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RESUMEN

Se presentan los resultados preliminares de los ensayos experimentales realizados para la obtencién del
etanol anhidro utilizando destilacion discontinua extractiva con una sal disuelta como el cloruro de sodio.
Para los ensayos se utilizaron una planta piloto de destilacion discontinua de acero inoxidable que cuenta
con un sistema de adquisicidon de datos. Los resultados muestran que no se alcanza la composicion del
azeobtropo que es de 95,6 % en peso de etanol.
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PRELIMINARY EXPERIMENTAL STUDY OF ETHANOL DEHYDRATION
WITH SODIUM CHLORIDE IN A BATCH DISTILLATION EQUIPMENT WITH A

PACKED COLUMN OF STAINLESS STEEL

ABSTRACT

Preliminary results of experimental trials for obtaining anhydrous ethanol using batch extractive distillation
as a dissolved sodium chloride salt are presented. For pilot testing of stainless steel batch distillation plant
which has a data acquisition system is used. The results show that the azeotrope composition is 95,6%
by weight of ethanol is not reached.

Keywords: Batch distillation, Anhydrous ethanol, Extractive distillation.
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I. INTRODUCCION

El etanol anhidro es uno de los biocom-
bustibles mas producidos hoy en dia y es
considerado una excelente alternativa de
un combustible limpio a la gasolina. Los
biocombustibles es un término que se utiliza
para describir biomasa como materia prima
procesada en una forma conveniente para
ser utilizada como combustible. El uso del
etanol anhidro en vez de los combustibles
fosiles reduce las emisiones netas de dioxido
de carbono, lo cual esta asociado al cambio
climatico. Es producido de fuentes reno-
vables que reciclan el didxido de carbono
generado cuando el etanol es consumido.
Este biocombustible se quema en motores
de vehiculos y por lo tanto reducen las
emisiones de productos no deseados, par-
ticularmente hidrocarburos no quemados y
monoxido de carbono. También ayudan a
la seguridad energética de los paises que
los usan, ya que se producen de fuentes
locales y regionales de biomasa, ademas
que reducen las importaciones de petréleo.

Segun la Norma Técnica Peruanal”, el etanol
anhidro se le define como el alcohol etilico,
de férmula quimica C H OH, que presenta
impurezas inherentes asu produccion (inclu-
ye como maximo 0,5% volumen de hume-
dad). Dichas impurezas esta compuesto por
trazas de metanol y aceite fusel (por ejemplo,
alcoholes amilicos e isoamilico).

El etanol anhidro también conocido como
etanol absoluto es un liquido claro, incoloro
y homogéneo libre de materia suspendida,
olor agradable y fuertemente penetrante, de
sabor caustico y ardiente, ademas es mis-
cible en agua a toda proporcién, inflamable
y volatil. Consiste de al menos 99,5% de
etanol en volumen a 15,6 °C. EI maximo
contenido de agua a 15,6 °C, determinado
por el método de Karl-Fisher debe ser 0,5.

Desde el 2010 en el Peru existe un mandato
legal de utilizar el etanol anhidro desnatura-
lizado en las gasolinas en un porcentaje de
7,8 % de alcohol y 92,2 % de gasolina, lo cual
ha llevado a que se instalen plantas para
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producirlo en nuestro Pais y abastecer el
mercado interno. Se calcula que en el 2009
se ha llegado a producir cerca de 52 millones
de litros y se espera que en los proximos
afos aumente la demanda por este producto
en la medida que el Pais siga creciendo. En
el Peru a partir del 2012 existen tres plantas
de produccion de etanol anhidro a partir de
cana de azucar: la empresa Sucroalcolera
del Chira que tiene una capacidad de pro-
duccién de 14,6 m®/h, Maple Etanol que tiene
una capacidad de produccion de 16.7 m3/h
y Cafia Brava en Piura.

El etanol anhidro es utilizado como reactivo
quimico, solvente organico, y materia prima
para muchos productos e intermediarios
para fabricar drogas, plasticos, lacas, plas-
tificantes y cosméticos. Actualmente es
considerado como una excelente alternativa
a la gasolina ya que tiene un alto octanaje,
lo cual lo hace un excelente componente
en la mezcla con la gasolina. El etanol es
rapidamente biodegradable en superficie de
agua y suelos.

El etanol anhidro se puede producir co-
mercialmente por hidratacion catalitica del
etileno o fermentacion de la biomasa. Desde
que las soluciones de etanol y agua forman
un azeoétropo, donde las composiciones del
vapor y liquido son iguales, de composicion
89,4 % mol de etanol y 10,6 % mol de agua a
78,2 °C a presién atmosférica, las soluciones
de agua y etanol se pueden destilar hasta
lograr el 89,4 % mol de etanol. El objetivo es
eliminar el agua presente para lo cual se ha
propuesto diversas alternativas®:

1) Proceso de deshidratacion quimica.

2) Deshidratacion por destilacion al vacio.
3) Destilacion azeotrépica.

4) Destilacion extractiva.

5) Proceso de membranas.

6) Procesos de adsorcion.

7) Proceso de destilacion difusional.

8) Otros procesos.
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La destilacion extractiva es una técnica uti-
lizada para separar mezclas binarias azeo-
tropicas, en la que se adiciona un agente de
separacién o solvente, y que no presenta
formacion de azeotrépos con ninguno de los
componentes de la mezcla a separar.

La destilacion extractiva a la cual se le
afade una sal disuelta en el liquido mejora
considerablemente la volatilidad relativa
del componente mas volatil de la mezcla a
ser separada, lo cual es llamado el “efecto
salino”. Entre las ventajas del uso de sales
en la destilacion extractiva se tiene:

1) Las sales no son volatiles.

2) Se produce un destilado completamente
libre de sales.

3) Altos ahorros de energia.

4) Baja toxicidad de ciertas sales compara-
das con liquidos utilizados en la destila-
cion extractiva.

5) Son econdmicas y faciimente recuperables.

Entre las sales que han sido sugeridas para
la destilacion extractiva del sistema agua-
etanol se tiene el cloruro de calcio, cloruro de
cobre, cloruro de niquel, ioduro de potasio,
acetato de potasio y otras. El uso de sales
para la produccion industrial de etanol an-
hidro a partir de soluciones diluidas fueron
implementadas en el proceso HIAG que uti-
liza una mezcla 70/30 de acetato de potasio
y calcio, que produce un etanol de 99,8% en
peso con bajos costes operativos y de capital.

El uso del cloruro de sodio ha sido menciona-
do como alternativa en varios trabajos. Pero
existen muy pocos trabajos experimentales
realizados con el cloruro de sodio en una
columna de destilacién discontinua. Gomart!
realizd un trabajo utilizando una columna de
destilacion empacada de 2” con anillos Ras-
chig de V4" de plastico, comparando las sales
NaCl y CaCl2, encontrando mejores resulta-
dos con el CaCl2 pero no logrando el 99% en
peso de etanol. Soares® comparé el efecto
de diferentes sales, entre ellas el cloruro de
sodio, utilizando una columna de destilacion
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discontinua empacada de 37 cm de altura 'y
5,9 cm de diametro interno pero operando
a reflujo total, encontrando que los mejores
resultados se logran con los acetatos de
potasio y calcio, pero no logrando en ningun
caso igualar la composicién del azeétropo.

Il. PARTE EXPERIMENTAL

Se utilizaron soluciones acuosas de etanol
para los ensayos correspondientes. Se utili-
z06 el cloruro de sodio para realizar los ensa-
yos para la destilacion discontinua extractiva.

Para analizar las muestras acuosas de etanol
y obtener el % en peso de etanol se ha de
utilizar un picnémetro y las tablas del Hand-
book Equistar de Alcohol Etilico"?. En otros
casos se ha utilizado un alcoholimetro para
medir los grados alcohdlicos de las mezclas.

Se utilizé un equipo de destilacion disconti-
nua empacada de acero inoxidable propues-
ta para este trabajo. Dicha columna tiene
como caracteristicas principales:

* El rehervidor esta hecho de acero inoxi-
dable y tiene una capacidad de 30 litros.
Cuenta con una resistencia de 2000 W
colocada en su interior para el calenta-
miento de las mezclas.

* Lacolumna empacada tiene una altura de
un metro y treinta centimetros y un diame-
tro interno de quince centimetros. Dentro
de la columna se rellena todo con anillos
Raschig también de acero inoxidable.

» Se cuenta también con un condensador
total hecho de acero inoxidable que per-
mite condensar el vapor que pase por la
columna empacada. Este condensador
esta ubicado encima de la columna y
tiene conexiones para que entre agua
de enfriamiento para que se cumpla su
objetivo de condensar el vapor.

* Encima de la columna esta el sistema de
reflujo que esta conectado con valvulas
que permite el paso del liquido condensa-
do ya sea hacia la misma columna o sale
como destilado.
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Toda la columna incluyendo el rehervidor,
la misma columna y el condensador mide
en total cerca de dos metros y cuarenta
centimetros.

Toda la columna esta hecha de acero
inoxidable lo que impide que reaccione
con la mezcla o tenga algun tipo de inter-
vencion en la destilacion. Todo el equipo
esta contenido en un modulo de acero
con ruedas lo que permite ser movilizado
a otros lugares.

Se tiene instaladas los cuatro sensores de
temperatura marca Heraeus con rango de
temperatura de -70 °C a 200 °C, tipo PT
100 clase B, como se muestra en la foto
anterior. Se ha instalado un sensor en el
rehervidor, dos sensores en la columna
empacada y otro sensor en la parte del
reflujo de la columna.

El sistema de control instalado en la planta
consta de 1 tablero de control y de 1 com-
putadora con software SCADA.

El tablero se encuentra montado sobre
la estructura mecanica de la maquina de
Destilacion de Liquidos, lo que facilita su
identificacién y reconocimiento para el
personal de produccion y mantenimiento
de planta.

El tablero contiene un PLC S7-224XP y un
modulo de entradas analdgicas EM-231
como parte del equipo electronico para
controlar.

La computadora tiene instalado el Factory
Talk View SE® como SCADA, por lo cual
se han confeccionado pantallas en este
programa que ayudaran a supervisar,
controlar y generar tendencias de las
variables del proceso.

El tablero de control tiene 2 zonas bien
definidas en lo que respecta a su opera-
cion, la primera es la zona externa y que
permite operar al sistema mediante las bo-
toneras y pilotos del tablero: ARRANQUE
(pulsador de color verde para iniciar la

activacion de la resistencia de calefaccion
del tanque y que corresponde al piloto
de color verde), PARADA (pulsador de
color rojo para detener la activacion de
la resistencia de calefaccion del tanque y
que corresponde al piloto de color rojo) y
PARADA DE EMERGENCIA (interruptor
de color rojo con forma de hongo para
detener y bloquear la activacion de la
resistencia de calefaccion del tanque
hasta este interruptor y las condiciones
peligrosas que condicionaron su activa-
cion se normalice)

Se ha hecho la programacion del PLC,
la programaciéon SCADA, asi como el
tendido de cables y el conexionado de la
instrumentos y la instalacién del tablero
y la conexion con la computadora lo que
permite adquirir los datos de la temperatu-
ra de los sensores se puedan visualizar en
la pantalla de la computadora y se pueda
hacer un seguimiento en tiempo real a
intervalos de tiempo que se desean como
se puede notar en la foto de abajo. Tales
datos se pueden guardar en archivos para
posterior estudio.

El equipo de destilacién puede ser ma-
nejado desde la computadora ya sea
a través del SCADA como a través del
EXCEL como se puede notar en la foto de
abajo. Asimismo se puede ver los datos
de temperatura de la corrida experimental
realizada, que pueden ser guardados en
dicho formato.

PROYECTO COLUMNA DE DESTILACION DE ALCOHOLES
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Figura 1. Foto pantalla del SCADA en la computadora.
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ll. RESULTADOS Y DISCUSION

En todos los ensayos experimentales se em-
pezd trabajando a reflujo total hasta alcanzar
la estabilizacion de la columna, a partir del
cual se abrié la valvula para comenzar a
recibir los destilados, como se puede notar
en la ilustracion 3, como un ejemplo de las
corridas realizadas.

120

100 Rehervidor

Temperatura (2C)
3

0 50 100 150 200
Tiempo (minutos)

Figura 3.Temperatura vs Tiempo

Los ensayos experimentales se hicieron a
diversas concentraciones iniciales de etanol,
a unarelacion de reflujo de 1. El agua de en-
friamiento se fijé a 0,0875 litros por segundo.
La velocidad de destilado en promedio fue
de 50 mL por minuto.

Se presenta a continuacion los resultados
experimentales convertidos de gravedades
especificas a porcentajes de peso en etanol
en las graficas siguientes.

En la primera corrida experimental se hicie-
ron sin la presencia del cloruro de sodio para
obtener la maxima concentracion de etanol
como se puede ver en la figura 4.
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Figura 4. Corrida experimental sin la presencia de NaCl.

Para una mezcla inicial de cinco litros de una
mezcla de agua y etanol con un porcentaje
de peso de 47,24 % en peso de etanol, lo
cual se carg6 al rehervidor de la columna
con un 10 % en peso de NaCl respecto a
la mezcla de agua y etanol.Finalmente se
obtuvieron 2100 mL de agua y etanol con
una concentracién en promedio de 80,66
% en peso de etanol. Lo que se muestra en
la figura 5.

Se hizo una segunda corrida con la columna
empacada esta vez con cinco litros de una
mezcla de agua y etanol con 62,44 % en
peso de etanol y con el 10% en peso de
NaCl lograndose los siguientes resultados:

Finalmente se hizo una corrida donde se
cargaron cuatro litros de una mezcla de agua
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Figura 5. Corrida experimental con 47,24 % en peso de etanol y
10 % en peso de NaCl.
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Figura 6. Corrida experimental con 62,44 % en peso de etanol y
10% en peso de NaCl
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Figura 7. Corrida experimental con 37.45% en peso de etanol y
10% en peso de NaCl
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y etanol con 37,45 % en peso de etanol y
10 % en peso de NaCl con los siguientes
resultados.

Tabla 1. Resultados experimentales logrados

% en peso de % en peso de Méaximo % en peso de
etanol inicial NaCl etanol en el destilado
47,00 0 88,31
47,24 10 91,72
62,44 10 82,06
37,45 10 85,05

Los resultados muestran que no se alcanza
la composicion del azedétropo del 95,6 % en
peso. Pero si se alcanza un cierto enrique-
cimiento con la primera corrida experimental
pero no asi en las otras dos corridas reali-
zadas, por lo que se seguira haciendo otras
corridas para

Si se hace una comparacion con resultados
obtenidos en la literatura® donde también
se utiliza una planta piloto de destilacion
discontinua de 30 litros y con una torre em-
pacada de anillos Raschig de plastico de V2
“, la altura del empaque es de 1 metros y
el diametro de 2 “, con una solucion inicial
de 50 % en peso de etanol y 10% en peso
de NaCl se logra un maximo de 88,90 % en
peso de etanol pero no especifica la relacion
de destilado que fue utilizada. Dicho valor
es menor que el obtenido en la corrida N° 1.

IV. CONCLUSIONES

Se ha implementado un sistema de adquisi-
cion de datos de temperatura de la columna
de destilacion discontinua con columna em-
pacada programado por PLC y conectado a
una computadora.

Se ha hecho ensayos con el NaClen la planta
piloto de destilacion discontinua con columna
empacada no lograndose superar la com-
posicion del azeotropo del 96,5 % en peso.
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