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I.ANTECZDENTZIS.

I.I INPORTANCIA D RESINAS ANINO. Las resinas de urea
y melamina formaldehido, comparadas con las otras resinas de es-
te tipo, son consideradas las m4s importantes industrialmente.
Ninguna otra clase de resinas ha alcanzado un volumen de produc-
cién comparable. Zntre la gran variedad de usos industriales de
estas resinas amino podemos mencionar: en la formulacién de bar-
nices, como esmaltes automotivos, esmaltes de homolacas cataliza
das 7 esmzltes industriales, como adhesivos en ensambles de made
ra, laminados y pegamentos para ensambles en general, as{ como -
también para moldes plésticos.

I.2 ANTZCZDLNTZS HISTORICOS. Los productos de condensa
cién de la urea y el formaldehido fuerdn conocidos a fines del -
siglo pasado. Inicialmente los productos de reaccién que informé
Goldsmidt en 1896 fuerdn en la mayor parte insolubles, de ningin
significado comercial 6 uso. Estos materiales se prepararén ha--
ciendo reaccionar cantidades variables de la urea con el formal-
dehido bajo condiciones 4cidas. En I908, Einhorn y Hamberger ci-
mentarén la base sobre la cdal las resinas amino se pueden utili
zar, fundamentados en la formacién de la mono metilol urea y di-
metilol urea. Estos materiales que actualmente son los componen-
tes bdsicos de la producciédn de resinas de urea sc preparan por
la reaccién de la urea con el formaldehido bajo condiciones me-—-
dianamente alcalinas, '

En I930, Ripper describio la preparacién de resinas de
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urea deshidratadas las cuales van acompafiadas por la reaccién de
la urea con el formaldehido en presencia de solventes orgédnicos,
tales como butanol e isobutanol.

La melamina como un compuesto qufmico fué descubierta
por Liebig en I834, pero no tuvo uso comercial en la industria -
de la resinas sino hasta I930. Las posiciones reactivas son més
numerosas en la melamina que en la urea, resultaﬁdo una conver--
sién més rdpida, una mayor dureza, incrementa la resistencia qui
mica y tiene mayor estabilidad térmica.

I.3 QUIMICA D. LAS RESINAS ANINO. La reaccién primaria
bédsica entre un aldehido, representado por el formaldehido, y la
urea § la melamina es similar. Bajo condiciones adecuadas en una
primera etapa de la reaccidén se realiza la combinacién del alde-
hido con el nitrogeno de un grupo amino. La reaccién entre el ma
terial inicial y la polimerizaciﬂn del producto de condensacién
intermedio, tienen un alto grado de complejidad y es afectada --
por un gran nimero des variables, de las que se mencionan las si-
guientes:

a. Relacién mol de los reactantes.

b. Nimero de grupos amino reactivos.

c. Grado de reactividad del grupo amino influenciado
por otros radicales funcionales en la molécula.

d. pH de la reaccién.

e. Tiempo y temperatura de la reaccién,

f. Concentracién de los reactivos.
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g. Presencia y proporcién de l1liquidos no acuosos ----

tales como alcohol en la mezcla de reaccién.

Entre la variedad de productos en que se pueden cla=--
sificar las resinas amino se encuentran las resinas de urea-for-
maldehido y melaming-formaldehido esterificada con butano o in--
sobutano. Este trabajo estd enfocado en este tipo de resinas - =-
para la resolucién del problema que se presenta én la eliminacién
de agua durante la esterificecidém del producto.

I.4 RESINAS DE UEA-FORMALDEEIDO. En general para la-
preparacién de resinas de urea-formaldehido, la relecidén de for-
maldehido & urea es de 1.5 : I y los valores del pH se mantienen
por lo general en un intervalo de 7 a 8, Un primer paso de - --
reaccién de estas resinas de urea-formaldehido implica la fcrma-
cién de derivados metilol tal como la m nometilol y la dimetilol
urea. Este tipo de reaccidn es réferido como reaccidén de adicidn
metilolacién 6 hidroximetilacién y se puede ilustPar como el si-
guiente ejemplo: .

NH-CH—~0OH NH=CH,- OH
P78 | =
NH,=C=NH, + CHy=0 H—> £=o + CHPO — c=o
[
o Nh, NH —~CH—OH
UREA FORMOL MONOMETILOL OIMETUOL UREA
UREA Z
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En el-segundo paso la reaccién se lleva en condiciones -
écidas para completar la polime;izacidn final del producto, no
se puede definir exactamente las estructuras lineales o ramifi-
cgdas de polimerizacién debido a la complejidad de la reaccidn,
se puede considerar, sin embargo, que existen dos tipos de es---
tructuras la metilen urea (I) y la dimetilen urea(2) son conside
radas como aceptables unidades repetitivas y se obtienen de la =
condensacién del producto bajo condiciones dcidas como se ilus--

tra en la siguiente reaccién

NH-CH, ~ OH == NG =
) Ry 55.5 |
H

C=0 —_—> c=0 + H20
) |
NHy NH, METILEN UREA (1)

----- N—CH,——-~-
NH—=CH-OH l_ 2
P Py 55.5 o ¥ amp
¢=o IR - g

DIMET|

NH=C 1_~OH LEN UREA(2)

2

Las resinas de urea-formaldehido qué se utilizan para
recubrimiento son preparadas por alkilacién de la metilol urea -
en presencia de exceso de alcoholes menohidricos y catalizadas -
por un 4cido fuerte. E1l butanol es el alcohol mds comunmente em-
pleado. La alquilacién de la metilol urea usualmente no se lleva
a cabo por completo., Una variedad de resinas, varierdo en el ta-

mafio del polfmero y grado de alquilzcién de los grupos metilol,-
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son fabricados para diferentes usos en recubrimientos.
Una mezcla de metilol urea y butanol en presencia---

de dcido fuerte y agua puede ser representada por la siguiente-

reaccién en equilibrio:

R=NH=C O=NH=CHy~OM + CH,OH&—> R-NH-CO-NH-CH,-O-C,Hy + H,0

BUTANOL

En presencia de exceso de butanol y por la continda--
eliminacidén del agua, el equilibrio de le reaccidén se rompe ha-
cia 1z derecha. Las resinas de urea butiladas son solubles en -
butanol o en mezclas de butanol con xilol o toluol.

En gencral la reaccién de melamina con formzldehido -
es similar en muchos aspectcs a la quimica de las resinas de --
urea-formaldehido, principalmente la que se lleva a cabo la es—-

terificacidén con butanol.

il
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El proposito d. esta tesis es el de encontrar un metpo
do mds factible, para resolver el problema de lz climinacidn de
agua y recuperacién de alcohol butflico en la produccidn dc re-
sinas amino solubles en butanol.

Las metas de este proyecto son las d2 obtener una re-
duccidn de gastos en la produccidn de estas resinas amino con--
tando para ello con dos columnas dec rectificacién que nos permi
ta separar eficientemente el alcohol butflico del agua, y con -
eso evitar la recirculacién usual del alcohol humedo, y la per-
dida del alcohol gue arrastra el agua al ser desechada.

Este nuevo metodo que implica un sistema de recupera-
cién de dos columnas provee la recirculacidén inmediata 21 proce
so de alcohol butflico libre de agua y la completa eliminacién
de agua sin ninguna pérdida de alcohol. La recuperacidn del ---
alcohol se éfedfua simultaneamente con la producciér de la resi
ne,

El disefio del equipo para cste sistcma estard btasado
en los equipos que sz usan actualmente. Un sictema dz instalaci
6n moderno para la produccién d2 resinas amnino solubles cn buta

nol, estando ya en cperacién, equipo de condensacidn ; decanta-

cidn, instrumentaciédn ;7 tanques de¢ 2lumacenanicnto adjunto para
una mayor facilidad de¢ descarga del condensado,.
Z1 disefo del sistema estard basado en la recup.ra——-

cién del alcohol vutf{lico normal o alcohol isotutf{lico quedan--

=T 0=



do definido que los alcoholes menores o mayores deben ser omiti-
dos del disefio espec{fico, N-butanol e isobutanol cubriran mis

del S0 % del volumen de produccién.
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III. I NVESTIGACION PRL4VIAL.

Resumen de las varies técnicas usadas para eliminar --
agua y conservar alcohol en la produccién de resinas amino solu
bles en alcohol.

Entre la serie de problemas que se pres:zntan durants -
la produccién de resinas amino solubles en alcohol uno de los -
mas graves ha sido la correcta eliminacidén del agua durante la
esterificacidn del producto del sistema mutuamerte scluble ena=
tre el alcohol y el agua, y la recuperacidn é conservacidn del
alcohol. Zxisten tres sistemas bdsicos qus han hido evolucionan
do para la resolucidn de cste problema y que se pusdec resunir -
como sigue:

I.- Durante la esterificacidén del producto en la fabri
cacibén de resinas zmino con butanol los princros proceso:s pera
la produccidn de estas resinas solubles en alcohol estuvierédn -
basadas en una simple eliminacidn del destilado, butanol y agua,
a recipientss de lcs cualess l=z éapa de agua fué més tarde dreng
da y desperdiciada conteniendo cerca del 10% de.butanol, en tan
to que la caps de butanol contsrnicnde el 2C5 de agus disuelta -
fué utilizads en proceuc. postericres de ecte mismo tipo de re-
sinas & llevado a columnas de destilacidn para la rscuperszcidn
del butarnol puro. Zste sistcmz2 no aplico el usc de Zecantadores

nos permitieren rccircular el buteanol huwedo al miswme pro-

[\]

qu
ceso que lo produjd.

Zsto tenia cormo conseccuencia la acumulacién del tarnque de al

il B
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macenamiento del alcohol humedo durante los varios procesos efec
tuados.

2.- Considerables progresos se hicieron cuando se lo--
graron utilizar un sistema de recirculacién y decantacién en el
proceso. Esto hizo posible la eficiente separacién por medio del
decantador de la fase butanol y 12 fase agua, que gl mismo tiempo
podfa ser recirculada directamente al reactor, mientras que la -
fase acuosa era eliminada del sistema. Aunque esto simplificé al
go del problema del almacenamiento del alcohol, persistia el pro
blema de la recirculacién infinita del agus disuelta en la fase
butanol durante su recirculacidédn y la perdida.del IO% del buta--
nol el ser arrojada el agua al drenaje. La fig. No. I nos mues--
tra el diagrama de flujo de este sistema.

3.- Existe un tercer mqtodo para la reduccién de la --
cantidad de agua manipulada en tal produccién de este tipo de re
sinas. Este implica lz substitucidén usual de la solucidén diluida
de formaldghido o el uso de soluciones céncentradas de butanol -
6 isobutanol con formaldehido conocidas comercialmente con el --
nombre de formacel. Asf una parte considerable del agua que es
mane jada durante lz produccidn de este tipo de resinas se redu--
ce, siendo necesario eliminar solamente el agua resultante de --

la reacciédn misma. Z1 costo de soluciones de este tipo no re-
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sulta econdmicam:nte satisfactorio y no puede ser considerada--
una tuena alternativa sobre todo en compafifas que producen su -
propio formaldehido y en donde volumenes razonablemente altos =
de resinas amino son producidas.

Un cuarto sistema es aquel que implica la instalacién
de un sistema de dos columnas de rectificacién para ls resolu--
cién del problema de separacién del agua y recuberacidn del bu-

tanol y el cual es objetivo de esta tesis.
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IV. ADAPTACION DE EQUIPO.

4.1 ADAPTACION DE EQUIPO.- La adaptacién del equi
po utilizado para la recuperacién de alcohol butf{lico en la -
produccién de resinas amino estard basado de acuerdo a el e--
qgipo de produccién existente. Esto es se incorporard un sis-
zéma de recuperacién de alcohol en la instalacién del sistema
en operacién, incluyendo el sistema de condensacién, decanta-
cién e instrumentacién. E1 disefio de este sistema de columnas
de rectificacién estard basado en la recuperacién de alcohol
butflico e isobut{lico del agua. La recuperaciém de alcohcl -
més pesado serd omitido del sistema especifico. Todas la su—
perficies del equipo en contacto con el producto reaccionante
deberd ser hecho de dcero inoxidable § vidrio.

El diagrama de flujo en la fig. 2 nos muestra la
combinacién final de ambos sistemas, el viejo sistema de recu
peracién de alcohol por la recirculacién del mismo a través
del decamtador directo a el reactor y el nuevo sistema de a—
daptacién de dos columnas de rectificaciém.

Este diagrama nos muestra en su nivel de eleva-—
cién adecuade el sistema, siendo esto un factor importante pa
ra comprobar que s0lo un sistema de bombeo es necesario para
recircular el alcohol puro proveniente de la primera columna
de rectificaciém. El sistema serd de total control autométi—
ce.

La adaptaciém de columnas de rectificacién estard
basado de acuerde a la produccién hora de butanol-agua duran-

=8~
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te el cicle de condemsaciém en el procese de producciém de u-
na resina de urea~formaldehido butilada. La produccién de re-
sinas de melamina-formaldehido es similar,

4.2 DESCRIPCION DEL PROCESO (USO DE LAS COLUMNAS IE
RECTIFICACION).- E1 formaldehido al 37 % en solucién acuosa -
es cargado al reactor donde se ajusta a un PH alcalino utili-
zando amoniaco. La urea es adicionada en una relaciém molar -
de 2:I formaldehido urea. La masa reaccionante se calienta a

una temperatura de 50-60°C donde se mantiene por I hr, IS min,

"tiempo durante el cdal el primer paso de la reaccién se lleva

a cabo por la formacién de grupos metilol (reaccién de adici-
én & metilolacidén). Un segundo paso de la reaccién serd la —-
formacién de unidades monomlriqas por la unién de puentes me-
tilen por condensacién de agua, la cial una parte es elimina-
da por destilacién a presién atmosférica. E1 termino de este
segundo paso, estard determinado por el incremento de viscosi
dad del producto por la continua eliminacién de agus.
Inmediato a este paso viene la esterificacién del

producto por la adicién de m-butanél, la polimerizacién final
del producto es llevada adecuadamente a temperaturas de 90 a
118°C y por adicién de dcido fosférico en pequefia proporcién
para bajar el PH a condiciones 4cidas de 5-5.5 que favorece -

la esterificacién del producto.
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Durante la esterificacidén el agua es continmamente
eliminada a través del condemsador, manteniendo el preceso a
temperaturas de 90-II8°C (subiendo la temperatura gradualmen-
te) esto provoca la formacién de la mezcla butanol-agua debi-
do a la miscibilidad de ambos componentes a esa tem;ﬁentura,
esta mezcla es llevada, como ‘se dijo anteriormente, a través
del condensador en su punto de ebullicién, donde al condemsar
los vapores la miscibilidad de smbos componentes se rompe ‘pa_g
cialmente al depositarse el flujo de la mezcla en el dscanta-
dor a baja temperatura (25°C). ‘

En el decantador habréd la formaocién de dos oepas, u
na inferior de agua la cial contiene un I0 % de butanel y la
segunda capa de butanol que se deposita en la parte superior
conteniendo un 20 % de agua.

La capa de butamel es bombeads a la parte superier
de la primera columna de rectificaciém donde la mezcla de bu-
to.nol-u_gua es distribuida per la tapu' superior por medio de -
un anillo de toberas & una temperaturs de 25-30°C Esta mezcla
o8 distribuida a través de la torre donde es llevada a su pun
to de ebmlliocién. E1 equilibrio butanol-aguas se rompe a 10 —
lar;p. d8 la torre obtemiendo, como condensado, el componente
de més bajo punto de ebullicién en este caso el agua (92°C).
Pars santener el equilibrio vapor-lfquido entre estos compone
ntes e® utiliza un pequefio reboiler que mantiene en ebullicién
la mescla butanol-sgua. Como el maximo calentamiento se alcan



za en la parte inferior de la torre, el butandl que tiene un -
punto de ebullicién de II5°C se recupera como residuo con 98%
de pureza el cdal se recirculas por gravedad nuevamente al reac
tor para su continuo proceso.

La capa més rica de agua del decantador se manda & —
la tapa del rectificador mimero dos. Utilizando como medio de
calentemiento igualmente un reboiler el producto residual de
composicién tan cercena a el agua pura es obtenida. En tanto -
que como producto conden‘sado una mezcla de butanol con bajas =
concentraciones de agua (2 %) es recirculada nuevamente al con
densador, consecuentemente un condensador comin es usado en —-
ambas torres.

Una vez eliminada el agua en su totalidad utilizando
el sistema de columnas de rectificaciém el producto es llevado
a la viscoeidad deseada por destilacidédn con vacio del butanél

sobrante, el clal es recuperado para posteriores procesos.
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V. CALCULOS DE CCLULNAS DE LZCTIIICACICN.

5.1 DEZSTILACICN.- La diferencic de compocicidn en
el equilibrio entre las fases de vapor y del 1liquido pueden u-
tilizarse para separar determinados componentes 6 mezclas de =-
estos. El equipo industrial diseficdo para las operaciones de-
transferencia vapor+lfiquido se elabora de modo que sea posi- -
ble el {ntimo contacto entre ambas fases, asi{ como su separa--
cién y manipulacién posteriores. En los aparatos los vapores-
burbujean por una fase lfiquida continua, las gotas del liqui--
do pueden caer en el seno de una fase de vapor ¢ ntinua y se -
pueden estgblecer una amplia superficie de contacto entre las-
dos fases.

Diversos autores definer. esta operaciédn unitaria - -
dando su particular punto de vista o enfoque, asi{ podemos ver-
que:

Brown, especificamer.te define a la destilacién como-
la operacién de separar los vzpores desprendidos por los liqul
dos al calentarlos en una retorta 6 alcmbique y condensarlos de
nuevo, comprende por lo tanto la evaporacién y la condensa- —-
cién.

Van Winkle conceptda a la destilescidén como la opera-
cién unitaria utilizada para la evaporaciédn de unza serie de --
componentes por medio de la diferencia de wvolatilidades que —--
existen entre ellos y es escencial que en este proceso exista-
un contacto {ntimo entre la fase liquida y le fase de vapor.

Ocon-tojo entienden con el nombre de destilacién - -

=D Y



a la separacién de los compon:ntes de una mezcla liquida por
vaporizacién de ella, de tal menera que la composicién del va
por obtenida sez distinta de la composicién del liquido resi-
dual.

De lcs anteriores definiciones podemos extraer las-
siguientes carccteristicas de este método de separacién:

A. Cxiste una relacién intima entre ia transferen--
cia de calor y la transferencic de masa,

B. La evaporacidn § condensacidn de las substancias
que componen la mezcle nos hace hablar de calores latentes de
‘vaporizacién y algunas veces de calores de solucién.

C. A la destilacidn le concierne la separscién de so
luciones donde la volatilidad de los componentes es aprecia- -
ble.

D. En vez de introduéir una nueva substancisg dentro-
de la mezcla para dar origen a una segunda fase como el caso =
de la sbsorcién, la nueva fase es creada de le solucidn origi-
nel ya sea por vaporizacién 6 condensacién.

Pera separar los componentes de una mezcle liquida -
por destilacién, es condicién necesaria el conocimiento de - -
les relaciones de equilibrio entre ambas feses para la resolu-
cién analitica de los problemes y equipos presentados al mo- -
- mento de destilar.

Hay cuatro variables: La presién, la temperatura y -

la concentracién del componente A en la fase liquida y en la -

-25-



gaseosa. Si la presién es constante, entonces solo una varia-
ble podemos fijar quedando las otras dos como variables depen
dientes. As{ fijemos la concentracién en la fase 1lfquida en—
tonces la temperatura y la concentracién en la fase gaseosa ~
depende de las variables fijadas con anterioridad en que son

presentadas en los diagramas de ebulliciéa.

Existen tambien los diagramas de eqnilibrio que re-
presentan las composiciones del lfquido frente a las de vnﬁor
a la temperatura de equilibrio y a la presién total constan——
te.

Para lograr el intimo contacto necesario entre las
fases lfquida y de vapor, interesa que la superficie y el ——-
tiempo de contacto sean suficientes. En la practica este con-
tacto se logra con dos dispositivos diferentes: La columna de
platos que retiene el 1fquido a través del cial se ve ebliga-
do a pasar el vapor y el de las columnas 6 torres empacadas -
sobre el cial se basé el disefio de muestra adaptacién de equi
Po para separar el butanol del agua.

_ La columna de rectificacién empacada § de relleno -
consiste en un cilindro vertfcal cargado con un cierto tipo -
de material a los que denominamos empaques & cuerpos de relle
no, de ah{ el nombre de nuestras columnas. Este material pro-
duce el contacto intimo entre el liquido y su vapor al despla
zarse el lfquido que es dispersado en forma de pequefias gotas

y escurre hacia abajo por el lecho empacado.
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El material de relleno esta soportado sobre un enre
jade € parrilla, situado en el fondo de la torre. E1l 1fquido
8% carga por la parte superior del material de relleno, media
nte una placa distribuidora (placa perforada) y el vapor se -
introduce por debajo del enrejado que sostiene el empaque.

Las ventajas del flujo a contracorriente y conductos
multiples se consiguen en este tipo de columnas.

Este tipo de torres se usan en corrientes que tienen
pﬁntos de ebullicién huy cercanos, con demasiadas etapas de -
equilibrio; poca retencién de 1fquidos como la destilacién de
materiales termosencibles, de cariente muy corrosiva se logran
cuando se destilan materiales de muy alta viscosidad y cuando
la caida de presién es muy baja.

La velocidad de transferencia de masa depende del -
contacto superficial entre el lfquido y el vapor, esta veloci
dad se puede aumentar con ciertos accesorios como toberas u -
otros accesorios, pues el lfquido es introducido en forma de
pequeflas partfculas que preferentemente son turbulentas, mien
tras que el gas corre hacia arriba por los orificios de los

empaques.

5.2 MEZCLAS AZEOTROPICAS.- Aunque en la mayoria de
los 8istemas binarios uno de los componentes es méds volatil
qué el otro en el rango de composicién completo, existen al--

gunos sistemas donde un componente es més volatil solamente -



en una parte del rango de composicidén. Dos sistemes son mos—-
trados en la fig. 3 acetato de etilo - etanol y cloroformo -

acetona. En este Wltimo caso por ejemplo, el cloroformo es -
menos volatil que la acetona arriba del 66 % de concentracidn
del cloroformo; méds alla de esta concentracién, el cloroformo
es mds volatil. En el punto de concentraciédn del 66 % ambos -
componentes tienen la misma volatilidad; esto es la composici
8n del vapor y del 1fquido son identfcos. lMezclas en las cua-
les es posible la volatilidad sea reversible son conocidas co
mo mezclas azedtropicas, y la composicién sobre la cdal se to
man como reversibles es la composicién en donde la concentra-
cién del 1{quido y el vapor son iguales llamada composicién

azeotrdpica, 6 simplemente el azeétropo., El 1fquido azetrdpi-
co puede consistir de una sola fase 8§ de dos fases immisibles.
En el primer caso el azeotrdpo es homogeneo mientras que en -

el Yltimo caso es hetereogeneo.
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Los dos azeotropos mostrados en la fig. 3 ambos son
homogeneos. La presencia de un azeotropo frecuentemente previe-
ne, a una mezcla binaria, cuando esta siendo separado en dos —--
productos esencialmente puros. Los azeotropos pueden ser de ebu
1licién médxime 8 minima a una presién total dada. Esto es sus -
puntos de ebullicién pueden ser menores & més grandes que el pu
nto de ebulliciédn de los componentes puros. Zsto se muestra en
las figs. 4 y 5 para los mismos sistemas mostrados en la fig. 3

- Para los sistemas en los cuales forman azeotropos ho

mogeneos pero en los cuales la curva de vapor-presién no se cru
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za, el azeotropo serd de ebullicidn minima si los coeficientes -
de actividad son mayores que la unidad y los azeotropos serdn de
ebullicién mdxima si los coeficientes de actividad son menores -

que la unidad.
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Los principios de coeficiente de actividad pueden -
ser usados para predecir la variacién de composicidn azeotrdé-
pica con presién y temperatura.

Lzeotropos heterogeneos; todos los lfquidos de dos
fases en el punto de ebullicién formsn un azeotropo heteroge-
neo. =n este caso solo los limites de solubilidad son conoci-
dos. Conciderermos por €jemplio el sistema n-butanol-agua mos--
trado en la fig. 6, la composicién del 1fquido entre O y 3 &
en mol de butanol y entre 40 y ICO0 % en mol de 1fquido es ho-
nogeneo (una sola fase). Pero cualquier composicidén del 1fqui
. do en ebullicidn emtre 3 y 40 % en mol de butanol se rompe en
dos fases, la corposicidn entre las cuales se encuentra el 3

<

y 40 ¢ en mol.
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Las cantidades relativas de las capas varian de--—-—

pendiendo de la composicidén total, pero la capa de composi----
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cién en equilibrio estan siempre entre 3 y 40 % en mol. E1 di
agrama indica que el 25 % en mol del butanél forma un azeotrd
po hetercogeneo; esto es, una condicién existe donde las com-
posiciones del vapor y el lfquido son iguales. Actualmente,--
por supuesto, aunque la fese lfquida puede tener una composi-
cién total del 25 % en mol de butanél, consiste en separar --
las capas de composicién del 3 a2l 40 % en mol. Despreciando -
las cantidades relativas de las dos capas lfquidas presentes,
la composicién del vapor en el equilibrio siempre es del 25 %
de butanol.

Mezclas azeotrdpicas de ebullicién méxima y minima
de loé tipos mostrados pueden ser separados por los metodos -
normales de cdlculo como McCabe-Thiele y Ponchon-Savarit, e-—-
xepto que serd imposible obtener dos productos de composicio-
nes los cuales puedan caer sobre lados opuestos de la composi
cién azgotrdpica. En la rectificaciédn de azeotrdépos de ebulli
cién minima, por ejemplo, el producto destilado puede ser tan
cercano a la composicién azeofr6pica como se desee. Pero el -
producto residual serd més rico en A ¥ en B dependiendo que -
la alimentacién sea méds rica o menos que la mezcla azetrdpica.
En el caso de mezclas de ebullicién méxima, el producto resi-
dual serd siempre aproximado a la composicién azeotrdpica. Es
tas mezclas pueden algunas veces ser separados completamente
por adicién de una tercera sibstancia.

Mezclas insolubles las cuales forman azetrépos de -
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dos fases lfiquidas pueden ser, sin embargo, completamente se-—-
paradas aprovechando el uso de dos rectificadores. Esto de--
pende del factor que lo condensado del destilado forme dos so-
luciones liquidas sobre lados opuestos a la composicién azeotrd
pica. Consideremos la separacidén de la mezcla cuyo diagrama de-
equilibrio vapor-l{fquido es mostrado en la fig=-7 donde la ali--
mentacidn tiene la composicién Zp ¥y los 1{mites de solubilidad-
son X7 y Xy en el punto de ebullicién. Si 1la alimentacidn‘-
se introduce dentro del rectificador I de la fig. 8 es evidente
que el producto residual de composicidn XWI puede ser tan cerca
namente a B puro como se desee, La seccién de enriquecimiento-
puede contener suficientes etapas para producir vepor aprove- -
chando la composicién M tal como el vapor YDI Este vapor cuando
condensa totalmente a la mezcla K en su punto de ebullicién for
ma dos liquidos insolubles de composicidén Xqr ¥ Xpyp €1 cdal —-
puede ser decantado como se muestra. La capa que es més rica en
B es recirculada a la tapa de la column# I como reflujo. La 1{=-
nea de opéracién de enriquecimiento para la columna I luego pa-
sa a través del punto YhYDI, X=XRI como se muestra en la fig. -
8 y su pendiente serd la relacién liquido/vapor en la seccién -
de enriquecimiento.

La capa més rica en A del decantador fig. 8 se manda-
a la tapa del rectificador II la cual contiene una sola sec- --
cién de estripping 6 agotamiento. Es evidente que la fig 8 que-

el producto residual de composicién XWII puede ser tan cercana-
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mente a A puro como se desee. El vapor total de la torre II --
serd de composicién Yorr el cdal cuando condensa totalmente co
mo mezcla N, produce los dos midmos lfquidos insolubles como -
el primer destilado, consecuentemente un condensador comin pue
de ser usado para las dos torres.

Aprovechando estos dos conceptos de destilacidédn de -
compuestos azetrdpicos se procedio hacer el c&lculo de las to-
rres de rectificacién para la separacidn del azeotrdpo n—bufa-
nél-agua. Las composiciones que se tomarén para estos cdlculos
fuerdn los reales producidos en un batch de produccién de una

resina de urea-formaldehido butilada.

5.3 CALCULOS.
Capacidad del reactor: 25,000 1b

Alimentacién a el reactor:

Formaldehido al 37 % 6,900 1b
amoniaco 300 1b
urea 2,000 1b
n-butanél 12,000 1b

E1 formaldehido al 37 % en solucidén acuosa se carga
al reactor donde se ajusta a un PH alcalino con amoniaco. La =
urea es adicionada y se da calentamiento para subir temperatu-
ra a 50-60°C donde se mantiene por I hr I5 min, el primer paso

de la reaccién es llevada a cabo por la formacién de grupos me
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tilol y dimetilol urea. Despues de lz eliminacién del agua por
destilacién atmoférica y llevar el producto a viscosidad desea
da viene la adicién del n-butanél para la esterificacién del -
p-oducto bajo condiciones 4cidas. La alimentacién al tanque de
cantador para la eliminacién del agua de condensacidén en base

de I hr es la siguiente:

Decantador: Alimentacién
Fase butanol (capa superior)

n-butanél 1,863 1lb/hr

agua 437 1b/hr
Fase acuosa (capa inferior)
agua 820 1b/hr
n-butanol I54 1b/hr

C4lculo de la primera columna de rectificacién:
Alimentacién al decantador:

Fase butandl (capa superior)

Alimentacién 1b/hr % peso P L !
n-butandl 1,863 81 % 74
agua 437 19 % 18

Balance de materia:
Base I hr

componente méds volatil: agua
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Alimentacién. F = 2,300 1b/hr

En 1b mol/hr :

F=2,300 x 0.8I/74 + 2,300 x 0.I19/I8 = 49.4 1b mol/hr
Fraccién mol del componente A (agua) en la alimentacién:
Zf = 24.2/49.4 = 0.49

Peso molecular promedio en la alimentacidg:

Vgog = 2,300 1b/hr / 49.4 1b mol/hr = 47 1b/1lb mol
Deseamos en el residuo el 2 % de A

Fraccién mol de agua en el residuo:

X =i /_.2_ + ,98 = 0‘078

Wo18 18 74
Peso molecular promedio en el residuo:

Moy = I00/I.43I = 70 1b/1b mol

En el destilado como se habfa establecido este valor lo
tenemos en los limites de solubilidad de la curva de --
equilibrio butanél-agua, tenemos:

Fraccién mol del agua en el destilado:

Xp = 0.57

Balance de materiales:

F=D+ W (1)

FXf = DxD + WXW (11)

substituyendo valores:

49.4 =D + W (1)

49.4 x 0.49 = 0.57 x D + 0.078 x W (I1)
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Resolviendo simultaneamente (I) y (II) tenemos:

w 7.94 1b mol/hr

D

4I.46 1b mol/hr
convirtiendo a 1lb/hr
555 1b/hr

1,745 1b/hr

w

D

El peso molecular promedio en el destilado seri:

Mooq = 1,745 / 41.46 = 42.43 1b/1b mol

Balance de energfa:

Alimentacién : Temperatura de entrada al rectificador
T7°F = 25°C

Destilado: Liquido en su temperatura de burbuja.

Sobre el diagrama de temperatura contra X,Y (fraccién ---

mol de liquido-vapor pars el sistema butandl-agua) en el

Perry pag. I13.I2 cuarta edicién, el punto de burbuja de -

la alimentacién a 0.49 (fraccidn mol del agua) es de ===

200°F ¥y su punto de rocio es de 218°F

Entonces el calor latente en su punto de rocio a 2I8°F ra

ra butanol y agua es:

Noutano1 = 252 BIU/1b

hagua = 965 BTU/1b

Que son datos obtenidos de Internmational Critical Table.

El calor especifico de los componentes en su temperatura

de burbuja (20C°F) del Perry pag. 3.I26
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C 0.84I BTU/1b °F = 62 BTU/1b mol °F

pB

¢, = I BTU/1b °F = 18 BTU/1b mol °F

pPA

De estos datos el calor espécifico de solucidn es:

cpsol = CpB b'e XB + cpA b 4 XA

Substituyendo vslores:

o = 62 x 0.5 + I8 x 0.49

psol

0
Cpsol 40.54 BTU/1b mol °F

Integrando calores de solucién como en el metodo de McCa-
be-Thiele la entalpia de alimentacién a 200°F (punto de -
burbuja) referido a 77°F (temperatura de alimentacién) --
es:

Hp = cpsol(tl -t ) = 40.54(200 - 77) = 4986 BETU/1b mol

(o]

La entalpia de vapor saturado a 200°F referida al 1{qui-
do a 77°F es:

Hy = Hp + 0.49()jlg + 0.5I(\,1,)

L, = 4986 + 0.49(252x74) + C.5I(965xI8)
HG = 4986 + 9I47 + 8890

H, = 23022 BIU/1b mol

Le pendiente de la linea de operacién es:

q = Calor para convertir = vapor saturado/calor de vap.



q=HG-HF/HG-HL

q = 23,022 / 23.022 - 4,986
q = 1045

Entonces:

q/ q=-1I=1.45/1.45~-1 = 3.2

Pendiente de la linea q = 73°

Sobre la curva de equilibrio butanél-agua trazamos nues--
tra pendiente q a partir del punto de alimentacién Zf SO0-
la diagonal de 45°, La pendiente de la linea de operacién
estard dada apartir del punto de fraccién mol del residuo
Xw sobre la linea de 45° hasta la pendiente g en el punto

X. fraccién mol del destilado. Ver gréfica I° 10

D

Con estos datos prcederemos al cdlculo del nimero de uni-
dad de transferencia que estard dado por la siguiente e--

cuacién:

Donde:

y = fraccién mol del 1lfquido en la curva de equilibrio

y*= fraccién mol de 1fquido en su punto de equilibrio

Los datos que se obtuvierdn fuerdn los siguientes:
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C4lculo del mimero de unidad de transferencia:

y v yi-y 1/y" -y
0.65 0.67 0.020 50
0.6I 0.665 C.055 18
0.55 0.65 0.1C0 10
0.5C 0.64 0.140 7.14
0.45 0.62 0.170 5.88
0.40 0.60  C.200 5,00
C.35 0.575 C.225 4.44
0.30 0.55 0.250 4.0C
0.25 0.5I2 C.262 3.81
0.20 0. 47 0.27 3.70
0.15 0. 42 0.27 3.70
0.10 .33 0.23 4.34

Graficendo I / y* -y vs y en la gréfice 1.° el area
bajo la curva nos da un valor de:

Célculo del diametro de la torre:

Del bzalance de materiales para la velocidad de mass del -
Liquido y el gas a través de la torre es:

I=G+W (1)

IX = BY + WX, (I1)
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De la curva de equilibrio tomamos los valores para X y Y

X = 0.5

Y = 0.578

Y los valores de W y Xw

W =7.94 1b rol/hr

X, = 0.078

Substituyendo en ecuaciones (I) y (II)
I="0+17.94 (1)

T(C.5) = B(0.578) + 7.96(C.078)  (II)
Resolviendo simultaneanente:

(G + 7.94)0.5 = 0.578G + 0.6I9

C.5G - 0.578G = 0.6I9 - 3.980

G = 3.36I/0.078 = 42 1b mol/hr

49.9 1b mol/hr

el
]

Las velocidades de masa del 1lfquido y el gezs en 1lb/hr —--

son:

=
]

49.9 1b nol/hr x 70 1b/1b mol = 3,493 1b/hr
= 42,.C 1b mol/hr x 42.3 1t/1b mol = I1.776 1b/hr

(]
I

La densidad del gas y del 1fquido a 244°F = TI8°C es:

£ = I,776/42 x 359 . 492/460 + 244 = 0.082 1b/£t3
£1 = 62.4 x 0.6:8 = 43.5 1b/£t3
De donde:

G
% Q,-}_‘/ = 3,493/1.776 0.082/43.5 = 0.C844

il =



La velocidad de inundacién para este valor de 0.084 ——-
lo correlocionamos bajo la curva de la fig. 6.26 de la

pag. 160 del Treybal, y tenemos:

G' 2 0.2
@0 o U

8 ¥c71 Vi

2
~
1

n
T

Despejando la velocidad de masa superficial del gas tene-

mos:
e N
\ -2
@ - IF 0.I5(g,)"; “
v ! ‘oz p
3 A

Para empaque de anillos raschig de I in que meteremos =

en la torre los valores de las siguientes constantes --

son:
C. = 160

£ =

\

X I cps
Y w = 60.7

Substituyendo valores tenemos:
¥
e

x0.082x(43.2)2
] 160x(1.0)°*°x60.7 :

¢' = 9.89xI0% 1b/hr £t° = 989 1b/hr ft°
Para el 60 % de la velocidad de inundacidn:

—0.15x4.18 xIO8
G'=

G'= 989x0.60 = 593 1b/hr £4°
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Area de la torre:

19776 lb/hr

—— = 2.09 £%°
593 1b/hr ft°
Diametro de la torre:
4a 172 0.5
T = 4%2.99/3.I416 °°
w I

~

Diametro de la torre = I.96 ft

Altura de unidad de transferencia:
Para el cdlculo dec la unidad fe transferencia la si----

guiente ecuacibn fué usada:

Hog = k Gy (1)

Donde;

HOG = Altura de unidad de transferencia en la fase gas.

k = Constante

GM = Velocidad de masa molar superficial del gas: 1b/hr ft2

La constante k la obtenemos de la gréfica N° 4 correlacio-

nandola de la ecuacién (I) contra la siguiente ecuacién:

B
n A}
Donde:

pendiente de la curva de equilibrio promedio.

n

L Velocidad de masa del 1lfquido : 1b/hr ft2

M

viscosidad del 1{quido = 2.29 1b/ft hr

b
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Pendiente de la curva de equilibrio:

m=y, - yp/%p -Xg

m; = 0.35-0-28/0.II-0-08 = 2.33
m, = 0.44-0-35/0.I5-0.IT = 2.25
my = 0.50-0.44/0.2I-0.1I5 = I.0
m, = 0.57-0.50/0.30-0.2I = 0.77
mg = C.625-0.57/0.40-0.30 = 0.55
mg = C.655-0.625/0.50-C.40 = 0,30
m, = 0.67-0.655/C.57-0.50 = 0.285
m ==m/7 = 7.485=T7 = I.069

I/ L/

Donde:

m = I.069

3,493/2.99 = 1,168 1b/hr £t°

2.29 1b/ ft hr

7=
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Pendiente de la curva de equilibrio:

R =y, - yp/%, -%p

m; = 0.35-0-28/0.II-0-08 = 2.33
m, = 0.44-0-35/C.I5-0.1I = 2.25
my = 0.50-0.44/0.2I-0.I5 = I.0
m, = 0.57-0.50/0.30-0.2I = 0.77
mg = 0.625-0.57/0.40-0.30 = 0.55
mg = 0.655-0,625/0.50-C.40 = 0,30
m, = 0.67-0.655/C.57-0.50 = 0.285
. ==m/7 = 7.485-T7 = I.069

I/m L/,

Donde:

m = I.069

2

]

3,493/2.99 = 1,168 1b/hr ft
2.29 1b/ ft hr

-4 T



Substituyendo:

(1/m, L/ =\I/1.069..1,168/2.29\ = 474.3

En la grifica N° 4 para un valor de 474.3 tenemos un va--
lor de k = 0.80

La altura de unidad de transferencia tendra un valor de:

Hog = Sy

Donde:

G, = 593 1b/ur £t° x 42.3 1b/1b mol
Hpg = 0.80x593/42.3 = I.2I

Altura de la torre:

Z = NOG b4 HOG

2 4,60 x I.21

Altura de la torre = 5.56 ft

La fig. I2 nos muestra las carscteristicas finales de la

torre de rectificacién N° I para nuestro sistemas
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Calculo de la segunda columna de rectificacidn:
Alimentacién al decantador:

Fase acuosa.capa inferior

Alimentacién 1b/hr PN % peso
n-butandl 154 74 15.8
agua 820 I8 84.1

Balance de materia:

Base I hr

Componente m4s volatil: agua
Alimentacién. F = 974 1lb/hr
En 1b mol/hr :

F = 974 x 0.158/74 + 974 x C.84I/I8 = 47.4 1b mol/hr
Fraccién mol del componente A (agua) en la alimentacidn:

Zp = 45.4/47.4 = 0.96

Peso molecular promedio en la alimentacién:

M r = 974/47.4 = 20.6 1b/1b mol

Deseamos en el tesiduo el 98 ¢ de agua pura:
X, 98:18/98/18 + 2/74 = 0.995
Peso molecular promedio en el residuo:

¥oyp = I00/5.467 = 1I8.3 1b/1b mol



Sobre la gréfica de equilibrio tenemos que los limites
de solubilidad son Xj 0.95 y X = 0.995 con Zp = 0.96
en la alimentacién. E1 balance de materia serd el si--
guiente:

Balance de materia:

F=D+ W (1)

FZ, = DXj + WX, (II)

Substituyendo valores:

47.4 =D+ W  (I)

47.4x0.96 = Dx0.95 + Wx0.995 (1I1)

Resolviendo simultaneamente (I) y (II) tenemos:

W = 9.6 Ib mol/hr

D = 37.8 Lb mol/hr

Convirtiendo en lb/hr tenemos:

W

]

9.6 1b mol/he x I8.3 1b/1lb mol = I76 1b/hr
D

37.8 1b mol/hr x 2I.I 1b/1b mol = 798 1lb/hr

El peso molecular del lfquido es:

N_,q = 798/37.8 = 2I.I 1b/1b mol

Balance de energfa:

Alimentacidén: temperatura de entrada al rectificador 77°F
Destilado: 1lduido en su temperatura de burbuja.

Sobre el diagrama dc temperatura Vs X,Y (fraccién mol 11-
quido-vapor para el sistema agua-butandl en el perry pag.

I3.2 cuarta edicién, el punto de burbuja de la alimenta—-—

.



cién a 0.96 (fracciém mol del agua) es I98°F y su punto
de burbuja es de 210°F
Entonces el calor latente en su punto de rocio a 210°F
para butanél y agua es:

\butansl = 210 BTU/1b

Magua = 965 BTU/1b

Que son datos obtenidos de Intermational Critical Table,
El calor especifico de los componentes en su temperatura

de burbuja (I98°F) del Perry pag. 3.I26

0.85 BTU/1b °F = 62.9 BTU/1b mol °F
I BTU/1b °F = I8 BTU/1b mol °F

C

pB
Uph

De estos datos el calor especifico de solucidn es:

Cpso1l = chxB & cpAXA

CPsol 62.2%x0,04 + I8x0.96

c 19.7 BTU/1b mol °F

psol

Integrando calores de solucién como en el metodo de Mc-——
Cebe-Thiele, la entrada de alimentacién a I98°F (punto de
burbuja) referido a 77°F (temperatura de alimentacidn)
es:

Hp = cpsol(tl-to) = I9.7(196-77)

2.350 BIU/1b mol
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La entalpia de vapor saturado a I96°F referide al 1fquido
a 77°F es:

Hy = H) + 0.96( iy + 0.04( aly)

e}
|

= 2,350 + 0.96(270x74) + 0.04(965xI8)

22,224 BTU/1b mol

La pendiente de la linea de operacién es:

q = calor para convertir a vapor saturado/calor de vap.
= Hy = Hy/H; - Hp

22,224/22,224 - 2.350

I.I2

(o]
I

q
q

Entonces:
a/q - I

Pendiente de la linea q

T T2/T.T2 = I

9.33

83°

Sobre la curva de equilibrio butanél-agua, en la parte su-
perior, trazamos nuestra pendiente q a partir del punto de
alimentacién Zf sobre la diagonal de 45°. La pendiente de
la linea de operacidn estari dada = partir del punto de -=-
fraccién mol del residuo X, sobre la linea de 45° hasta la
pendiente g en el punto XD fraccidén mol del destilado. --
Ver gréfica N° 13

Con estos datos procederemos al cdlculo del nmimero de uni-
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dad de transferencia que estard dada por la siguiente e-

cuacidn:

NOG = dy/y+ - 1

Donde:

y = fraccién mol del 1iquido en la curva de equilibrio.
y*= fraccién mol del 1fquido en su punto de equilibrio.
Los datos que se obtuvierdn fuerdn los siguientes:

Cflculo del nimero de unidad de transferencia:

y vt yvi-y 1/y* -y
0.995 0.84 0.155 6.45
0.980 0.705  0.275 3.64
0.940 0.684  0.256 3.92
0.900 0.676  0.223 4.49
0.860 0.672 0.188 533
0.820 0.670  0.I50 6.68
0.780 0.670  0.II0 9.10
0.750 0.670  0.080 I12.50

Graficando I/y* - y Vs y en la gréfica N°14 el area ba—

la curva nos da un valor de:

N = 1048

oG
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Célculo del diametro de la torre:

La velocidad de masa del 1lfquido a través de la torre es
constante, as{ tenemos los siguientes valores:

F = 47 1b mol/hr = L

Entonces

W = 9.6 1b mol/hr

G =T -W= 47 - 9.6 = 37.4 1b mol/hr

En 1b/hr tenemos:

47 1b mol/hr x I8.3 1b/1b mol = 860 1lb/hr

37.4 1b mol/hr x 2I.I 1b/1b mol = 789 1b/hr

I

G

Densidad del gas y del 1l{quido:
fg = 1,776/42 x 359 * 492/492 + 244

0.082 1b/ft3

£1 = 62.4 x 0.698 = 43.5 1b/£t3

4 o

e = 4069 Io
789 43.5
La velocidad de inmundacién para este valor de 0.0469

M

lo correlacionamos bajo la curva de la fig. 6.26 de la -

I60 del Treybal y tenemos:
'\ 2 0.2
(G) Cf (}\l) ,f'

gé GL

= 0018
A1

Despejando la velocidad de masa superficial del gas tene

mos:

5T =



" {b.xe & 1. T
L S %1 fw -

Para empaques de anillos raschig de I in que meteremos -

S 4
|

en la torre los valores de las siguientes constantes —-—

son:
Cf = 160
fl = I cps
;w = 60.7

Substituyendo valores tenemos: /
- 1 I/2
. T0.18x4.18x10%%0.082x(43.5)2 |

G =
5 160x(1)°*°x60.7 )

G'= 350 1b/hr ft°
Para el 60 ¢ de la velocidad de inundacidn:
¢'= 350%0.60 = 2I0 1b/hr ft°

Area de la torre:

789 1b/hr
593 1b/hr ft

= 3,7 £t°

2

Diametro de la torre:

| 4A\~I/2
D= -
: il }

(#x3.7/3.1416) 1/2

=]
]

=58«



Altura de unidad de transferencia:

Ecuacidén:

Hog = k G

Constante k, cdlculo.

(/@) (L)

Pendiente de la curva de equilibrio:

m=y, - yI/x2 - x5

mI = O. 684’-00 676/0098"0.97 = 098
m2 = 00676“00672/0097-0096 = Oo4‘
my = 0.672-0.67/0.96=0,95 = 0.2

my, =z /3 = 1.4/3 = Ou4
Valores de L yu :
L = 866 1b/hr x I/3.7 £t° = 232 1b/hr ft°

A_= 2.29 1b/ft br

Substituyendo
(z/m\(z/,, = [1/0.4 Yi232/2.25) = 252.5
WS =0 |

En la gréfice 1° 4 para un valor de 252.5 tenemos un va-
lor de k = 0,18

La altura de unidad de transferencia tendrd un valor de:

HOG = 0.I8 x 350/2I.I = 2.98

-50=-



Altura de la torre:

Z = Nyg x Hyg

Z =1I1.48 x 2.89 = 4.40 ft

La fig. I5 nos muestra las caracteristicas finales de la

torre de rectificacién N° IT para nuestro sistema.

=60-
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V1. PARTE ZXPZRILZKTAL

Como experiencia prictica del uso de columnas de
rectificacidn para fabricaciédn de resinas amino butiladas,-
dsta se l1llevd a cato disponiendo de equipo de laboratorio -
al cual se le hicieron las adaptaciones necesarias para la
instalacidén de un par de columnas de rectificacidn y decan-
tador disefiadas a el tamaiio del equipo de laboratorio dispo

nible.
Estas columnas de destilacidn fueron disefiadas -

éspecialmente con material de acero inoxidable y llevando -
como empaque pequeiios trozos de cerdiica del tipo de ani --
llos Resschig parz su mejor adaptacién.

El equipo de laboratorio usado fué un matraz ba-
16n con una capacidad de cinco litros adaptado de tres bo -
cas, de vidrio, teniendo cowmo medio de agitacién un agita--
dor funcionando con un pequefio motor cléectrico y utilizando

como medio de calentamiento una mantilla eléctrica.

La temperatura se controldé con un terméuetro de —
vidrio adaptado a una de les bocas del natréz Y S€ uso un --
condensador de vidrio con serpentin para utilizarlo c¢n €1 -
reflujo en los momerntos necesarios de la condensacién del va
por en el proceso.

Esto fué en general la adaptacidédn al equipo en su
simplificacién mas sencilla par= realizar estas ex;criencies
e escala del laboratorio.

Al equipo del latoratorio fud isuzlmente =adapita -
das las columnas de rectificacién para realizar ssta expe --

riencia,

sEo=



La finzlidad de estas experiencias fueron comprobar
las ventajas que favorecen la operacién de esterificacién du-
rante el proceso en la fabricacidn de resinas amino solubles
en butanol, utilizando el nuevo sistema de recuperacién de -
alcohol butilico por medio de las columnas de rectificacidn.

Como se ha descrito en capitulos anteriores utili--
zendo el antiguo sistema de recuperacidn de alcohol por medio
de un decantador durante la esterificacién del producto, im--
plica la recirculacidén de tutanol al reactor conteniendo un--
207 de agua, producto de la condensacién, fendmeno que ocasio
.na gque la polimerizacidn del producto tenga un tiempo dema---
siado largo por la consecuente dificultad de la eliminacién -
total de aguz de condensacidn.

Le fasze conteniendo mayor cantidad de agua formada-
en la parte inferior del decantador detido a las diferentes -
denzidades entre butanaly agua, es desechada perdiendo con --
ello butanol no recuperabtle gque ocasiona la perdida de un ---
10 de tutanol por cada cien litros de agua eliminada. Todo-
esto debido a la misitilidad que existe entre ambos componen-
tes y que no se pueden romper en les condiciones de opera----
cidn existentes en el equipo, principalmente lz temperatura -
en el decantador en el que solo llega a enfrisr hasta 25-30°C
al pesar el butanol y el agua por el condensador.

Sobre estes dos desventajas ocasionadas por el sis-

terxs de operzcidn ern el equipo existente se hicieron veriss--

i e



experiencias pare tomarse ccro referencia de comparzcibdn en--
tre el nuevo siczitema de recuperacién de alcohol aplicando to-
rres de rectificzcién.

Sobre una misma formulacidn p-ra la produccidn de -
una resina de melamina-formaldehidobuvileda se hicieron 5 ex-
periencias, 2 utilizando como medio de recirculacién del bu--
tanol solo el decantador y tres utilizendo el para de colum--
nes de rectificacidn.

El utilizar €l par de columnas nos va a proporcio--
nar una medicda exactsz de recirculezcidn de tutanol en un 96i.—--
de pureza, el cual es recirculzdo nuevarente al reactor favo-
recierncdo, ademds de uns mayor vclocidad de polimerizascidr del
producto, una rLayor repidez en la eliminzcidn del aguz de ---
condensacidn, ya que el elcokol butilico puro arrastra mayor-
cantidad de sgua por sus condiciores de equilibrio, en tanto-
que la segunda cclumna elininzrd en su totzlidad el agua de -
condensacién de la zegunds fase y recirculerd butanal puro —---
nuevanente al ccndensador recuperandose este tutarol cesi en
su totalidad.

De acuerdo a estas experiencias corperetivas duran-
te el proceso de eliminzcidn de agua nor medio de zmbos méto-
dos, tomando medidas de flujo de eliminzcidn de aguz y alcohol
recuperado, gue nos va a proporcioner la velocidad de polire-
rizacidn del producto a partir del incremento de la viscosi--

dad, se obtuvieron lss sizuicntes tatlss y grificas que nos -

o



TABLA N° I
RESULTADOS PRONZDIO OBTZNIDOS USANDO LOS DOS DIFERENTES SISTZ
Y¥AS DZ RECUPERACION DI ALCOHOL =N FAERICACION DE RESINAS ANINO.

Hora Temperatura % Agua Eliminada cm3 Viscosidad cps
Sis. A Sis. B Sis. A Sis. B Sis. A Sis. B
0:00 84 84
I:00 84 84 28 42 22 IS5
2:00 84 84 42 58 26 22
3:00 84 85 59 64 29 32
4:00 84 85 7I 73 C32 50
5:00 84.5 87 B84 84 50 60
6:00 84.6 87 100 112 52 65
7:00 84.6 &8 II3 I32 53 70
8:00 84.7 89 118 I40 55 78
9:00 84.7 93 I41 I80 ST 79
I0:00 85 95 159 200 58 85
II:00 85 97 I7I 222 65 I40
I2;00 85 98 182 241 70 200
I3:00 85 98 200 261 76 30C
I4:00 85 g9 214 284 79 350
I5:00 87 9% 230 31I 83 450
I16:00 30 I02 242 349 I00 570
I7:00 95 258 I40
I8:00 96 270 ' 200
I9:00 98 283 270
20:00 99 300 380
2I:00 1ICO 3I2 430
22:00 1I02 322 550
23:00 I03 329 620
24:0C IO5 340 6380

Sistema A : Eliminacidn de agua por decantacidn
Sistema B : Eliminzcidén de agua por sistema de columnas de destil

acién.
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representan una idea reel de las ventajas que se obtienen en
utilizar el nuevo sistema de recuperaciédn alcohol-agua,

De los datos obtenidos en estas experiencias se pue
de observar las ventajas que favorecen la prcducciédn de resi-
nas amino solubles en alcohol butilico utilizando el sisfema—
de recuperacién de columnas de rectificacién sobre el anti---
guo sistema de decantacidn,

Durante la operacidn de estefificaciédn del producto
con butanol normal, el ggua producto de condensacién, es con-
tinuamente eliminada, esta agua de condensacidén la cantidad--
eliminada utilizando ambos sicstemas varia con respecto al —--
tiémpo, obteniéndose una ventaja de 8 a ¢ horas promedio, - -
utilizando el sisteme de recuperacidén de columnas sobre el an
tisuo sistema de decantacidn, como se pucde ver en lz tabla -
nimero 1, reduciendo considerablemente el tiempo de proceso -
del producto, que nos va z redituar bajo costo de produccién-
en la fabricacidn de este tipo de resinas.

Por otra parte del incremento de viscosidad del pro
ducto ocasionado por laz continue eliminacién del agua de con-
densacién y por la esterificacidén del producto con el butanol,
se puede ver que @l finalizar la eliminacién del agus, hay --
diferencia de viscosidades utilizando ambos sistemas. Esta -
diferencie de viscosidades se debe a que utilizando el anti--
guo sistemz de recuperacidén al desechar la fase acuosa hay --

perdida de butanol que ocasiona un incremento en la viscosi--

-



dad del producto, en tanto que utilizando el par de columnas-
de rectificacidn se reduce al minimo esta perdida de butanol
aumentando la concentracién del solvente en el producto y —--
con ello disminuyendo su viscosidad,

En general las ventajas que favorecen grandemente--
a nuestro proceso utilizando este nuevo sistema de recupera--
cién de alcohol radica en la reduccidén del tiempo de produc--
cibén, el minimizar las perdidas del alcohol durente el proce-

so y evitar la contaminacién del agua drenada.
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VII. CONCLUSIORZS

Como resultado de este trezbajo se puede desprender
nue las principeles ventajas que ncs proporciona la instala--
cibn y adaptacidn de columnas de dectilzcidn al equipo de fa-
bricacién de resinas amino butiladss pzrz recuperzcidén de bu-
tenol son las siguientes:

l.~ “educcidn en el tiempo de proceso con un tiem--
po consideratle de 8 a9 horas.

2.- feducciédn en el ccsto del vroducto por la con--
secuente disminucidn de ticrmpo de residenciz del mismo en el
reactor.

3.=- Las perdidas de butanol por la instalccién de -
este sistema de recuperacidn se reducen asroximadamente al --
3%

4,- liayor renidez en la polimerizaciédn final del --
producto debide 2 que es meror la proporcidn de z2gua de resi-
duo que pueda guedar en el producto utilizando cistemzs de »-
columnas en vez del dzcarntsdor.

S.- Zomo conszecuenciz del numerc anterior es mayor-
la compatibilidad al mezclar el prcducto con resinas alguida-
licas soluvles en gas nafta pars febricecidn de pinturas.

6.- Z1 espacio que pueda ocupar =ste nuevo sistema-
de columnas en 3u inctalcciédn es minimo.

7e- La instalczcidn de las columnas se reduce en su-
maniobra al poder zdaptarse al equipo disponible parz la fa--

bricacién de resinas amino solubles en butanol.

s



8.- Evita la contaminacidn del agua al ser desecha-

da ésta.
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