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RESUMEN

La destilacion sigue siendo el proceso de separacién mas utilizado para la separacién
de los componentes de una mezcla, cuando los componentes presentan diferencia en
sus puntos de ebullicién. Durante el proceso, una fase liquida se pone en contacto con
una fase vapor, produciéndose una transferencia de masa entre ambas fases, con el
efecto, de que en el destilado se concentran los componentes mas volatiles, en este
caso la Piridina, mientras que en el residuo los menos volatiles, la 3-metilpiridina. En
el presente trabajo muestran resultados de las condiciones de operaciéon que
permitieron separar la mezcla piridina-3 metilpiridina y obtener una pureza mayor
al 98% de la 3-metilpiridina en una columna de destilaciéon batch.

ABSTRACT

Distillation is the separation process most used for the separation of the components
of a mixture, when the components present difference in their boiling points. During
the process, a liquid phase is brought into contact with a vapor phase, producing a
mass transfer between both phases, with the effect that the most volatile component
is concentrated in the distillate, in this case the pyridine, while in the waste is the less
volatile, 3-methylpyridine. In the present work examine the operation conditions that
allow to separate the pyridine-3 methylpyridine mixture and obtain a purity higher
than 98% of the 3-methylpyridine in a batch distillation column.
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Introduccion

La vitamina B3 pertenece al conjunto de vitaminas
hidrosolubles del grupo B, y la podemos encontrar en las
formas de &acido nicotinico (niacina), niacinamida y
hexaniacinato de inositol. Estas sustancias son utilizadas
por el cuerpo para formar las coenzimas que degradan
los carbohidratos, las grasas, las proteinas y los alcoholes
y sintetizan los acidos grasos y el colesterol (Nutrition
Harrison Sport, 2019). Por ende, esta vitamina es ttil en
la produccién y utilizacion de la energia a nivel celular,
ademas, su falta en el organismo produce enfermedades
como la Pelagra. La Niacinamida o Vitamina B3 se
obtiene al final de un tren de procesos cataliticos que
consiste en obtener a partir de Glicerina, la Acroleina,
luego entre la Acroleina y Amoniaco se obtiene la 3-
Metilpiridina (Zhang et al., 2014; Zhang et al., 2016; Luo
et al,, 2015), ésta se oxida con aire para obtener Acido
Nicotinico (Gulyamova et al. (2006) y Vorobyev et al.
(2017)) y finalmente se obtiene Niacinamida por
neutralizaciéon de este acido con Amoniaco (Mendez,
2011).

La 3-metilpiridina es un liquido incoloro de olor
desagradable, presenta en su estructura un heterociclo
de seis eslabones, y tiene un caracter aromatico; le sigue
en importancia a la quinoleina debido a que se encuentra
presente en numerosos alcaloides y fArmacos de diversos
usos (Wilber, s.f.). La 3-metilpiridina o B-picolina, es un
aromatico de la familia de las alquil piridinas, ademas de
formar parte de una numerosa cantidad de compuestos
de tipo organico conocido en la actualidad, para los que
se posee una variedad de métodos reportados para su
producciéon tanto a nivel laboratorio como a nivel
industrial. Las bases del tipo de piridina, son las mas
importantes de la familia de compuestos heterociclicos
en términos de sus derivados encontrando un amplio uso
en la industria farmacéutica, en la agricultura y la
industria alimenticia.

Se ha demostrado que la 3-metilpiridina se puede
obtenerse a partir de NH3 y vapores de aldehidos/cetona
sobre catalizadores sdélidos-acidos. Los fabricantes
emplean diversos precursores conteniendo grupos
carbonilo, por ejemplo: acetaldehido, formaldehido,
acroleina y acetona, utilizando catalizadores basados en
zeolitas en reactores de lecho fijo y de lecho fluidizado,
con el fin de producir piridina y alquilpiridinas (Garcia y
Goémez, 2014).

La mezcla Piridina - 3-Metilpiridina es producto de la
reaccion entre Acroleina y Amoniaco en relaciones 2:1,
obteniendo rendimientos de 40 - 50%, presentandose en
un tren intermedio de reacciones que tiene como
objetivo central la producciéon de Niacinamida. En un
trabajo previé (Ramirez, 2015) se llevé a cabo
experimentalmente la separacién de la 3-metilpiridina o

3 picolina empleando una columna de destilacién batch.
La destilacion de la 3-picolina es muy parecida a la de la
2 picolina, sin embargo, la 3-picolina cominmente viene
acompafiada de 4-metilpiridina y 2,6 lutidina las cuales
no pueden ser separadas de la misma forma. Para
remover la 2,6 lutidina es necesario tratar la mezcla con
ureay luego destilar con acido acético (Armarego & Chai,
2009). En procesos industriales, la mezcla de 2-
metilpiridna y agua puede separarse mediante una
destilaciéon azeotrdpica heterogénea usando benceno
para el arrastre de la mezcla (Jingxing et al., 2018).

El objetivo de este trabajo es determinar las condiciones
de operacién que permitan obtener 3 metilpiridina con
una pureza mayor al 98% peso, en una columna de
destilacién batch a partir de la mezcla binaria piridina-3
metilpiridina, partiendo de la informacion del trabajo
experimental realizado por Ramirez (2015). Para esto se
utiliz6 el Batch Modeler de la herramienta de simulacién
de Aspen Tech que nos permite predecir el
comportamiento fisico, quimico y termodindamico de un
proceso, a partir del disefio y la seleccion de los modelos
termodinamicos apropiados, los cuales se seleccionan
segun el tipo de componentes y condiciones de operacioén;
ademas el simulador de Aspen permite realizar otros
tipos de actividades, como la estimacién de propiedades
fisico-quimicas de sustancias puras y mezclas, la
validacién de datos de planta con la simulacién,
optimizacién del proceso, andlisis de costos, entre otros
(Aspen Engineering, 2014).

Metodologia

En el trabajo realizado por Ramirez (2015), la
experimentacién se llevé a cabo en el laboratorio de
catdlisis, ubicado en el edificio “0”, planta baja, de la
Universidad Auténoma Metropolitana — Azcapotzalco. La
informacion toxicoldgica de los compuestos piridina y 3-
metilpiridina, se reporta que son compuestos facilmente
inflamables y nocivos para la salud, por lo que se tomaron
las precauciones necesarias para el manejo y operaciéon
de la columna batch, para evitar algin dafo o prevenir
accidentes en el personal del laboratorio presente
durante la experimentacién. La ubicacién de la columna
se realizé a una distancia de aproximadamente de 2
metros de la puerta trasera del laboratorio, que durante
la experimentacién permanecié abierta para una facil
eliminacién de un posible escape de los compuestos, esta
puerta tiene acceso a un jardin por el que no circula gente.
Se realizaron pruebas con la minima cantidad de
sustancia en una columna vigreux, se seleccioné una
mantilla de calentamiento de fibra de vidrio para colocar
un matraz de fondo redondo, el matraz fue de tres bocas,
una columna vigreux, un separador de reflujo, un
condensador de serpentin, un matraz Erlenmeyer,
tapones para juntas 24/40, dos termémetros y un
indicador de presién. Derivado de los problemas
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fondos para analizarlos cromatograficamente. El analisis
de composicién de la mezcla se hizo en un cromatégrafo
Gow Mac Serie 750 Flame Ionization Detector.
Previamente se realizé la curva de calibraciéon de la

presentados en la experimentacion, Ramirez reporta que
tuvo que realizar cambios en el experimento como el
condensador de serpentin por uno de rosario (Figura 1),
afiadi6 una trampa de vapor con alimina y carbén
activado en proporcion 1:3 respectivamente. Y por  mezcla piridina-3 metil piridina. La curva de calibracion
ultimo cambi6 la columna vigreux por una columna de del equipo Gow Mac se realizé ingresando al
vidrio empacada de anillos rashing y optd por disminuir =~ cromatégrafo un volumen conocido de gas de cada una
la temperatura del condensador a -5°C, para tener un  de las sustancias puras, para obtener el area
mejor control de los vapores de Piridina. correspondiente a dicho volumen.

Simulacion

Considerando el riesgo que presenta separar la mezcla
piridina-3metilpiridina y las dificultades que se
presentan en la experimentacién, como fugas en la
uniones del equipo, los problemas para el control de la
temperatura, el control del reflujo de destilado o el
obtener un flujo de destilado constante, es importante
contar con un simulador de procesos que nos permita
evaluar el efecto de las variables de operacion en la
e separacion de la 3-metilpiridina en columna de
destilacion batch, sin llevar a cabo tantos experimentos.
En este trabajo se realiza un andlisis del efecto de las
variables de operacién en una columna de destilacion
batch con el uso del simulador Aspen Plus empleando
especificamente el médulo Aspen Batch Modeler, que nos
permita aumentar la pureza de la 3 metilpiridina y lograr
una alta recuperacion.

Condensador
derosario

Acumulador
dedestilado

Separador
de reflujo Trampa de
aliminay
carbén
activado

Columna
empacada

Medidor de
presion

Termdmetro

Mantilla de |E|
. Control de
calentamiento

temperatura

En la tabla 1 se dan las propiedades fisicas como son su
punto de ebullicién, densidad, presién de vapor y peso
molecular de los componentes que forman parte de la
mezcla.

Figura 1.Diagrama de la columna de destilacion batch.

Procedimiento experimental Tabla 1. Propiedades fisicas de los componentes de la mezcla.

Antes dellevar a cabo la separacién de la mezcla piridina- Nombre comiin Azina 3-picolina
3metilpiridina, Ramirez opt6é por separar una mezcla bre IUPAC Piridina _ 3-metilpiridina
conocida que no presentara ningun riesgo, como lo es la :
mezcla etanol - agua, comenzando con 20 gramos de cas 110-86-1 108-99-6
mezcla con una composicién del 50% en peso y fue MM (g/mol) | 791 93.12
afiadiendo 10 gr en cada prueba hasta observar que el Formula | csH5N C6HTN
liquido se distribuia a lo largo de la columna, esto se , |

p . . Densidad (g/em?) | 098 0.96
alcanzé con cantidad de 40 gramos y en lo sucesivo
preparé 50 gramos de mezcla para asegurar la P de fusién °C -43 -18.3
distribucién del liquido en la columna. P.de ebullicién®c | 115 143-144
Una vez que se logré la correcta operacién de la columna Presion de vapor (Kpa) | 2(20°%C)  1.3(259C)

de destilacion batch con la mezcla etanol-agua, se llevo a
cabo la separacién de la mezcla Piridina - 3-metilpiridina
para lo cual se preparé una mezcla de 50 gramos para
operar la columna de destilacién con una composicién
del 50% en peso. Las condiciones de operacion de la
columna batch fueron una presién de 0.769 atm y una
temperatura de 130°C en la mantilla de calentamiento.

Simulacién en Aspen Batch modeler

El modelado y posterior simulacién de la columna de
destilacion se realizé con el simulador Aspen Batch
Modeler versién 8.8. Los datos que se ingresaron en la
simulacién corresponden a las condiciones de operacion
y parametros obtenidos en la columna de destilacién
Batch.

Después de operar la columna batch durante 1 hora de
operacion, se tomaron muestras del destilado y de los
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En la literatura existe reportado el empleo del Batch
Modeler para la separacion una mezcla de cuatro
componentes en donde se tienen componentes de
volatilidades que permiten una facil separacién
(Rolando, 2016). La mezcla piridina-3 metilpiridina
tienen una volatilidad relativa promedio de 2.2, lo que
representa una separacion con un mayor grado de
dificultad. A continuacién, se detalla paso a paso las
especificaciones que se dieron para poder realizar la
simulacion de la columna de destilacion batch.

El primer paso: se definen los componentes y el modelo
termodindamico a utilizar, que se obtiene a partir del
simulador Aspen Plus en la opcién “Aspen Properties”,
necesario para llevar a cabo la simulacién de la columna
batch, se probé con diferentes modelos termodindmicos
y el primero que se considero es el modelo de solucién de
Wilson. El modelo de Wilson su aplicacién industrial mas
extendida se halla en el ajuste de la informacion de
equilibrio liquido-vapor multicomponente de sistemas
no ideales, lo cual es de gran utilidad en operaciones de
destilaciéon y en general, de contacto liquido-vapor
(Figura 2y 3).

G ~Spedtications X |+

| @Selection [petroleum | Nanconventional | Enterprise Database | Comments

Select components

Companent ID Type Companent name Alias
| PiRiDINA Conventional PYRIDINE CSH3N

» 3-PIRIDI Conventional 3-METHYLPYRIDINE CEHTN-D2

[ Find | [[FlecWimard | [ UserDefined | [ Reorder | [ Review |

»

Figura 2. Ingreso de los componentes en "Aspen Properties”.

Methods - Specifications = | +_

I @Global |,, wsheet Sections | Ref d [ C
-Property methods & options ————————————— Method name
Method filter COMMON | ‘witson = T R
Base method WILSON -
Henry components + | (] Modify ——M ———————
Petroleum calculation options VaporEOS ESIG 5
A
Free-water method STEAM-TA - Data set 1S
Water solubility 3 - Liquid gamma GMWILSON -
Data set 118

- Electrolyte calculation options

Liquid molar enthalpy | HLMX85
| Chemistry ID -

Liquid molar volume | VLMX01

] Use true c ts L2

Poynting correction

Use liquid reference state enthalpy

Figura 3. Seleccion del método termodinamico para la
simulacion.

El archivo que se gener6 en “Aspen Properties” se guarda
bajo una extensién “.aprbkp” (de sus siglas en inglés
“Aspen Properties Backup”) y se utiliza en el médulo
Aspen Batch Modeler para se ejecuten las subrutinas
para la estimacién de propiedades de la mezcla, durante
el proceso de separacidn.

Una vez dentro del mdédulo Aspen Batch Modeler, en la
primera carpera “Species”, se importa el archivo
correspondiente de Aspen Properties (Figura 4).

Simulation ~| Main ]
Bia] Species| #  —Property calculation option

- Reaction Madels
{@] Configuration
@] Pot Geometry
@] OverHead

Er{@] Heat Transfer

~[@] Jacket Heating
1G] Pressure Holdups

-3 Internals
@] Effidendies
@] Receivers

~{_J Controllers

{% Rigorous {use Aspen Properties to specify components and calalate properties)
¢ simple (specify component properties)

[~ Configure propertis

Import Aspen Properties File.. } Edit Using Aspen Properties.. }

[~Components defined in Aspen Properties—
Property method: [WILSON
D Component name

-] Initisl Conditions D|| =R
3 Material Additon FYRID-01

m

{3 Operating Steps
@] Final Conditions
~G] Reporting

~@] Solver options

~ @] Advanced

If you want to exclude one or more
components from the simuiation, in
the Simulation Explorer select
Component Lists and edit the
Defauit Component List,

Figura 4. Carga de los componentes en "Aspen Batch Modeler".

Posteriormente se selecciona la opcién configuracion en
donde se indica el nimero de etapas de la columna batch,
seleccionando en este problema 5 platos y se indica que
se cuenta con un recipiente esférico (Figura 5), donde se
almacena la mezcla con un didmetro de cinco cm y con un
volumen aproximadamente de 200 ml (Figura 6).
Adicionalmente, en la casilla “Valid phases” se selecciond
la opcion vapor-liquido, que permite simular los
equilibrios de fase que se presentan durante el proceso
de separacion.

st =] Man | phases | Resctons |
3] Soecies & —Configuration
" Potosly
* Pot+ meread ndensr
# Batchdislafioncabrm

Wamherofstages:|s =]

s validphases: izoo Lo
9] Recehvers
23 Controlers
] Infial Conditiors
3 Matzral Additon r
-] Opsratng Stzne
9] Fnd Gandiions
8] Repartng
8] Soher opiiors
3] Advanced

I™ Reactions presei:

FotResis
] rofie Rests | P

Figura 5. Configuracion inicial de la torre de destilacion batch.

[ Pot Geometry
B | main ]
pecies *  Potorientation: ,’/—Ll
{3 Reaction Models Jertic
[@] Configuration Top Bottom
] Pot Geometry Frilizles Hemispherical v |[Hemispherical
[@] overtiead ~ q & Di o
0 5] Heat Trarster Diameter + Height (% Diameter +Volume { Height +Volume
+-[@] Jacket Heating Diameter: |—5 ’—M -
(@] Pressure/Holdups . [ —
02 Trtemals ] g 685258 em
~[§] Efficiencies Volume: 0.2 | -
(9] Receivers Cone height: P = =
-1 Controllers B p-15 =
@] Tnitial Conditions Dishradiusratio: T
1 Material Addition Knuckle radivsratios  [0.06
(3 Operating Steps
@] Final Conditions .
%] Reporting Vessel library
73] solver aptions VesselID : |
[@] Advanced
] Charge Stream Resuits Vessel descripton: [
] PotResuits
[T Profile Results
7] Condenser Results Load vesselfrom library...
il
25 cncand candomne A
< i, o ]| e R |

Figura 6. Tamafio y geometria de la torre.
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Con esta seleccion, el mdédulo Batch Modeler de Aspen
plus habilita las carpetas correspondientes para las
opciones “Pot Geometry”, “Over Head”, “Heat Transfer” y
“Pressure/ Holdups” donde se especificardan las
condiciones en las que operara la columna. Se indica en
la pestafia “Overhead” un condensador total, como se
muestra en la figura 7. En la pestafia Reflux se indica que
se obtendran 0.5 gramos de destilado por minuto, como
se indica en la figura 8.

ﬂ Condenser ]Condenser 2| Refiux I Refiux Level ]
{@] Spedies a

{1 Reaction Models Tota i

{@] Configuration

{@] Pot Geometry

E OverHead
=] E Heat Transfer

{@] Jacket Heating

{@] Pressure Holdups
{d Internals
[@] Effidendes
{@] Receivers
{3 Controllers
E Initial Conditions
{1 Material Addition
{1 Operating Steps

Condensertype:

&

Subcooling
Subcooling spec

e =]

m

Figura 7. Seleccion del tipo de condensador.

tion Condenser ] Condenser 2 Reflux IReﬁux Level 1
E Species

Reflux specification Liquid 1 Liquid2
~-{_J Reaction Models
[@] Configuration |Disﬁ|\ate mass flow ratej |U‘ 5 ‘ |gmfmir| j
-[&] Pot Geometry
-] Overtead ™ Reflux drum present
E-[@] Heat Transfer R g t
E Jacket Heating Refluxdrum orientation:
[@] Pressure/Holdups Head type: ,—_l
E-{3 Internals
--[@] Effidendes ‘o) ‘o) 8]
8] Recavers Diameter: ,—_l
- Controllers
-[@] Initial Conditions Length:
{3 Material Addition v .
= olume:
-1 Operating Steps E

Figura 8. Flujo masico del destilado.

En la carpeta “Heat Transfer”, se ingresan detalles del
medio de calentamiento utilizado, se seleccion6 la opcién
“Specified medium temperature”, la cual modela el
sistema de transferencia de calor cuando la temperatura
del medio de calentamiento es constante, asignandose
esta temperatura a 1370C, como se indica en la figura 9.

) 7| Jacketeating |
{1 Reaction Models A

[@] Configuration
@] Pot Geometry
@] Overtiead
-] Heat Transfer

Heating option:

Medium temperature:

71| Jacket Heating Heat transfer coefficient
@] Pressure/Holdups @ Use overall heat transfer cosffident \calhrmzk >
(-4 Intermals 3
] Efficences (" Compute using process side and service side film heattransfer coefients
@] Receivers
~{_ Controllers

~[] Initial Conditions

-1 Material Addition

£+ Operating Steps
@ls

~[§] Final Conditions

~[@] Reporting

~[@] Solver options

~[g] Advanced

~1] Charge Stream Results

-] PotResults

T fenile mm i

Figura 9. Calentamiento del fondo.

Finalmente, en la carpeta “Pressure/Holdups” se definié

la presiéon de operacion en el condensador (presion

atomosférica en la ciudad de México), seleccionando la

opcién “Fixed” en el campo “Pressure profile and holdups”
para indicar que la operacion al interior de la columna se

supone isobarica. También, se asumi6 una pérdida de 0.1

bar en la columna (Figura 10). En cuanto al “Holdup” en

la figura 11, se indica una retenciéon de liquido en la

columna de .03 gramos por etapa, que representa el

liquido que permanece en cada etapa.

|r

j Pressure IHD|dl.IDS}

§_| Spedes
{1 Reaction Models
§_| Configuration

Pressure profile and holdups: Fixed -

Top pressures

E Pot Geometry Condenser pressure: 76974 atm -
~{@] Overtead cecond cond .
E1{g] Heat Transfer econd condenser pressure:
[ Jacket Heating I™ Specify stage 2 pressure: 1.02325 bar
E Pressure/Holdups Condenserinlet diameter: 0,1 m
-3 Internals ’

(@] Efficiencies
il Receivers
- Controllers
§_| Initizl Conditions
{1 Material Addition
-4 Operating Steps

Pressure drop
Pressure drop specification:

Column pressure drop

Column pressure drop:

0.1 bar A

1,

Figura 10. Valor de la presion y caida de presion en la columna.

on j Pressure HDHUDSI
E Species

{2 Reaction Models Holdup basis: Mass -
@] Configuration Reflux drumliquid holdup:

E Pot Geometry

@] OverHead D Start Stage End Stage Stage Holdup
E Heat Transfer N am -
Jacket Heatin
E N 2 4 0.03

E Pressure/Holdups
-4 Internals *
i@ Efficencies

Figura 11. Retencidn de liquido a lo largo de la columna.

Para poner en marcha la simulacién se deben especificar
las condiciones iniciales en la torre, estas son la carga y
el régimen en el que se inicia. Se eligi6 la opcién “Total
Reflux”, donde se supone que la columna est4 en reflujo
total al inicio de la operacién Batch, la carga inicial de
material se define en la pestafa “Initial Charge”, esta sera
de 50 gramos con una composicién de 50% en peso de
piridina, como se muestra en las figuras 12 y 13.

ped|[L]

(5 Initial Conditions

MHa &% | BPYle

|Simulation J Main  Initial Charge lReceiver Recyde ] Distillate Receive:
----- E Configuration -
..... E Pot Geometry Compaosition basis: Mass-frac E
..... O H d
@] OverHea & lsgilﬁ

EIE Heat Transfer
-[@] Jacket Heating ‘9

----- @] Pressure/Holdups

-4 Internals

----- E_l Effidendes

----- @] Receivers

-1 Controllers

----- @] Initial Conditions

{1 Material Addition |

Component Fresh charge composition

Total=1

Figura 12. Carga inicial al inicio de la operacién.
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(5] Time Profiles
|simulation ~| TPFQ  Composition | Hoidup | Flooding |
----- E Effidiencies .
----- @] Receivers Lizoos |P°t j s =
-{_J Controllers Number of profile pointss|[15 3:
----- @] Initial Conditions
-3 Material Addition Time(hr)  |3-MET-01 |PYRID-01
-3 Operating Steps 0.0 0.50057 0.49943
""" ] Final Conditions 0.214286 |0.566513  |0.433487
----- ‘@] Reporting
_____ ] Solver options 0.428573  |0.650003  |0.349997
..... 5] Advanced 0.642859 [0.754075  |0.245925
- Charge Stream Results 0.857146  |0.856935  |0.143065
¥ 1.07143 0.913632 0.086368
- E5) Condenser Results 128572 [0.918096  |0.081904
£ Second Condenser Resi=| [15 0.918137  |0.081863
- Reflux Results 1.7142% 0.918178 0.081823
~Lg Distilate Resuits 192858  |0.918218  |0.081782
-{g Holdup Summary Result
Egy Controlier Results 2.14286 0.518259  |0.081741
[ Operating Step Results 235715 0.9183 0.081701
- Multiple Batches Results 2.57144 0.918341 0.08166
o | i
278572 |0.s18382  [0.08162
==
- [3.00001 0.918422  |0.081579
4 LI (3

Figura 13. Resultados de la simulacién.

Una vez que se termina de indicar las condiciones
iniciales de operacion se procede a realizar la simulacién
dando click en la opcién “r=" que inicia el calculo de la
columna batch, mostrando en la ventana de mensajes si
el proceso concluyo exitosamente o si faltan datos o con
los datos proporcionados no concluye la simulacién. Tras
esto, se puede observar en la pestaiia “Time profiles”
(Figura 13) los perfiles en el tiempo de Temperatura,
composicion , retencién e inundamiento en las distintas
partes de la columna. Por otra parte en las pestafias “Pot
results” y “Profile results”, se muestran los resultados en
el tiempo fina de la simulacioén, en este caso se fijo alas 3
horas de operacién.

Resultados y discusion

Los resultados de la primera simulacién realizada con los
datos especificados anteriormente, se logré obtener una
pureza del 91.86% masa de 3 metilpiridina y 16.98
gramos en el fondo de la columna, con una recuperaciéon
del 62.4% de la 3-metilipiridina alimentada y en el
destilado se obtienen 32.93 gramos con una pureza de
71.67% masa de piridina.

La recuperacion del 62.4 % de 3 metilpiridina se alcanza
en un tiempo de 1.1 hr de operacién, para tiempos
mayores el cambio en el porcentaje de recuperacion es
minimo, asi como el cambio de la pureza de la 3MP. El
cambio en la pureza de la 3MP en el fondo de la columna
se muestra en la figura 14 y se encuentra en la etapa 5 de
la columna que representa el fondo de la columna de
destilaciéon batch. En la pestana “time profiles” del
simulador se obtiene la concentracién de la 3MP en cada

una de las 5 etapas de la columna y con estos valores se
generaron los perfiles de composiciéon como funciéon del
tiempo en la siguiente figura 14.

©c o
N

s 112 etapa

2da etapa

I
n

3ra etapa

Fracc. masa de 3MP
o
[e)]

o
S

4ta etapa

o
w

Sta etapa

© o
o kN

0 0.5 1 15 2 2.5 3
t/hr

Figura 14. Perfil de concentracién de la 3-metilpiridina (3MP)
en las etapas de la torre en funcién del tiempo.

Una vez realizada la simulacién tomando en cuenta las
condiciones de operacidn de la columna utilizadas en el
trabajo experimental (Ramirez, 2015), se procedié a
llevar a cabo un andlisis de sensibilidad del proceso.

Analisis de sensibilidad de la columna de separacién
batch para la separacion de la 3 metilpiridina

En esta parte, despues de realizar la anterior simulacidon
y con los resultados obtenidos, se procedio a analizar el
efecto de la presién y la temperatura en la pureza de la 3
metilpiridina en el fondo de la columna y su porcentaje
de recuperacién. En primer lugar, se varié la temperatura
promedio del rehervidor en un intervalo de 123 a 1549C,
manteniendo una presion constante de 0.77 atm.

Sensibilizacion de la temperatura

El valor inferior de temperatura seleccionada se escogio

debido a que a partir de esta temperatura a la presion de
0.77 atm se empieza a ver cambio en la composiciéon de
la 3 metilpiridina, por ejemplo a una temperatura de
120°C no se lleva a cabo la separacién. En la tabla 2 se
indica la pureza obtenida de la 3 metilpiridina y la
cantidad en gramos de la 3MP a tres diferentes
temperaturas 123,145 y 154°C. Como se observa en la
temperatura de 123 9C la separacion de los componentes
es muy pobre, posteriormente a 145°C la pureza de la 3
metilpiridina alcanza un valor de 97.4% con una masa de
16.74 g de los 25 gr que se agregan inicialmente y
finalmente a 154°C es la temperatura donde se logra
obtener una pureza de 99% masa de la 3-metil piridina
en el fondo.
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Posteriormente se realizaron siete temperaturas mas, \
para tener un total de 10 diferentes temperaturas en el \
intervalo de 123°C a 154°C, con estas simulaciones se 4%
procedié a graficar la pureza de la 3 metilipiridina y el
porcentaje de recuperacién en un intervalo de tiempo de B n
cero a tres horas a una presion de 0.77 atmosferas. Estas 'E
graficas se presentan en las figuras 15 y 16. 8 %
]
Tabla 2. Fracciones de 3-metilpiridina(3MP) y peso en gramos s
del liquido en el fondo de la columna (W) como funcién del a
tiempo a 123,145 y 1540C. 231
]
Tiempo T=123°C T=145°C T=154°C g
(hn) 3MP W@ 3MP  W(g) 3MP  W(g) §26
(o] 0.501 49.9 0.501 49.9 0.501 49.9
0.158 0.527 45.2 0.548 45.2 0.548 45.2 21 \
0.316 0.545 412 0.605 40.4 0.605 40.4 % \\
0.474 0.557 38.9 0.673 35.7 0.675 35.7 16 — e ———— ====
0.632 0.565 37.4 0.756 310 0.759 310 0.00 0.50 1.00 1.50 2.00 2.50 3.00
0.789 0.571 36.4 0.851 26.2 0.859 26.2 t/hl‘
0.947 0.574 35.7 0.932 215 0.951 215
1105 0576 353 0973 16.9 0.99 6.9 Figura 16. Masa en el fondo en funcién del tiempo, evaluada a
1263 0578 351 0973 16.9 0.99 16.9 distintas temperaturas.
1421 0.579 34.9 0.973 16.9 0.99 16.8
1579 0.58 34.8 0.973 16.9 0.99 16.8 Sensibilizaci()n de la presi()n
1737 0.58 34.7 0.973 16.8 0.99 16.8
1895 058 346 0974 BB 099 167 Tras analizar el papel de la temperatura en la separacion
2.053 | 0581 346 0974 168 099 17 de la piridina y la 3-metilpiridina se prosiguié con
22n 0581 346 0974 168 099 6.7 analizar la influencia de la presion en la separacion, para
2.368 0.581 346 0974 168 0.99 16.6 esto se propusieron cinco presiones: 0.6, 0.77, 1, 1.15 y
2526 0581 34.6 0974 168  0.991 166 1.29 atm. Se selecciond la presién de 0.6 atm que esta por
2.684 0581 346 0974 167 0991 165 debajo dela presién de la ciudad de México que es de 0.77

Al variar la temperatura y graficar la fraccién masa de la
3MP y la cantidad en el fondo como funcién del tiempo se
obtienen las figuras 15 y 16. Estas nos muestran que, al
aumentar la temperatura, se aumenta la pureza de la 3-
metilpiridina pero la masa en el fondo disminuye. Lo
anterior se debe a que al aumentar la temperatura se
evapora mas piridina.

1.00
~—=154°C T e T e ERE e S T
o ekl e e o e g e e o e
09s ——145°C 7
142 °C B ——
0.90 139°C s
136 °C w/
085 -——-133°C &
130°C P
0.80 127°C ‘l’
—128°C g/

075 —123°C ¢

Fraccién 3-metilpiridina

t/hr

Figura 15. Fraccién masa de 3 MP obtenida en funcién del
tiempo, evaluada a distintas temperaturas.

atmy 3 presiones por encima de esta y en todos los casos
se mantiene en estos calculos una temperatura fija de
139°C.

El cambio del valor de la presion se realiza en la carpeta
Pressure/holdups como se muestra en la figura 13, se
coloca el valor de la presién igual a 0.6 atm y se realiza la
simulacién de la columna, los resultados se reportan en
la carpeta “pot results”, “profile results” y “time profiles”,
los resultados se trasladan a una hoja de calculo y se

grafican como se presenta en la figura 17.

Al variar la presidn, se observa que entre menor sea la
presion de operacién en la columna, se obtiene una
mayor pureza de 3 metilpiridina.

Al operar la columna a una temperatura de 139°C y una
presion de 0.6 atm fue posible obtener una pureza de la
3 metilpiridina del 98%, mientras que a una mayor
presién como la de 1.29 atm, presién muy cercana a la
maxima presién posible para que en la simulacién se
seque la torre y marque error, se alcanz6 tan solo una
pureza del 57%, que representa un valor muy bajo
sabiendo que la composicién inicial fue de 50% masa.
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! o Comparacion de la simulacion con el experimento

Como se observa en el renglén 3 de la tabla 3 se obtiene
una pureza de la 3MP de 93.9% y una recuperacion del
63.6% en el fondo de la columna. De los pocos resultados
que se obtuvieron en el experimento realizado en el
laboratorio por Ramirez (2015), reporta a la
temperatura de 130°C y 0.77 atm., una pureza del 90%
con una recuperacion del 60%, en un tiempo de hora y
media lo que corresponde bastante bien con lo obtenido
en la simulacidn.

Fracc. masa de 3MP

En la figura 18 se grafica el perfil de temperaturas
0 02 04 06 08 1 12 obtenido en el experimento realizado en la columna
e batch del laboratorio, como funcién de la altura de la
columna y la obtenida en la simulacién con una
temperatura mayor, en donde se observa perfiles de
temperatura con comportamientos similares.

0.4

Figura 17. Fraccién de 3-metilpiridina en el fondo en funcién
del tiempo a distintas presiones.

Resumen de las sensibilizaciones
Con el fin de comparar el efecto de la temperatura y

presiéon se generd la tabla 3, en donde primero se e

mantiene constante la temperatura y se varia la presiéon 135 ‘—‘\‘-\"\.
y para cada valor de presién se reportan 3 valores de 130

tiempo, teniendo como variables de respuesta la fraccion

. .z 3 125
masa de 3MP y su porcentaje de recuperacion. 2
120 @ Simulacion

En la siguiente tabla se muestran los resultados
. . . 115 @@= Experimento

obtenidos para las variables de respuestas mencionadas

anteriormente a tres diferentes temperaturas 139, 145y we " 0 o w

154°C, cada una con tres presiones diferentes de 0.77, 1 Altura/

. ura/m
y 1.29 y con tiempos de 0.47,0.95 y 1.42 hr.
Tabla 3. Tabla resumen de las sensibilizaciones. Figura 18. Temperatura a distintas alturas en la torre para la
 Temperatura  Ppresién Tiempo Fraccion  Recuperacion simulacién y el experimento.
Simulacién o . h masa de de
© atm oras 3 MP 3MP .
1 139 0.77 0.47 0.671 95.90% Conclusiones
2 139 0.77 095 0.903 77.60%
3 139 077 142 0939 63.60% Tras analizar la respuesta de la pureza y la cantidad de la
* 139 ! 047 0659 o%.10% 3 metilpiridina obtenida, se encontr6 que la eleccién de
5 139 1 095 0.795 70.80% .
6 139 . 142 0823 61.40% temperatura en la columna batch es una variable muy
7 139 129 047 0548 86.70% importante, con la temperatura de 123°Cla separacion es
8 139 129 095 0563 62.40% muy deficiente para lograr una pureza aceptable, mayor
9 139 1.29 142 0.567 81.10% .
0,

1 14 077 047 0673 0620% de un 90%, con una temperatura d.e calentarr.uept.o .de
1 145 077 095 0932 80.10% 145 oC y una hora de trabajo se obtiene 3-metilpiridina
12 145 077 142 0973 6570% en el fondo con una pureza del 97% y mientras que con
13 145 1 047 0.668 95.30% t t d 154 OC 7 1 t
14 14s . 095 078 Tes0% una temperatura de se evaporara la mayor parte
15 145 1 142 0911 6120% de la piridina que se encuentra en el fondo, y se puede
16 145 129 047 0645 92.20% obtener 3metilpiridina en el fondo con pureza del 99%.
17 145 1.29 095 0.733 71.40%
18 145 129 142 073 6620% La presién también es una variable importante del
19 154 0.77 047 0.675 96.40% ., .
20 154 077 095 0951 81.70% proceso: Una presiéon menor permite alcanzar mayores
21 154 077 142 099 66.60% purezas de 3-metilpiridina en el fondo. Sin embargo, al
22 154 ! 047 0671 95.90% bajar la presion y destilar mas piridina, también baja la
23 154 1 095 0928 79.80% . final de 3 iIpiridi 1 fondo. Por1
i 154 . 142 0973 65.00% cantidad final de 3-metilpiridina en el fondo. Por lo tanto,
25 154 129 047 0.666 95.00% se debe cuidar el tiempo y condiciones de operacién para
26 154 129 095 0875 75.20% obtener una alta pureza de 3-metilpiridina sin afectar de
27 154 1.29 142 0.909 60.40%

sobremanera la recuperacion del compuesto.
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