujo

liquido, a, puede, a lo mas, permanecer invariable, nunca decrecer. De hecho no
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existen grandes diferencias entre el ajuste propuesto para la retencién liquida (h,, <
F%%) y otros con un exponente algo mayor. Si h, < F*® a, - P, F° La
consecuencia es la misma en ambos casos: la superficie interfacial efectiva de un
relleno estructurado de laboratorio es virtualmente independiente del flujo liquido.
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V.4.- RESISTENCIAS EN EL EQUIPO DE LABORATORIO.

La asuncion de resistencia vapor preponderante que se suele suponer para
destilacién en equipos-industriales permite soslayar el sumatorio de resistencias que
tanto dificulta el manejo de los datos de eficacia. Discutiremos ahora si es posible
extender ese cémodo supuesto a los datos de eficacia de los equipos de
laboratorio. Y si no lo es, trataremos de obtener una expresion alternativa para la
eficacia del relleno estructurado de malla a pequena.

Puesto que, como se acaba de comprobar, la interfase efectiva de la columna
de laboratorio es virtualmente constante y puede igualarse a la nominal del relleno,
si la resistencia vapor es preponderante:

4
ar= S Y[ 1L |_ ¥ ! [V55]
Ka, s \k, a s a

o Re,” Sc,” (—1—9—)
%y

Para un equipo dado y una composicion constante en el sistema la Gnica
variable independiente que queda es el flujo. Puesto que V es proporcional a F y k,
a F™, se deduce que la AUT debe ser proporcional a F ™. En todo el intervalo de
operacion de la destilacion, “m” debe ser un valor Unico, ya que no parece razonable
gue haya un cambio en la fluidodinamica de la fase vapor. Por consiguiente, es facil
contrastar la hipbdtesis de resistencia vapor controlante, estableciendo
experimentaimente la relacion entre AUT y F: si existe una relaciéon potencial, con
exponente de F entre 0 y 1, para todos los sistemas la hip6tesis quedaria
confirmada.

El tratamiento seria extendible sin dificultades a los datos de AEPT, ya que:

AEPT = A AUT
A = f (sistema, relacion de reflujo, composicion)

Si la relacion de reflujo es la misma para todos los sistemas estudiados (y lo
es en nuestro caso y en la inmensa mayoria de estos estudios: reflujo total) no hay
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cambio en la proporcionalidad de la AEPT y la AUT con F.

Sin embargo, si pueden encontrarse dificultades en la forma de la funcion de
eficacia. Hemos correlacionado los datos experimentales de AUT o AEPT mediante
una funcién polinémica. Se trataba de un ajuste matematico para un intervalo de
flujos, ni demasiado altos ni demasiado bajos. Fuera del intervalo la eficacia se
reducira: habra un aumento mas agudo de la AUT cuando la inundacion se acerque,
al alterarse la transferencia de materia; y también cuando al reducirse el flujo se
reduzca notoriamente la interfase, por la escasez de liquido en la columna.

De ese polinomio empirico hay que pasar a la funcién potencial que pide la
teoria, haciendo 1-m = Q (1 > Q > 0). No vale la expresion AUT = I F®, porque
AUT#0 cuando F—~ 0. Y la expresién AUT = M, + M F? es tan artificial como la
férmula polindmica, ya que cuando F tiende a 0 la AUT debe ser mucho mayor que
I,. Ahora bien, como de lo que se trata es de averiguar si son un unico exponente
para el médulo de Reynolds del vapor puede explicarse la dependencia
experimental de la AUT con F nos bastard con una representacion doblemente
logaritmica de AUT de los distintos sistemas frente a F para un intervalo préactico del
factor de flujo en destilacién de laboratorio (0,1-1,7).

Los exponentes en la funcion AUT = f (F%) para el relleno de laboratorio
Sulzer DX puede verse en la tabla V.9.

De la tabla se deduce que no existe un Unico exponente para los distintos
sistemas, sino que Q se encuentra en la mayoria de los casos entre 0,4y 0,6. S6lo
en alguno (sistema trans-Decalina-cis-Decalina) Q2 se aproxima al valor de 0,2 que
haria el comportamiento de la columna de laboratorio similar al propuesto por Bravo
y Fair (con exponente 0,8 para el Re,, como en una columna de pared mojada).

Dada la dispersion de los datos experimentales, el intervalo relativamente
estrecho en el que se encuentran casi todos los exponentes de F hace que no
descartemos el uso de un Q, que desde luego no puede ser el valor 0,2 encontrado
en equipos mayores. Manteniendo la preponderancia de la fase vapor, puede
buscarse una correlaciéon con un Q = 0,50, que corresponderia aproximadamente al
valor medio en el intervalo experimental y al exponente del Re, en un régimen
laminar. Se ha indicado que un Re, elevado a 0,8 podria ser excesivo en columnas
mayores. Ya que el régimen puede no ser turbulento.
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Tabla V.9.- Datos de la funcién AUT =1 F© para relleno de laboratorio Sulzer DX.

Sistema P (mmHg) Q F(S.1)
n-Heptano- Metilciclohexano 760 0,41 0,08-1,70
Ciclohexano-n-Heptano 760 0,63 0,25-1,35
Metanol-Etanol 760 0,58 0,40-0,90
Metanol-Agua 760 0,61 0,25-0,70
Acetona-Agua 760 0,40 0,40-1,50
Etilbenceno-Estireno 50,100 0,54 0,40-1,20
trans-Decalina-cis-Decalina 20-100
Decano-trans-Decalina 10,20,50 0,52 0,5-2,6

78 0,46

40 0,50
Clorobenceno-Etilbenceno %0 069 0,2-0,9

300 0,56

78 0,49

40 0,50

Sim=0,5, queda:

1
k =« uv deq pv 2 l‘lv
v B, P, D,

siendo c, independiente del sistema, al ser igual a a, (deq)'”.

Y en cuanto a la altura de la unidad de transferencia:

pv uV

F
aur - M E L
K a Ma | Sc.”

v

V.57]

no |2
F\p, B;
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comao:

1
" 1 1 pi
LA f [V.58]
F .p, B} F B,
3 1
1 o} S
AUT = 4 Sc? F [V.59
calmo] % F s

la superficie interfacial es igual a la nominal en este relleno de laboratorio, y
tan constante como c,. Asi que pasando al primer miembro las variables distintas

del flujo, se tiene:

VE  [V.60]

oa a

v

AUT 2[‘/07;
1

3
4 - n
v

p

M P,

7
Sc,

El supuesto de resistencia vapor controlante se refutaria si representando el
primer miembro frente a F'? no se llegara a una Unica funcién para todos los
sistemas. Naturalmente, hay que contar con una inevitable dispersion, ya que Q =
0,5 puede ser bastante diferente del exponente de un sistema en concreto.

Para hacer la representacion hay que dar un valor a “n”, que puede ser %2 0
1/3, si tomamos los exponentes tradicionales del nimero de Schmidt. En el primer
caso no habria intervencion del Sc,, y la funcidn a utilizar se simplifica. Puesto que
el tratamiento es aproximado, esa funcién puede ser suficiente. Sobre todo porque
el otro extremo (Sc,®'") no es muy diferente a la unidad.
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Fig. V.29: Representacién grafica para la comprobacién del supuesto de resistencia liquida despreciable.

Es evidente que no existe una Unica recta para todos los sistemas, sino que
hay clara diferencias de pendientes entre ellos. De hecho en la gréfica se distingue
claramente entre las mezclas rectificadas a presion atmosférica y a vacio. Es facil
ver por qué: no variando mucho la AUT, el factor (p** / M B,'?) es mucho menor a
presiones bajas, de manera que la ordenada crece.

Las consecuencias es que los datos experimentales de la columna de
laboratorio no pueden corrrelacionarse con sélo la resistencia vapor. La intervencion
de las dos resistencias no es necesariamente contradictoria con el exponente unico
dado a F. Habria compatibilidad si se cumple la condicion m,=m,=1 - Q.

Asumimos que m, = m, = 0,50, y que los exponentes de los numeros de
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Schmidt son los tipicos valores ya utilizados por Fair: n, = 1/3, n, = %. La ecuacién
para la altura de la unidad de transferencia es:

1 1
F 2 2
ar - Bfapo it W ()1 H [V61]
Ma o« L 1 1 L) o L 1
F;’2 pV4 DV ch3

1
F12 Pz4 b, Scl2

Puesto que u, p, = u, p, F, (p,)* =F, (p)* vy a reflujo total:

1
1 2 2
Vé 71 0w 1 K
AUT = Y4 JF ot 1 +m— -
Ma v Py o, 1 a, 1
D, S} D, 8¢,

1 1

1 2 3

d 7 v o D, Sc,

— \/jq pv4 H _1__ 1 +m v _EL _v \/_

Ma Ll @ o \p, B 1L

D, ch3 Sc,2
3 1
d 4 o b S’

= ‘/Tq Py ch"'” 1 +m-2 R et JF [V.62]
«,a)\ M ‘/5‘, ¢ \ K B %—
Sc,

El contraste de este modelo se hace representando frente a (F)* el término

AUT
3 1
» 017 o« |y B, Sc? . Para ello hay que suponer una
Sc¢, ' |1+m — [— —
M ﬁ (X, l‘]v BI

v
2
Sc,

relacién de coeficientes adimensionales, a, / o, pardmetro que da una indicacién de

la importancia relativa de las resistencias individuales: a mayor valor, mas
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importancia de la resistencia liquida.
El ajuste de los datos a la funcién propuesta para distintos valores del
parametro puede verse en las figuras V.30, V.31, V.32 y V.33.
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Fig. V.30: Representacion grafica de distintos sistemas a distintas presiones suponiendo relevantes ambas
resistencias con una relacién e fo, = 107
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Fig. V.31: Representacion grafica de distintos sistemas a distintas presiones suponiendo relevantes ambas
resistencias con una relaciéon e /ey, = 102
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Fig. V.32: Representacion grafica de distintos sistemas a distintas presiones suponiendo relevantes ambas

resistencias con una relacion e« /ey = 1073,
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Fig. V.33: Representacion grafica de distintos sistemas a distintas presiones suponiendo relevantes ambas

resistencias con una relaciéon e /o, = 10,
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Claro esta que al imponer determinadas relaciones entre los coeficientes
adimensionales para facilitar el calculo, limitamos la solucién. Pero, aparte de que
este puede mejorarse con nuevos valores del parametro, de lo que se trata es de
conseguir un modelo para cuantificar la variacion de eficacia del relleno DX.

Escogida la correlacion, los coeficientes se deducen de inmediato:

V4. Ja o
Pendiente = L2 = ¢ = —1 2y o=_—"—[V63]
o, a Pendiente - a o

elegida

Con lo cual se pueden determinar los coeficientes individuales de
transferencia de materia una vez conocidas las propiedades de la mezcla vapor y
liquida en el punto de ebullicién.
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V.5.- UN METODO PARA EL CAMBIO DE ESCALA.

Para estimar la eficacia de un equipo piloto a partir de la escala de laboratorio
necesitamos la relacion de eficacia entre escalas, R, y la eficacia del equipo menor.
Lo més conveniente es expresar ésta en alturas de la unidad de transferencia y
aquélla en altura equivalente a un plato tedrico. El factor de transformacion entre
ambas, A, se deduce directamente de las lineas de operacion y de equilibrio. No
merece la pena ftrabajar con la simplificacion usual de que ambas son rectas
(cuando la de equilibrio frecuentemente no lo sera).

V.5.1.- Obtencién de la eficacia del equipo de laboratorio.

De los dos problemas, éste es el menor. Si se quiere una aproximacion
afinada, la determinacion experimental es desde luego lo mas aconsejable. Se
sugiere el siguiente procedimiento:

La experimentacion de laboratorio se dirige a conseguir una AUT para un
sistema a separar en una escala mayor a una presion dada. Se supone una
composicién media para esa separaciéon a mayor escala. La AUT se determina para
un intervalo de flujo a esa P y x. En principio se trabaja a reflujo total. Se realiza una
experimentacion inicial con cuatro-ocho elementos de relleno Sulzer DX para
conseguir el punto de inundacion y una indicacion sobre el salto de concentracion en
la columna por altura del relleno. Esta dltima se puede obtener aplicando la
correlacion propuesta en V.4, que dara una estimacion mucho mejor que la muy
general encontrada en los folletos del fabricante.

A partir de aqui puede fijarse una composicion inicial en el hervidor y una
altura de relleno para que la composicion media de la columna sea
aproximadamente la supuesta para la escala piloto. Como el flujo sera variable (de
hecho se intenta obtener AUT = f (F) para un sistema, presién y composiciéon media)
la eficacia también lo sera, por lo que la composicion del calderin debe irse
modificando.

Es conveniente hacer una experimentacién complementaria a reflujo parcial,
ya que la AUT es funcidn de la relacién de reflujo.
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V.5.2.- Obtencién de la relacién entre escalas.
Experimentalmente se ha comprobado que esta relacion no sélo depende del
relleno industrial y del sistema a rectificar, sino también del flujo. Esto no es

sorprendente a la vista de su expresion rigurosa:

V
_ (A AUD), _ A (S ) pit Kiav @y
A AUT),, Ay, (Z) K, @)y
S lab

[V.64]

A unas X y P iguales, y a reflujo total:

A=A,
V]
< @
( S pll fab - Fpil alab [V65]
(K) (@) Fuy (a fe)Pil
S pil
lab

(yaque p, y M soniguales y (a,) i = @\a)-

Aunque se trabaje a la misma F, existe influencia posible del flujo, puesto que
éste puede modificar la fraccion efectiva en la planta piloto. Claro que para avanzar
hay que estimar esa dependencia. También puede haber dependencia de la razén
de coeficientes globales frente al flujo, porque las condiciones hidrodinamicas sean
distintas para ambas escalas.

Caben dos aproximaciones: obtener R para un determinado valor de F y
aplicar después una correlacién de escala piloto para ver la variacién de AEPT; con
F; o definir a la vez toda la variacion de R con F. Lo primero parece mas adecuado,
dado que los intervalos practicos de F pueden ser muy distintos a escalas diferentes
y coincidir s6lo en un margen muy estrecho.

V.5.2.1.- Utilizacién de un flujo de referencia.
El método de escalado de Hufton, Bravo y Fair es una aproximacion del

primer tipo, ya que la ecuacion propuesta:
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038 0,2
F,
F,

lab

[V.66]

02
R = AEPT, _ @) (deq)pil e, (sen 0),a
AEPT,, @)t ) \ @D € Gen0),,

debe aplicarse a un F para el relleno de laboratorio (F,, = 1,0 siempre que

sea posible). Asi que:

@hs | [ @)™ [ e 6en0),0 " o2
AEPT , = [AEPT, ], 0! p F%2 6Tl
m = W alrovo (u] [@q),a,,] o ey, |

Para nuestro equipo:
a,, = 1300 m* (degdiab = S = 1,85 - 10° m
€., = 0,96 (sen 6),, = 0,8660
Y para el valor del factor de descuento (f,) se emplean las ecuaciones V.22
para rellenos de laminas corrugadas y V.24 en el caso de los de malla. ‘
Empleando nuestros datos de AEPT,, hemos resuelto la ecuacién para
F
encuentran en los diagramas de paridad representados en las figuras 34y 35.

1=1. La comparacion entre las (AEPT), calculadas y las experimentales se

Como puede observarse, las AEPT calculadas son siempre mayores que las
experimentales, lo que seria una estimacion conservativa. Pero los desacuerdos
cuantitativos son evidentes. Mientras la variacion de las AEPT experimentales es
pequefia de un sistema a otro, las calculadas pueden ser muy diferentes, al serlo a
escala laboratorio.

En realidad no era esperable un buen acuerdo, ya que la relacién de Hufton
parte de que la funcién de eficacia tiene la misma forma para ambas escalas,
aceptando que la resistencia vapor es preponderante en las dos. Sin embargo, la
correlacion que hemos propuesto para AUT de laboratorio incluye también la
resistencia del liquido.

Ademas de esa discrepancia esencial pueden venir diferencias del diverso
ajuste de los datos experimentales en ambas escalas a las correlaciones. El
desacuerdo podria ser especialmente significativo si la fraccion efectiva del relleno
industrial se estima mal por las ecuaciones de Rocha, Bravo y Fair.
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Fig. V.34: Comparacion de las eficacias experimentales Fig. V.35: Comparacion de las eficacias experimentales
y calculadas por el método de Hufton, Bravo y calculadas por el método de Hufton, Bravo
y Fair para rellenos de malla y Fair para rellenos de laminas corrugadas.

V.5.2.2.- Una nueva aproximacion.

Puesto que en la correlacién de los datos de laboratorio no puede
despreciarse la resistencia de la fase liquida es obligado modificar la ecuacién para
calcular R. Asi que la relacion entre escalas ha de ser algo mas que una simple
relacion geométrica con intervencion de las propiedades del sistema sélo en la
fraccion efectiva de la escala piloto.

El alejamiento entre la correlacion de laboratorio y algunos datos
experimentales también puede subsanarse facilmente, estableciendo el calculo de
la relacién con sistemas en los que los datos experimentales a pequefa escala se
calculen afinadamente mediante la ecuacion propuesta.

Queda entonces aislada ia adecuacién de la correlacion con los datos
experimentales a escala piloto. Si existe un desacuerdo, éste debe provenir mas
bien de la interfase efectiva que de los exponentes del Re y Sc, ya que las
variaciones en estos factores no pueden ser muy grandes. Otra causa de desajuste
puede encontrarse en separaciones en las que la resistencia liquida, despreciada,
sea considerable.
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Procederemos de la manera siguiente. Tenemos un R experimental que es
una referencia sélida, ya que sale directamente de AEPT empiricas de la bibliografia

para plantas piloto y de nuestra correlacioén para AEPT de laboratorio. Esa razén de
escalado seria:

1
R - Apil _ AUT _ K., F, [V.68]
Alab AUT;ab apil (f;)pil L F;ab
Klab
donde: o). o8 :
K, = i poso P, p, s’  [V.69]
? Spil l‘lv ’

L S |

m
+ ‘/p—’ [V.70]
K 1 1

lab z % 5
p, VF (@) P, Sc, (@), B Sc,

)

Para cada F:
0,8
Hy
1
020 3
_ alab Spil ch Dv 1 1
R= a 0,50 ) o« F 030 7]
pil Slab 0,40 ﬁl—v m @ e’/pil 14
Py 1- * 1 :
3 -
(%) B, Sc, @ B, Sei’

Todos los factores de R pueden ser cuestionados, con la excepcion de la
razén entre las superficies especificas nominales, ya que dependen de la ecuacion
propuesta para planta piloto. Pero, como ya se ha dicho, lo razonable es que el
desajuste provenga del producto’ [(f,), - o] Por consiguiente compararemos los
productos que con la ecuacion anterior se pueden deducir de las R experimentales y
las que se deducirian de las correlaciones de Fair y colaboradores. Hay que
distinguir entre rellenos de malla y de 1aminas, ya que la expresion para (f,) es
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diferente.
En la tabla siguiente se presentan los productos deducidos de los datos
experimentales para los sistemas escogidosy F = 1,0.

Tabla V.10: Productos (e, - f,) para los distintos sistemas y rellenos tratados.

SISTEMAS RELLENOS DE MALLA RELLENOS DE LAMINAS
Clorobenceno-Etilbenceno e B _M_e_lla_pal(_ZE_O_ ]
P =760 mmHg B — B a, - f,=0,0323
Metanol-Etanol - _S_ul_z_er_B)E_ _______ G f_mﬁa_‘f _21\__ ]
P =760 mmHg a, - f, = 0,0405 B a, - f, = 0,0305
n-Heptano-Metilciclohexano Sulzer BX —
P =760 mmHg [ —(_xv-.—fe: 6— 02—;6— N : —————
Efilbenceno-Estireno Sulzer BX Gempack 2_A
P = 100 mmHg T e t-0026 |  a-f-00202 |
Clorobenceno-Etilbenceno Suizer BX Mellapak 250_ ]
P = 40 mmHg T s t-0025 | o-f.=0025

El célculo de f, por las ecuaciones de Bravo, Rocha y Fair daria:

Tabla V.11: Valores de fraccion efectiva de los distintos rellenos con distintos sistemas segiin las ecuaciones de

Rocha, Bravo y Fair.

SISTEMAS R.DEMALLA | R.DE LAMINAS
Clorobenceno-Etilbenceno P = 760 mmHg —— 0,557
Metanol-Etanol P = 760 mmHg 0,626 ’ 0,546
n-Heptano-Metilciclohexano P = 760 mmHg 0,580 —
Etilbenceno-Estireno P = 100 mmHg 0,672 ' 0,406
Clorobenceno-Etilbenceno P = 40 mmHg 0,710 0,339

Si se aplica el factor o, propuesto por Bravo, Rocha y Fair tendriamos las
siguientes diferencias entre los valores calculados y experimentales:
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Tabla V.12: Comparacion entre los valores experimentales y calculados del producto (e, - f,) para los distintos

sistemas y rellenos tratados.

SISTEMAS R. DE MALLA R. DE LAMINAS
exp. cal. % exp. cal. %
Clorobenceno-Etilbenceno (760) —  — —— 10,0323 | 0,0301 6%
Metanol-Etanol (760) 0,0405 | 0,0338 | -16% | 0,0305 | 0,0295 -3%

n-Heptano-Metilciclohexano (760) 0,0296 § 0,0313 +5%

Etilbenceno-Estireno (100) 0,0286 | 0,0363 | +27% | 0,0292 | 0,0219 | -25%

Clorobenceno-Etilbenceno (40) 0,0275 | 0,0383 | +39% | 0,0265 | 0,0183 | -31%

Para ambos tipos de relleno la diferencia entre los resultados experimentales
y los calculados aumenta al disminuir la presion. Pero mientras en los rellenos de
malla la diferencia es positiva (la estimacién es conservativa, ya que la eficacia
experimental es mayor que la calculada), en los rellenos estructurados ocurre lo
contrario.

Si para definir una ecuacion de eficacia consideramos que la diferencia en
(a,f,) es achacable soélo a f,, tendriamos:

Tabla V.13: Valores de los factores de descuentos a partir de los resultados experimentales.

SISTEMAS R.DE MALLA R. DE LAMINAS
Clorobenceno-Etilbenceno P = 760 mmHg —_— 0,598
Metanol-Etanol P = 760 mmHg 0,750 , 0,565
n-Heptano-Metilciclohexano P = 760 mmHg 0,548 —
Etilbenceno-Estireno P = 100 mmHg 0,530 0,541
Clorobenceno-Etilbenceno P = 40 mmHg 0,509 0,491

Como puede observarse las diferencias entre los factores de descuento son
muy pequenfias (y, como es logico, descendentes al disminuir la presion). Esta, es la
misma tendencia que encontrdbamos en las ecuaciones de Rocha, Bravo y Fair
para fracciones efectivas de rellenos de laminas. No asi para rellenos de malla; ya
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se comento |, discutible consecuencia que provocaba la forma de esa ecuacion por
la que al aumentar el flujo liquido (porque, por ejemplo, la presiébn sea mayor)
disminuiria la interase efectiva.

Dada la relativa pequefia diferencia entre los distintos f, cabria conseguir un
valor medio para cada uno de los dos tipos de relienos, que podria valer como
aproximacion grosera para F = 1,0:

- Rellenos de malla: f =0,528 £ 0,02

- Rellenos de laminas: f. =0,544 £ 0,055

- Sin embargo, deben intentarse aproximaciones mas precisas. Una
posibilidad es cuantificar el aumento de f, con la presion (lo que en el fondo es una
consecuencia del menor flujo liquido a vacio). Se sugieren ecuaciones como las
siguientes:

- Rellenos de malla: In (f) =- 0,755 + 0,024 In P (mmHg)

- Rellenos de laminas: In (f)=-0,932 - 0,064 In P (mmHg)

- Con cualquiera de las anteriores soluciones se determina el factor de
descuento para F = 1. La determinaciéon de los valores de f, a otros F ha de
realizarse mediante alguna ecuacién que relacione ambas variables. Se proponen
unas ecuaciones como las anteriormente aplicadas (Rocha y col.) introduciendo un
factor para mejorar el ajuste entre los f, estimados por esas correlaciones y los
experimentales:

- Rellenos de malla (Sulzer BX):

2

0,111
u
£=1-1,203 (é] (0,513 P%3)  [172]

- Rellenos de laminas:

29,12 (We, Frl)o’15 $§93%9 o1
f= Fg TEY ” (2,141 P %1% (V73]
Re;” €™ (1 - 0,93 cos y) (sen 0)
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V.5.2.3.- La variacién con el flujo.

El paso de los datos de eficacia desde un flujo de referencia, F* otro
problema, F, es directo si aplicamos el desarrollo de Rocha, Bravo y Fair:

. B
LSS N A
AT, F* K,

*
Fx u

K" a; K.l e

\4

[V.74]

m\

Hay que distinguir entre fracciones efectivas para relienos de malla y de
laminas. La dependencia con el flujo es:

- R. de malla: 1 -f, « Fo™

- R. de laminas: « w I

(Ize 1)0,20
En cuanto al coeficiente de transferencia de materia:

u u

0,8
1
Kv o (uve + uk)o’sr = \d + =

e(1 - h)sen® e h, send

0,80 0,80 0,80 0,80
N I S GO 2 B he P V751
e sen®) h, 1-h p h, 1-h p, '

El calculo de la retencién liquida en el tratamiento de Rocha, Bravo y Fair es
complicado y poco fiable. Como se ha visto (Cap. 1), la retencién depende de una
“gravedad efectiva” que es funcion del gradiente de pérdida de presion en el relieno

y de un factor caracteristico del tipo de relleno. La obtencion de este factor incluye
determinar el gradiente de pérdida de presion en el punto de inundacién, una

variable nada accesible. Al final los autores deben recurrir a un valor de compromiso
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para (AP/AZ), entre 900 y 1200 Pa/m, intervalo que conceden para los rellenos
estructurados de laminas. La base empirica se refiere al sistema aire-agua, desde

luego muy diferente a los encontrados en destilacion. De hecho, la dependencia de
la retencion con el flujo a la que se llega

2 1 0152 1
3 | (We, Fr) 3 3

e ———————————— o
v v

h o«u’F® «u w7 « FOS0 [V.76]
t 1 R 02 1
€

t

es muy distinta a lo que se encuentra normalmente en la bibliografia (h, « F%3*933),

En consecuencia hemos preferido calcular h, de forma diferente, por la ecuacion de
Billet y Schultes:

1 1
h =126V} u’ = h «F%  [V77)

h 0,8 h 0,8
Kv -3 F0’534 [—t—— + B‘L] =1 F0’534 [-i—Ttil—) [V78]
t

Tomando la F* de referencia, igual a 1 m/s (Kg/m)* tendriamos las
relaciones siguientes:

- Para rellenos de malia:

AUT. 1-C
E=Fof| ——— | [V79]
AUT. 1 -C, F 9222
- Para rellenos de laminas:
., \os ( . o3
h, h,
0,40 0,534 * *
AUTF ) F |F* __* 4 1 - ht _ 0066 1 - h, V:80]
AUT,.. F* \ F F h, h,
1 -h, ) { 1-h
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Esos factores dependen del sistema rectificado en la medida en que pueda
variar la retencién de uno a otro. A partir de los factores y los datos de AUT para
F=1,0 se deducen las AUT para F # 1,0. Las variaciones con F de las eficacias
calculadas de esa forma y las experimentales se presentan en las figuras siguientes,
tras convertir las AUT_, en AEPT,,

0,200
0,1754 .
(S 0,150
p
- 1 1
1]
0,125- .
< 25
0,004 e —m—n-Heptano-Mstilciclohexano P = 760 mmHg | -
—@--Metanol-Etanol P = 760 mmHg
—A—Etilbenceno-Estireno P = 100 mmHg
T —w—Clorobenceno-Etilbenceno P = 40 mmHg 1
0,075

1 d 1 v ¥ v 1 v ¥ v U v L} LA | ® ¥ L
04 05 06 07 08 09 10 11 12 13
F(S.l)

Fig. V.36: Comparacién de las variaciones con el flajo de los datos experimentales a escala piloto
(simbolos macizos) y los calculados (simbolos huecos) para rellenos de malla.
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0,70+—F———1—r——r e —— e —r———T
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0.654 —-@—Metanol-Etanol P = 760 mmHg Gempack 1
! —A—Etilbenceno-Estireno P = 100 mmHg Gempack 2A
{ @ —y—Etilbenceno-Estireno P = 100 mmHg Intalox 2T
0.60. \Q—Cbmbenoeno-Ehlbenceno P = 40 mmHg Mellapack 250
| . 1
0,551 -
~~ -
Eo ]
E . o\ !
i 0,454 — o ™ 1
0,40 -
1 A\ :
035, —=— ]
0,304 v -
0,25+—— — ;
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F(S.l)

Fig. V.37: Comparacion de las variaciones con el flujo de los datos experimentales a escala piloto
(simbolos macizos) y los calculados (simbolos huecos) para rellenos de 14minas.

V.5.3.- Escalado desde los datos de laboratorio.

El método que se propone para pasar de las eficacias de laboratorio a las de
planta piloto es el siguiente: |

a) Calcular la AUT de laboratorio para un sistema, composicion y presién con
los que se quiere estimar al eficacia a escala piloto para F=1,0 mediante la
expresion

3 1
1 3 :
b,
- Vg; Py cho,n 1+ m 1 Iy L oe V81]
0,254 ) | M B, 0w B %
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y posteriormente transformar AUT em AEPT.

b) Calcular los factores de escalado a F = 1 mediante la ecuacion

p:'),S
L
a, S2° s p
AEPT, = AEPT,, b “pil » T 11 V.82]
pil LA G050 (), 0.054
mil Oy me \/p.—v N m ‘/ﬁ; il
v 1 1
0,254 B, S} 2,545 P, S,

teniendo en cuenta que (f,),; esta definida de distinto modo segun se trate de

rellenos de malla o laminas, mediante las ecuaciones V.72 y V.73.

c¢) Calcular la AEPT al F requerido en el problema aplicando los factores

* 08
ht

Foss[_l;ﬁ_ para rellenos de malla y [F0.066 1-h para laminas
1 - C1 F0,222 T

1 - h,

segun el caso. El célculo de h, se haria pr la ecuacion de Billet y Schultes, mientras
que C,, seria:

1 0,111
C, = 1,203 | —— [V.83]
p,Sg

La aplicacion del método a los sistemas estudiados dan los resultados que

pueden verse en las siguientes figuras:
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Fig. V.38: Comparacién de las AEPT experimentales y calculadas a distintos flujos para rellenos de malla.
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Fig. V.39: Comparacion de las AEPT experimentales y calculadas a distintos flujos para rellenos de liminas.
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Como puede comprobarse las diferencias entre los valores de AEPT
estimados y los experimentales son menores del 15%. Es excepcion el sistema
Metanol-Etanol, en el que las diferencias pueden ser superiores al 30%, lo que tal
vez es una consecuencia de las elevadas AEPT encontrados en escala de

laboratorio.
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V.6.- LIMITACIONES DE LA SOLUCION Y DESARROLLOS FUTUROS.

El método propuesto se basa en soluciones empiricas para el tratamiento
tradicional de la destilacién en columnas de relleno. Las limitaciones son bien
conocidas: posibilidad de que la linea de operacién deje de ser recta, incumplimiento
importante del supuesto de flujo en pistéon. Sin embargo, los desajustes entre los
datos estimados y los experimentales no deben atribuirse a la simplicidad del
modelo. De hecho, la ecuacién resultante es muy flexible, y permitiria un
refinamiento de la solucidn mas que suficiente para una estimacion valida de la
eficacia de equipos industriales. De modo que no se necesita un modelo mas
complicado, sino una aplicacién mas eficaz del existente.

Para un mejor ajuste de los parametros del modelo hay que contar con
nuevos datos a escala piloto, ya que en la bibliografia no se encuentran tantos ni tan
variados como requiere una buena solucién empirica. Una carencia tipica de esta
informacién, y también del presente trabajo, es la dependencia de la eficacia con la
relacién de reflujo, sistematicamente ignorada.

Es evidente que las soluciones mejoraran contando con datos mas fiables
para las propiedades de las mezclas en el punto de ebullicion. No se trata sélo de
qgue los valores puedan ser incorrectos, sino que desconocemos con frecuencia la
magnitud del error cometido, especialmente cuando de la fase liquida se trata. Ese
problema se soslaya parciaimente con el supuesto de que la resistencia liquida es
despreciable en rectificacion. Pero, aparte de lo cuestionable de esa simplificacion,
permanece la necesidad der propiedades del liquido para la que es, probablemente,
la cuestion clave: la determinacién de la interfase efectiva en la columna. Sin duda
se habra avanzado mucho cuando pueda caracterizarse correctamente la
distribucién del liquido sobre el relleno y su relacién con el flujo, la retencién del
liquido, la geometria del lecho fijo y las propiedades de las fases.

Aun con tantas incertidumbres, se cuenta con buenas posibilidades de
estimar la altura de la unidad de transferencia para los rellenos estructurados. La de
la columna de laboratorio puede calcularse con la ecuacién propuesta. Cabe una
mejora de esta correlaciéon en los aspectos siguientes:

- La solucién alcanzada se deduciré por el mejor ajuste de la expresion de



Cambio de Escala en Columnas de Relleno Estructurado . 223

eficacia para varias relaciones de los coeficientes de o, y o, arbitrariamente
elegidos. Debe considerarse una mayor variacion de este pardmetro en las
proximidades de la opcion propuesta.

- La hipétesis de que la interfase efectiva y la nominal del relleno son iguales
debe matizarse. En realidad sabemos que esto no es siempre asi, ya que si se
trabaja con sistemas superficialmente negativos ha de haber reduccion de la
interfase. De manera que, al menos, debe considerarse un factor de rotura de la
interfase en funcién de los gradientes desfavorables de tension superficial.

Al tratar los datos de escala piloto se ha distinguido entre rellenos de malla y
de laminas, considerando que la diferencia entre ambos tipos no es cuestion
simplemente de la distinta superficie especifica. Sin embargo se ha mantenido, de
acuerdo con el tratamiento al uso, la misma influencia de los Re y Sc en las dos
clases. Esto debe contrastarse. También debe reconsiderarse el sistematico
desprecio de la resistencia liquida en los grandes equipos de rectificacién. De hecho
si se aplica la correlacién de Rocha, Bravo y Fair para AUT, encontramos en muchos
casos una participaciéon considerable del liquido en la eficacia global. De considerar
esa participacion, la diferencia entre la AUT experimental y la calculada por la
correlacion aumentaria, por lo que los autores no la incluyen. Pero la solucion
correcta debe ser redefinir ambas resistencias. Otro motivo de distincién entre
ambos tipos de relleno es la distinta variacion de la interfase con el flujo. En cuanto
a la de los rellenos de malla se necesita una expresiébn mas coherente que la
disponible hasta ahora, en la que la interfase no disminuya con el aumento del flujo.

Para conseguir relaciones de cambio de escala fiables hay que contar,
obviamente, con datos consistentes en las escalas implicadas. Como se ha indicado
en la introduccion, la informacién sobre eficacia en planta piloto que aparece en la
bibliografia esta lejos de sustentar unos criterios claros sobre la influencia del flujo o
la presion. Es esencial fijar esos criterios, dado que a escala de laboratorio una

solucion coherente si parece accesible.



CAPITULO VI :

CONCLUSIONES.
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Como consecuencia de la experimentaciéon realizada en equipos de
laboratorio con rellenos estructurados de malla para obtener la retencion liquida y la
eficacia de destilacién con diferentes mezclas binarias, y comparando los resultados

con la informacién bibliografica a escala piloto, se concluye lo siguiente:

- La altura de la unidad de transferencia del relleno utilizado aumenta
constantemente con el flujo. La dependencia sigue aproximadamente una funcién
potencial con exponente 4.

- Las medidas de eficacia y retencién liquida prueban que la interfase efectiva
en la columna de laboratorio es virtualmente constante en todo el intervalo de
operacion, pudiendo igualarse a la nominal del relleno.

- No existe una diferencia de eficacia apreciable por una disposicién mas o
menos constreiiida del relleno en la columna.

- Se propone para la retencion total de liquido en un lecho fijo de relleno
Sulzer DX la ecuacion:
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1
h (%) = 6605 - 972 p, + 8600 | - ‘f— P o
P

- Para cuantificar la resistencia global en el equipo de laboratorio no es
adecuado el tratamiento propuesto para equipos mayores, ya que el coeficiente de
transporte de la fase vapor presenta una variacion diferente al de una columna de
pared mojada y la resistencia liquida no es despreciable.

- Se propone una ecuacion para la altura de la unidad de transferencia en

columnas de relleno Sulzer DX donde se rectifican mezclas binaria:

__) donde:
S

AUT =
K a

14

‘8, =a,
. Sh, = 0,254 Re, ' S¢, '
- Sh, = 2,545 Re}'”? S¢”?

aplicable a sistemas acuosos y organicos siempre que no exista rotura de la
pelicula liquida por gradientes desfavorables de tensién superficial, a presion
atmosférica y a vacio.

- El factor de descuento o fracciéon efectiva de interfase para rellenos
estructurados industriales de malla puede obtenerse mediante la ecuacion:

2

0,111
u
f,=1 - 1203 [—SLg] (0,513 P°%3)

- Comparando las eficacias a distintas escalas se ha deducido la expresién
siguiente para la fraccién efectiva de interfase de rellenos de laminas corrugadas:



Conclusiones ‘ 228

29,12 (We, Fr)*" §%%
SE
Re™ ¢% (1 - 0,93 cos y) @en 6)%

-
"

(2,141 P 019%

- En el método propuesto para el cambio de escala desde rellenos
estructurados de laboratorio se emplea una correlaciéon de eficacia propia, la forma
de la correlacién de Rocha, Bravo y Fair, y la ecuacion de Billet y Schultes para
calcular la retencion liquida. El escalado es diferente para los rellenos de malla y los
de laminas. La introduccién de la presion como parametro permite un tratamiento
unico para la destilacion a presion atmosférica y a vacio.
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