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140 5.4. Validacion de las simulaciones metanol-agua

El modelo matematico mas completo que utiliza Batchsim ofrece la mejor correlacién
(r=0.999). El modelo matematico mas sencillo presentado en este trabajo también ofrece
una correlacién buena. Para el destilado y a Re=1.5, el modelo sencillo con o constante
presenta mejor correlacién que el de a variable.

metanol: x1,simulada {a=cte) =0.979 x1,experimental r=0.987
agua: X2, simulada (a=cte) = 0.956 X2, experimental r=0.987
metanol: X1 simutada (acte) = 1.038 X1 experimental r=0.981
agua: X2, simulada (axcte) = 1.015 X2, experimental r=0.981
metanol: X1.experimental = 1.014 X4 patchsim r=0.999
agua: xz'experimemal = 0.891 xz'ba(chsim r= 0.999

« VALIDACION N°10

En esta validacién se comparan los perfiles de concentracién en el plato 5 de la columna,
para la misma Re=1.5 de la validacion anterior. Las condiciones iniciales son:

Fraccion molar inicial de metanol (1): 0.2
Fraccién molar inicial de agua (2): 0.8
Razén de reflujo: 1.5

Las experiencias y simulaciones comparadas en esta validacion son:

Experiencias

- Experiencia a potencia de calefaccién 2, Re=1.5 . (apartado 5.2.6.2.2.)

Simulaciones propias

- Simulacién N° 3¢, Re= 1.5, a constante. (apartado 5.1.5.)
- Simulacién a Re= 1.5, a variable. (apartado 5.1.6.)

Simulaciones con Batchsim
- Simulacién N° 11c y N°11d, Re=1.5.(apartado 5.3.1.)

En este plato 5, la correlacion matematica entre los datos indicados en la figura 5.4.1.10. es:

metanol: X1 simulada (o=cte) = 0.952 X1 experimental r=0.966
agua: X2, simulada {(a=cte) = 0.986 X2, experimental r=0.966
metanol: X1 simulada (axcte) = 1.068 X1 experimental r=0.866
agua: X2,simulada (a=cte) = 0.848 X2 experimental r=0.866
metanOIZ Xtexperimental = 0.968 XLbatchsim r= 0.990
agua: X2'expefimema| = 1.004 Xz'batchsim r= 0.990

La mejor correlacion es para el modelo de Batchsim y a continuacién para el modelo sencillo
con a constante. EI modelo con a variable no ofrece buena correlacién.
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La correlacién matematica entre los datos es:

t simultada (a=cte) = 1.024 texperimental r=0.951
t simulada (acte) = 0-998 texperimental r=0.988
t experimenta = 1.009 toatchsim r=0.977

La mejor correlacién corresponde al modelo simulado con a variable.

En la siguiente validacion se comparan los perfiles en el destilado para una Re= 2.5

o VALIDACION N° 15

Las condiciones iniciales son:

Fraccién molar inicial de metanol (1): 0.2
Fraccién molar inicial de agua (2): 0.8
Razén de reflujo: 25

Las experiencias y simulaciones comparadas en esta validacion son:

Experiencias

- Experiencia a potencia de calefaccién 1, Re=2.5 . (apartado 5.2.5.4.1.)

Simulaciones propias

- Simulacién N° 2b, Re= 2.5, a constante. (apartado 5.1.5.)
- Simulacién N° 6b, Re= 2.5, a variable. (apartado 5.1.6.)

Simulaciones con Batchsim

- Simulaciéon N° 14a y N° 14b, Re=2.5. (apartado 5.3.2.)

La correlacion matematica de los datos indicados en la figura 5.4.2.2. es:

t simulada (a=cte) = 0.997 tesperimentat r=0.972
t simulada (acte) = 0.981 texperimental r=0.894
texperimenwl = 1.018 toatchsim r=0.925

La mejor correlacién comresponde al modelo matematico que simula con a constante. Asi, al
aumentar la razén de reflujo a 2.5, el modelo con a constante es mejor que el de o variable.
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5.4. Validacién de las simulaciones metanol-agua

5.4.3. CONCLUSIONES

El modelo matematico basado en los balances de materia y en las relaciones de
equilibrio liquido-vapor es un buen modelo para razones de reflujo pequefias y
constantes cuando se trabaja con a variable. Para razones de reflujo superiores el
modelo mejor es el de o constante.

Con los modelos anteriores se pueden estudiar bien por simulacién los perfiles de
concentracion asf como los de temperatura.

El comportamiento del modelo ha sido el mismo a potencia de calefaccién 1 (466.7
W) y a potencia de calefaccion 2 (933.3 W).

El modelo presentado en este trabajo permite un estudio rapido y preciso de la
separacion de la mezcla metanol-agua. Mezclas binarias distintas se podran estudiar
de la misma forma. ’
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6. SEPARACION DE LA MEZCLA TERNARIA CICLOHEXANO-
TOLUENO-CLOROBENCENO

El modelo matematico sencillo utilizado en este trabajo se ha validado bien en el apartado
anterior para mezclas binarias, utilizando el caso metanol-agua como representacion de las
mismas. Ahora el siguiente paso es estudiar coémo se comporta el modelo en el caso de
mezclas ternarias. Se estudiara en particular la mezcla formada por ciclohexano, tolueno y
clorobenceno. La mezcla en estudio esta formada por componentes organicos volatiles y el
objetivo es conocer como se pueden separar los componentes de esta mezcla por
destilacion batch, para que puedan reutilizarse en las propias plantas que los producen o
puedan venderse a terceros. La mezcla en estudio no es una mezcla a simple vista facil de
separar, pues los tres componentes presentan caracteristicas distintas. Uno de los objetivos
es ver cOmo se comporta esta mezcla con el modelo en estudio. Si para una mezcla poco
favorable a nivel de separacion, el modelo se comporta bien, podremos afirmar que el
modelo sera adecuado para la simulacién de mezclas ternarias o multicomponentes mas
ideales.

Los componentes de esta mezcla ternaria son utilizados como disolventes en muchos
procesos de fabricacion y también como reactivos de sintesis. De ahi, la importancia de su
recuperacion.

En la bibliografia consultada no se ha encontrado referencia alguna sobre la mezcla
ciclohexano-tolueno-clorobenceno. Cabe mencionar que son muy pocos los trabajos
experimentales publicados sobre destilacion batch. En concreto, para mezclas ternarias, la
referencia experimental para muchos autores que realizan trabajos tedricos es la de los
autores Nad, M. y Spiegel, L. que publicaron en el 1987 un trabajo experimental de
separacién por destilacion batch de la mezcla ciclohexano-tolueno-n-heptano. Aun
actualmente son muchos los autores que se refieren a este trabajo.

El estudio de la mezcla ciclohexano-tolueno-clorobenceno en este trabajo comprende
distintas partes. En primer lugar se realiza la simulacion de la mezcla ternaria (apartado 6.1.)
para ver si el modelo es capaz de predecir la separacién de la mezcla ternaria. A
continuacion se realiza el estudio experimental de separaciéon de la mezcla en la planta
piloto, en distintas condiciones (apartado 6.2.). Los resultados obtenidos con el modelo se
comparan con los obtenidos con el simulador comercial Batchsim de Pro/ll (apartado 6.3.).
Finalmente se validan los resultados obtenidos por simulacién con el modelo utilizado,
utilizando los resultados experimentales y comparando con Batchsim (apartado 6.4.). Este
altimo apartado nos permitira conocer si el modelo utilizado permite estudiar por simulacion
mezclas ternarias.

6.1. SIMULACION DE LA MEZCLA

Para simular la mezcla ternaria se seguiran los mismos pasos que en la simulacién de la
mezcla binaria. En primer lugar se adapta el modelo matematico a la mezcla ternaria. Se
estudia el equilibrio liquido-vapor de la mezcla, imprescindible para la destilacién batch. Se
adaptan los programas realizados en Fortran 77 a la mezcla ternaria y se realizan distintas
simulaciones para conocer como se comporta el modelo.
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Los distintos diagramas de equilibrio nos indican que la mezcla ciclohexano-clorobenceno es
la que presenta mejor separacién y la mezcla tolueno-clorobenceno la que presenta mayor
dificultad de separacion, tal como era de esperar, pues sus respectivos puntos de ebullicién
son mas proximos que los del ciclohexano y clorobenceno.

A partir de los datos anteriores, la volatilidad relativa media de los componentes de la
mezcla ternaria, ciclohexano (1), tolueno (2) y clorobenceno (3) es:

a4z = 5.51 d2s= 1.77 o33=1

Las constantes de Antoine y la presion critica para cada componente se indican en la
siguiente tabla:

Tabla 6.1.2.1.Constantes de Antoine para ciclohexano, tolueno y clorobenceno.

Componente Aq Ay As Presidn critica/mm Hg

Ciclohexano 5.473055 5030.253 371.2755 30525
Tolueno 5.944251 5836.287 374.7450 30780

Clorobenceno 5.881747 6571.377 365.2812 33900

En la tabla 6.1.2.2. se indican algunas propiedades de los componentes de la mezcla.

Tabla 6.1.2.2. Propiedades del ciclohexano, tolteno y clorobenceno.

Propiedad Ciclohexano Tolueno [Clorobenceno
Férmula quimica CeHiz C;Hs CeHsCl
Masa molecular . 84.18 92.15 112.56
N° CAS 110-82-7 108-88-3| 108-90-7
Temperatura de fusion (°C) a 760 mm Hg 6.47 -95 -45.6
Temperatura de ebullicién (°C) a 760 mm Hg 80.7 111 132
Densidad del liquido (g/ml) a 20°C : 0.779 0.867 1.106
Solubilidad en agua (mg/l) a 20°C 55 515 500
Temperatura critica (°C) 2804 319 359
Presion critica (atm) 40 41.6 44.6
Presién de vapor (mm Hg) a 20°C 95 10 8.8
Temperatura de autoignicién (°C) 245 480 638
LEL (% en volumen) a298 Ky 101.3 kPa 1.3 1.2 1.8
UEL (% en volumen) a 298 Ky 101.3 kPa 8 71 9.6

6.1.3. PROGRAMAS REALIZADOS

Los programas base utilizados han sido los mismos que para la mezcla binaria. Permiten
calcular la temperatura y la composicién en cada plato de la columna a lo largo del tiempo
que dura la destilacién. Las relaciones de equilibrio entre la fase gas y la fase liquida se
calculan a través de valores de volatilidad relativa (o) constantes.

6.1.4. SIMULACIONES REALIZADAS

Se han realizado varias simulaciones para estudiar la separacién por destilacién batch de la
mezcla ternaria ciclohexano-tolueno-clorobenceno a presién atmosférica. La carga inicial en
el calderin, el nimero de platos de la columna y el valor medio del holdup en los platos, se
han escogido de acuerdo con los datos de la planta piloto en la cual se van a validar
posteriormente las simulaciones.
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Los valores de las co

son:
- Carga inicial en el calderin, en moles 57.21 moles
- Nimero de platos de la columna 15

- Valor medio del holdup, en moles 0.036 moles
- Valor de los incrementos DELTA: 0.005

Las variables de trabajo segun cada simulacién son:

- Fraccién molar inicial de ciclohexano, x; inicial

- Fraccién molar inicial de tolueno, x; inicial

- Fracciéon molar inicial de clorobenceno, x; inicial
- Razén de reflujo, Re
- Volatilidad relativa ,a
- Tiempo de estabilizacién a reflujo total

- Caudal de destilado en moles/min, D

- Tiempo en el cual se parara la simulacién, TFIN

nstantes que en todas las condiciones de trabajo tienen el mismo valor

De las distintas simulaciones realizadas, en la tabla 6.1.4.1. se indican dos de ellas, que se

muestran con detalle a continuacion.

Tabla 6.1.4.1. Simulaciones con los programas propios para la mezcla ciclohexano-tolueno-clorobenceno.

Fraccion Fraccién Fraccion Re Tiempo a Caudal de Tiempo total
N° molar inicial | molar inicial | molarinicial reflujo total | destilado ,D | de destilacion
simulacion de de de
ciclohexano [ ciclohexano [ ciclohexano (min) {(moles/min) TFIN __ (h)
1 0.321 0.316 0.363 1 60 0.30 48
2 0.360 0.330 0.310 2.34 60 0.15 7.9

¢ Simulacion N°1

En esta simulacidn se trata de estudiar como evoluciona la mezcla ternaria inicial cuando la
columna trabaja a razén de reflujo de 1 y con el modelo de a constante. Los datos de la
simulacién son:

X ciclohexano Iniclal = 0321 s X tolueno Iniclal = 0.316 » X clorobenceno Iniclal = 0.363 y Q3 = 5.51 :
oz3 =1.77; as; =1 ; Tiempo a reflujo total = 60_min ; Re =1.0 ; D = 0.30 moles / min ;
TFIN = 4 h 50 min (290 min)

En las siguientes figuras se indica el perfil de concentraciones obtenido en el destilado y en
los platos 5 y 10 de la columna respectivamente. El plato 5 es el mas préximo al destilado.
Tal como puede observarse, el grado de separacion de esta mezcla no tiene el mismo
comportamiento que la mezcla metanol-agua, anteriormente estudiada. De los tres
componentes de la mezcla ternaria, el que presenta un grado de separacién mejor es el
ciclohexano, que es el componente mas volatil de la mezcla. ‘

En el destilado (figura 6.1.4.1.) se obtiene ciclohexano, como componente practicamente
puro, durante un tiempo de 60 minutos, una vez transcurrido el tiempo a reflujo total. El
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6.1. Simulacién de la mezcla

e Trabajando con un tiempo a reflujo total concreto, un aumento en la razén de reflujo
implica:

(o]

o]

o

o

o)

Un aumento en el tiempo total de destilacion.

Una disminucién en el caudal de destilado.

La obtencion de ciclohexano practicamente con la misma pureza y el mismo
grado de separacion.

La obtencion de tolueno mas puro (84% en moles a Re=2.34 y 59% en moles
a Re=1).

La obtencién de clorobenceno mas puro (98% en moles) y con un grado de
separacion mas elevado (33.2% a Re=2.34 y 13.3% a Re=1).

e En las simulaciones realizadas, la carga del calderin, el hold-up en los platos y el
tiempo de estabilizacion se han escogido a partir del conocimiento experimental de la
separacién de la mezcla ternaria en la planta piloto.

e Sera necesaria la validacion del modelo con los resultados experimentales obtenidos
en la planta piloto.
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