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11.1. TANQUES DE ALMACENAMIENTO

Antes de empezar a disefiar cada uno de los tanques de almacenamiento se
cree necesario aclarar ciertos conceptos previos, explicar los tipos de tanques
existentes y también remarcar ciertos aspectos que son necesarios tener presente a lo

largo de todo el disefio.

= CONCEPTOS PREVIOS:

- Depésito: Recipiente disefiado para soportar una presidon interna
manométrica superior a 98 kPa (1 kg/cm?).

- Tanque: Recipiente disefiado para soportar una presion interna
manomeétrica no superior a 98 kPa (1 kg/cm?).

- Tanque atmosférico: Recipiente disefiado para soportar una presidon

interna manométrica de hasta 15 kPa (0,15 kg/ cm?). No se utilizaran para
almacenamiento de liquidos a su temperatura de ebullicién o superior.

- Tanque a baja presién: Recipiente disenado para soportar una presiéon

interna manométrica superior a 15 kPa (0,15 kg/ cm?) y no superior a 98
kPa (1 kg/cm?).

- Tanque de techo flotante: Recipiente con o sin techo fijo que lleva una

doble pared horizontal flotante o una cubierta metalica soportada por
flotadores metalicos estancos. Estos pueden mantenerse a flote atn con la
mitad de los flotadores perforados.

- Venteo: Es el sistema disefiado para prevenir los efectos de las alteraciones
bruscas de la presidén interna de un tanque de almacenamiento como
consecuencia de las operaciones de trasvase o de las variaciones de
temperatura ambiente.

- Cubeto: Recipiente abierto que contiene en su interior algunos elementos
de almacenamiento y cuya misién es retener los productos contenidos en
estos elementos en caso de rotura de los mismos o de funcionamiento
incorrecto del sistema de trasiego o manejo.
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- Depésitos de doble pared: Depdsito construido con dos paredes y fondos

dobles, separados uno de otro por un material intermedio el cual crea un

espacio con intersticios que permite la deteccion de fugas.

= TIPOS DE TANQUES:

Los tipos de tanques de almacenamiento son muchos y variados, y requieren
numerosos tipos de precauciones de seguridad. La mayor parte de dichos tanques en
la industria son del tipo sobre tierra. Dependiendo del estado fisico y las condiciones

fisicas de almacenamiento, se distinguen diferentes tipos de tanques.
Los principales tipos existentes para el almacenamiento de liquidos son:

- Tanques atmosféricos con techos flotantes.

- Tanques atmosféricos con techos fijos o ligeramente variables.

- Tanques de almacenamiento para presiones moderadas (desde presién
atmosférica a 300 psig).

- Almacenaje para altas presiones (desde 300 psig a 1000 psig).

En cuanto al almacenamiento de liquidos inflamables, existen varios disefos
de tanques; sin embargo se dividen en tres categorias generales segun la presion de

diseno:

- Tanques atmosféricos para presiones de 0 a 0,5 psig.

Tanques atmosféricos para bajas presiones, presiones de 0,5 a 15 psig.

- Tanques atmosféricos para presiones mayores, de 1,5 psig en adelante

Ademas estan los tanques o depdsitos enterrados donde se pueden encontrar:

- Depésitos de chapa de acero.
- Depésitos de plastico reforzado.

- Depbsitos de doble pared
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= ASPECTOS ATENER EN CUENTA:

En primera instancia, la normativa pertinente al compuesto que se almacena.
Por una banda, el disefio de los tanques, se hara de acuerdo con la normativa vigente
para quipos a presion, recogida en el cddigo ASME (“American Society of Mechanical
Engineers, Code for Pressure Vessels”). Por otra, se tendrdn en cuenta la normativa
técnica de almacenaje de productos quimicos (ITC MIE APQ), con correspondencia al
compuesto que se desea almacenar. Para mas detalles, consultar el Apartado 5

(Seguridad e Higiene), en concreto, las fichas de seguridad.

Otro factor a tener en cuenta es el concepto de “stock”. Es necesario tener
presente que el suministro de materias primeras o reactivos y que la recogida de los
productos acabados, pueden sufrir diversos contratiempos. En casos de que estos se
dieran y no estuvieran previstos, se causarian problemas en el funcionamiento de la
planta. La solucion radica en estimar un tiempo de residencia de cada sustancia
teniendo en cuenta la cantidad necesaria/producida y la forma de transporte que se

emplea para ésta.

El tanque de almacenamiento se pude ver perjudicado por factores externos
como variaciones de los caudales de entrada y salida, movimientos del fluido, las
operaciones de carga y descarga, etc. Es por esta razén que es importante
sobredimensionar con cierta mesura los tanques de almacenamiento, teniendo en

cuenta un Factor de Seguridad. De manera convencional, se ha aceptado la suposicidon

de que el tanque debe tener una desocupacion entre el 15y el 20%.

Aqguellas zonas en las que hay uniones mediante soldaduras, son mas

vulnerables, por esta razén se deber tener en cuenta un Factor de soldadura. Esto se

debe a que donde hay soldaduras la chapa presenta discontinuidades que pueden
llegar a intensificar a las tensiones que esta sometido el material. En la Tabla 11.1.1.,
se muestran los factores de soldadura recomendados para la normativa ASME para

diferentes tipos de soldadura.
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Tabla 11.1.1.- Factores de Soldadura de acuerdo con la normativa ASME

Simple 0,85 1,00

Doble 0,80 0,90

El tipo de soldadura escogida es la simple; para los tanques que no estén a
presion se ha decidido tener un radiografiado parcial (por lo tanto, un factor de
soldadura de E=0,85), en cambio, para los tanques que estén a presién se ha decidido

hacer uso del radiografiado total (y por tanto, un factor de soldadura de E=1,00).

Para tener un disefio mecanico idoneo se debe tener en cuenta una relacidn

de altura-didmetro. Segun la bibliografia ésta debe estar entre 1,5y 2. En el caso de

tanques cilindricos, que son la geometria que tendrdn la mayoria de los tanques de
almacenamiento de esta planta, se debe tener en cuenta, que la altura es solamente la
del esqueleto cilindrico, y no la de todo el tanque, ya que ésta tiene en cuenta también
la suma de los cabezales. En cuanto al diametro, hay que tener presente que aquellos
con uno superior a los 4 metros, requeriran condiciones de transporte especiales
cuando deban ser trasladados. Ahora bien, no se puede coger como habito disefar
automaticamente tanques con un diametro menor de los 4 metros, ya que en caso de
gue la cantidad de substancia a almacenar sea abundante, se requerirdn muchos
tanques, y esto no es rentable, ya que aparte de tener muchos mas sistemas de
control, los costes de stock también se veran incrementados. Es mas, cabe destacar
gue tener muchos sistemas de control resulta mas costoso que no construir un tanque
de grandes dimensiones in situ. Cabe destacar, que debido a las propiedades fisicas del
amoniaco, este serd la Unica materia primera que se almacenara en un tanque
esférico. Los productos y subproductos sélidos, asi como el catalizador, tampoco se

almacenaran en tanques sdlidos, sino en silos.
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Otro factor importante sera el material de construccion de los tanques. A la

hora de escogerlo se valoran:

- El tipo de sustancia a almacenar: el material debe ser capaz de soportar la
corrosion potencial que pueda estar causada por la sustancia almacenada.

- La resistencia mecanica: el material debe resistir en las condiciones de
operacion de temperatura y presion.

- El precio del material: en todo proceso se debe encontrar un compromiso
entre el coste minimo del material y su idoneidad para el proceso en

cuestion.

Para escoger el material mas adecuado en dependencia a la sustancia que se
estad almacenando, se ha empleado la guia de “Harrington Industrial Plastics”, la cual
incluye los distintos materiales disponibles en la industria y su compatibilidad con los

diferentes compuestos.

En cualquier caso, no sélo es suficiente con escoger un buen material de
construccion; también hay que prever que por minima que sea la corrosidn, ésta

siempre se dard, y por esta razén se debe aplicar un Factor de Corrosion. Este factor de

seguridad para la corrosion es dependiente del tipo de material empleado, ademas de
su valor maximo de corrosién estimado durante 10 afos, tal y como indica la
normativa ASME. Para los aceros inoxidables, material escogido para la construccién
de los tanques de almacenamiento, la normativa ASME recomienda tener en un

cuenta C;=1,5 mm.

Otra caracteristica importante en el disefio de los tanque de almacenamiento
es su venteo. Segun la normativa ITC-MIE-APQ, es necesario este sistema de venteo
para prevenir posibles deformaciones de los recipientes contenedores debidas a
variaciones de la presion en operaciones de carga y descarga y/o variaciones de la
temperatura ambiental. Esta normativa ademas, en los tanques que estén a presion,
exige un sistema de venteo de emergencia para prevenir un exceso de presion interna

en caso de un fuego exterior. De acuerdo con la normativa, el sistema de venteo
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depende del caudal de entrada y salida del fluido del tanque y también de la

respiracion artificial del tanque (debida, sobre todo, a variaciones de la temperatura).

Obviamente, otro factor a tener en cuenta es el aislamiento adecuado de los
tanques. Este se debe tener en cuenta para evitar intercambio de calor con el exterior,
y también como medida de seguridad, ya que pueden producirse contactos

indeseados. Para el disefio de este se ha consultado la empresa ISOVER.

En cuanto al disefio mecanico de los tanques, éste no es posible llevarlo a cabo
sin haber determinado previamente las condiciones de disefio. Para determinar la
temperatura de disefio, se utilizara la ecuacién 11.1.1., la cual, segin la normativa
ASME, tiene en cuenta que la presion maxima que se puede dar es 202C superior a la
de operacién. En el caso de la presion de disefio, la manera de determinarla variara
dependiendo de si se trata de un tanque de almacenamiento a presion elevada o a
presién atmosférica. En el primer caso se utilizard la ecuacion 11.1.2., y en el segundo,

la ecuacion 11.1.3.
Taiseiio = Toperacion +20°C (Ec.11.1.1.)

. kg
SlP0>22w—>Pd=1,1'PO

: kg kg
Sl Po < 22CTn—2 i Pd = PO + Z,Zm (EC.11.1.2.)

Py =P, spsomta + 1 atm (Ec.11.1.3.)

Es necesario anadir, que todos aquellos en los que la presion de operacion sea
equivalente a la atmosférica, se deberd tener también en cuenta la presidn que

ejercera la columna de liquido, la cual vendra definida por la ecuacion 11.1.4.
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AP =p - g - hyiquigo (Ec.11.1.4.)

Dénde:

- P, eslapresidn de operacion manométrica

- Py, eslapresion de disefio

- P, absotuta, €S 12 presiéon de operacidn manométrica
- AP, es la presion ejercida por la columna de liquido
- p, esladensidad del liquido

- g, esla constante de aceleracion de la gravedad

- Nyiquiao, €S la altura del tanque ocupada por el liquido

11.1.1. ALMACENAMIENTO DE MATERIAS PRIMERAS: AMONIACO ANHIDRO
(T-101 Y T-102)

11.1.1.1. Conceptos previos

e  Normativa: El amoniaco anhidro, que es un compuesto téxico y
peligroso para el Medio Ambiente, debe ser almacenado siguiendo la
normativa MIE-APQ-004. Por esta razén se almacenara a alta presion
(12,78 atm) y a una temperatura de 252C. En estas condiciones el
amoniaco anhidro se encontrara en fase liquida. Como se trata de un
tanque a presidn elevada, se construira de geometria esférica. Es la
propia normativa ASME, concretamente en la seccidn VIII, que para
tanques a altas presiones, recomienda utilizar estos tanques
criogénicos y de doble pared (GNL). Estos tanques,
independientemente de estar indicados para almacenar substancias a
presiones interiores de aproximadamente 15 kg/cm?, presentan la
ventaja fundamental de que se los puede inspeccionar visualmente a

ambos lados de la chapa en su totalidad.
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Tiempo de “stock”: Para dimensionar los tanques de almacenamiento

de amoniaco, se ha fijado un tiempo de residencia en la planta
(tiempo de “stock”) de 2 dias. El amoniaco anhidro llegard a la planta
de produccién de e-caprolactama mediante tuberias (Rack
DIXQUIMICS) desde la empresa Vopak Terquimsa. Se ha llegado a un
acuerdo con dicha empresa suministradora, y serd ésta la que tendra
unos tanques de reserva y asegurard que el suministro no falle. La
planta en cuestion, dispone de un tanque criogénico de 10.000
toneladas de almacenamiento de amoniaco anhidro. Recordar que un
aumento del tiempo de “stock” en la planta supondria un aumento
del volumen de los tanques, lo cual podria causar un problema de

espacio en la planta.

Volumen diario: Teniendo en cuenta que se requiere amoniaco en el

reactor de amoximacién (R-201) y en disolucién de entrada en la
reaccion de neutralizacion (R-401), se calcula el volumen necesario
diario con la Ecuacién 11.1.5. Hay una parte de amoniaco que estard
recirculdndose continuamente, ya que el amoniaco, al poner la planta
en marcha, se introducird en exceso en la etapa de neutralizacién,
para asi asegurar que esta se de de manera idénea. Hay que tener en
cuenta que esta cantidad de amoniaco extra al inicio queda en el

tanque de almacenamiento.

m3 24h
588,4kg 1ldia

Vaiario = (962,01 + 2286,27) ("79)

m3
132,49 -— (Ec.11.1.5.)
dia
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Remarcar que la densidad ha sido obtenida de la base de datos del soporte

informdatico Hysys, para las condiciones de almacenamiento indicadas.

11.1.1.2. Numero de tanques necesarios

Para saber la cantidad de tanques necesarios, primero de todo es necesario

estimar el volumen de “stock”, teniendo en cuenta el tiempo de “stock” fijado:
3
Vstock = 132,49 = - 2 dias = 264,99 m*® (Ec.11.1.6.)

Por lo tanto, el volumen de amoniaco anhidro que se debe tener almacenado

para asegurar el funcionamiento de la planta es de 264,99 m>.

Ademas, se decide, por precaucion, y también para asegurar que se disponga
del amoniaco “extra” en la puesta en marcha de la planta, sobredimensionar el

volumen de los tanques un 15%:
Vstock sobredimensionado = 264,99 m3 - 1,15 = 304,73 m3 (Ec.11.1.7.)

Al ser los tanques con geometria esférica, se escoge un volumen de tanque de
2500 m?, y ya con el volumen sobredimensionado se calculan el nimero de tanques

necesarios:

Vstock sobredimensionado 304;73 m3
N, = = = 1,22 tanques
tanques Veanque 250 m3 q

= 2 tanques (Ec.11.1.8.)
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)

Ahora, se calcula el porcentaje de ocupaciéon de cada tanque por el liquido o

volumen de liquido:

_Vstock 264,99 m3
N

% Volumen ocupado = ——= . 100 = —2—- 100 =
Vianque 250m

53% (Ec.11.1.9.)

11.1.1.3. Dimensionamiento de los tangues o disefo funcional

Como ya se ha fijado el volumen de los tanques, 250 m?, y ademds, se ha
decidido que éstos tengan una geometria esférica, ya se pueden calcular sus
dimensiones. En la Figura 11.1.1.1., se observa un dibujo esquematico de un tanque de

almacenamiento esférico.

IR

Figura 11.1.1.1.- Esquema de un tanque de almacenamiento esférico
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Ahora, ya se puede estimar el radio que debera tener cada uno de los tanques.
Para hacerlo, se aisla el radio en la expresion matemadtica (Ecuacion 11.1.10.) que

define el volumen de una esfera.

Vesera =573 =250m? > 7 =391m (Ec.11.1.10.)

11.1.1.4. Condiciones para el disefio mecdanico de los tanques

Como se ha dicho, el disefno debe respetar la normativa ASME, concretamente,
ITC MIE-APQQO04. Como se ha encontrado bibliograficamente que la temperatura de
operacion (almacenamiento) debe ser de 259C, la temperatura de disefio tendra un

valor de:

Taisero = Toperacisn + 20°C = 25°C + 20°C = 45°C  (Ec.11.1.1.)

También es necesario conocer la presién de disefio. Bibliograficamente, se ha
encontrado que el amoniaco anhidro debe ser almacenado a una presién absoluta de

12,78 atm (13,20 kg/cm?), por tanto, la presién manométrica de operacion sera:

k
P, absotuta = 13,2 % =1,29-10°Pa » P, = 12,78 atm — latm = 11,78 atm
kg
=12,17— (Ec.11.1.11.)
cm

Como Po < 22kg/cm?2, la presion de disefio sera:
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Py=Py+224L = 1217 +2,2 = 1437X% = 1355 atm (Ec.11.1.2.)
cm cm

11.1.1.5. Material de los tanques

Para decidir el material de construccion, como se ha dicho en la introduccion,
se ha consultado la guia de la empresa “Harrington Industrial Plastics”, que para el

caso del amoniaco anhidro propone el Acero Inoxidable AlSI 304-L, que ademas estd

considerado con una compatibilidad excelente.

11.1.1.6. Espesor de los tanques

Ya se ha explicado, que para el cdlculo de los espesores es necesario conocer
el limite eldstico del material de construccidn, ya que la normativa ASME asi lo
requiere. En la Tabla 11.1.1.1., obtenida bibliograficamente, se observa que el Acero

Inoxidable AISI 304-L, a la temperatura de disefio (452C=11329F), tiene un limite elastico

de 15700 psi (1068,32 atm).

Tabla 11.1.1.1.-Tension mdxima admisible en funcion de la temperatura para el

acero inoxidable AISI 304, AlSI 304-L, AlSI 316 y AISI 316-L.

Maxumum Allowable Stress ks (Multiply by 1000 te Obtain pei)
Specification for Metal Temp  °F_Not Exceeding

Number Grade 201 ) .
100 200 300 400 500 600 650 700 750 800
SA-240 304 18,8 178 166 16,2 159 159 159 159 15,5 15,2
SA-240 304L 157 15,7 153 147 144 14 137 135 133 13
SA-240 316 188 188 154 18,1 160 170 167 163 161 159
SA-240 3161 157 157 157 155 142 135 132 129 128 124

A continuacién se calcula la altura de liquido, ya que es necesario conocer la

presidn que ejerce éste en el fondo del tanque:
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h2-(3-r-h)
Vll'quido =Vtanque' 4—r; (EC. 11.1. 12)

h?2-(3-3,91—h)
43913

130,50 = 250 - 4 hliquido = 10,62 m

Ahora, y con la densidad calculada anteriormente con Hysys para las

condiciones de trabajo, se calcula la presién que ejerce el liquido:

AP =p - g - hijquiao = 588,4 (~2) - 9,8 (%) - 10,62 (m) = 61238,32 Pa =

0,6044 atm (Ec.11.1.4.)

De esta manera, se halla la presiéon para calcular el espesor de la parte

cilindrica sera:
P =AP + P; =0,6044 atm + 13,55 = 14,15atm (Ec.11.1.13.)

Finalmente se calcula el espesor del tanque con la ecuacién 11.1.14.:

¢ _ PR
esfério — 2.5-E—0,2-P4

+C,+C, (Ec11.1.14.)
Dénde:

- P, eslapresion para calcular el espesor en pascales o atmédsferas
- R, esel radio interno en mm

- §, el limite eldstico en pascales o atmédsferas
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- FE, es el factor adimensional de soldadura
- (y, eslatolerancia ala corrosién en mm

- (C,, eslatolerancia a la fabricacion en mm

Substituyendo:

. B 14,15 atm - 3910 mm
esférico = 2.1068,32 atm - 1 — 0,2 - 14,15 atm

+ 1,5mm+C, = 27,42mm + C,

Se acepta como una buena aproximacién suponer que la tolerancia a la
fabricacidon equivaldrd al 10% del espesor del tanque calculado o C,=1mm, lo que

tenga un valor mas grande. De manera que, redondeando al alza, el espesor sera:

tesférico = 27,42 mm - 1,1 = 30,16 mm — 31 mm

Al ser un tanque a presion, y de caracteristicas bastante especiales, se han
buscado espesores comerciales para el almacenamiento de amoniaco anhidro, con la
intencidn de que el espesor estimado fuera suficiente. Se ha visto que éstos siempre
oscilan sobre los 20 mm, por lo tanto se considera que los resultados obtenidos son

correctos.

11.1.1.7. Venteo total para liquidos

Debido a las operaciones de llenado, vaciado o cambios en la temperatura
ambiente, los tanques de almacenamiento pueden sufrir deformaciones, es por esta
razén, para prevenir las posibles deformaciones, que se instala un sistema de venteo,

como el que se puede apreciar en la Figura 11.1.1.2.
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Figura 11.1.1.2.- Esquema del venteo total para liquidos

Dicho sistema de venteo debe tener un didmetro minimo de 35 mm, y siempre
igual o superior al tamafio de la tuberia que llena o vacia el tanque, tal y como
especifica la normativa ASME. El tanque debera disponer también de un dispositivo

gue permita aligerar el exceso de presion interna causada o no por un fuego exterior.

Para dimensionarlo, se empieza con el cdlculo de la superficie himeda:

Ap=4-m-r*=4-1-391%>=192,11m? (Ec.11.1.15.)

A continuacién se estima el calor que se daria en caso de fuego externo:

quego =139,7-F 'A%SZ -103 (Ec.11.1.16.)

Dénde:

Qfuego, s el calor que se daria en caso de fuego externo en KJ/h
- F, es el factor adimensional de reduccion

- Ay, eslasuperficie himeda en metros
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Substituyendo:

Qfuego = 139,7 - 1-192,11%82 . 103 = 1,042 - 107K /h

Por ultimo se calcula la capacidad de venteo, teniendo en cuenta que para ello
hay que conocer el calor latente de vaporizacién del amoniaco anhidro a la

temperatura deseada (Robert H. Perry, 2008) y usar la ecuacion 11.1.17.:

4,414-Q fuego
Cyenteo = T-f\/ﬁg (Ec.11.1.17.)

Dénde:

Cpenteo, €S la capacidad de venteo en m*/h

Avap, €s el calor latente de vaporizacién del reactivo a la temperatura

deseada en KJ/Kg

- M, es el peso molecular del reactivo

Substituyendo:

4,414 - 1,042 - 107 (%)

C =
venteo K] g
1185,1(=) - [17,030(—=
Kg kmol

11.1.1.8. Aislamiento

= 9401,07 m3/h

Debido a las propiedades del amoniaco anhidro, los tanques de

almacenamiento deben estar aislados térmicamente. El tanque criogénico provocara la
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presién alta, haciendo el vacié entre pared y pared, pero por seguridad, continda

siendo importante aislar los tanques del exterior.

Concretamente, se aislaran mediante lana de roca, ya que este material
resulta ser un buen aislante, y para mas seguridad, es incombustible. El espesor de
aislamiento deberd ser de 50 mm. Como ya se ha dicho en la introduccién, la empresa
escogida para proporcionar el aislante es Isover; el modelo escogido es el Spintex HP-
353. El aislante estara cubierto por una fina capa de aluminio, metal caracterizado por

su extremadamente baja conductividad térmica.

11.1.1.9. Dimensionamiento del cubeto de retencién

Por normativas de seguridad, tal y como se ha explicado en el Apartado 5,
Seguridad e Higiene, todos los tanques de almacenamiento de liquidos inflamables y
combustibles, deben de disponer de un cubeto de retencién. Para mas seguridad y
para facilitar maniobras en caso de incendio, cada hilera de cubetos debe disponer de
manera adyacente de una via de acceso que permita la intervenciéon de la brigada
contra incendios. Es decir, cada cubeto considerado independiente deberd estar
separado al menos 15 metros. Ademas, en el fondo de la cubeta debera haber una
inclinacién, de manera que en caso de vertido, el liquido se desplace de manera mas
rapida a una zona mas alejada de los tanques; quedando de esta manera facilitada la

evacuacion de los liquidos contenidos.
e Anchuray longitud del cubeto:

Para dimensionar el cubeto de retencién, el primer paso es estimar el
diametro total del tanque, teniendo en cuenta el espesor de la chapa de AISI-304L y

del aislante de lana de roca. Para hacerlo se utiliza la ecuacion 11.1.18.:

Diotar =D + (2 tesfera) + (2 tigna) =2-3,91+ (2-31-1073m) +
(2-50-1073m) =7,982m (Ec.11.1.18.)
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El siguiente paso es calcular la anchura y longitud del cubeto, y se hace con las

ecuaciones 11.1.19.vy 11.1.20.:

N N
Lcubeto = (E) : Dtotal + Stanque ’ (E - 1) +2- Scubeto (EC. 11.1. 19-)

Wcubeto =2 Dtotal + Stanque +2- Scubeto (EC- 11.1. 20-)

Dénde:

- Lcypeto, €5 la longitud del cubeto en metros

- W ubeto, €S la anchura del cubeto en metros

- Diotar, €5 el diametro total del tanque teniendo en cuanta los espesores en
metros

- N, es el nimero total de tanques

- Stanque, €S la distancia de seguridad entre tanques en metros

- Scubeto, €S la distancia de seguridad entre la pared del cubeto y la pared

del tanque en metros

Estas medidas, por normativa, deben guardar unas distancias minimas de
seguridad, que son de 1 metro entre el cubeto y la pared del tanque y de 2 metros
entre tanques. Para mas seguridad se escoge que la distancia entre cubeto y tanque

sea igual a la distancia entre los tanques, y por tanto, igual a los 2 metros (Stanque)-

Para determinar la distancia del cubeto se han consultado fuentes
bibliograficas y se ha visto que la distancia tipica es de 2,5 metros, siendo la minima de
1,5 metros cuando se almacena amoniaco anhidro. En conclusidn, con el objetivo de

ser lo mas cauto posible, se escoge que Scupeto t€Nga un valor de 2,5 metros. Por lo
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tanto, la longitud del cubeto, si se substituyen los valores adecuados en la ecuacién

11.1.19, se halla que la longitud del cubeto es:
2 2
Leypeto = (E) -7,982 + 2 - (E - 1) +2-25=12,982m

Para encontrar la anchura del cubeto, en cambio, se substituye en la ecuacion

11.1.20.:
Woupeto = 2 - 7,982 + 2 + 2 - 2,5 = 22,964 m

e Altura del cubeto:

Para estimar la altura del cubeto, de nuevo, hay que tener en cuenta la
normativa MIE-APQ-001. Esta dice que la altura del cubeto viene dada por el volumen
de liguido que puede retener éste; y que este volumen deber ser igual al volumen
entero del tanque mas grande contenidos en el cubeto. En este caso, los dos tanques
tienen un volumen de 250 m? cada uno, por lo que el volumen minimo que debe ser

capaz de almacenar el cubeto es de 250 m”>.

Teniendo en cuento la explicacién anterior, la altura del cubeto vendra dada

por la ecuacién 11.1.21.:

Heubeto = 220 (Ec.11.1.21.)

libre

Dénde:

H_ypeto, €S la altura del cubeto en metros
Vianque, €s €l volumen del tanque

- Aypre, €s la superficie libre del cubeto en m?
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Como se ve, es necesario encontrar la superficie del cubeto que esta libre, y

esto se hard con la ecuacion 11.1.22.:
Alibre = Lcubeto ' Wcubeto - Aocupada (EC. 11.1. 22.)

Dénde:

Aocupadas €S la superficie del cubeto ocupada por los tanques en m?

Esta superficie se encuentra con la ecuacion 11.1.23.:

Aocupada = ((g) ' Dtotal + Stanque ’ (g - 1)) ’ (2 ) Dtotal + Stanque) =

(@) -7,982 42 - (% —~ 1)) (27,982 + 2) = 143,39 m? (Ec.11.1.23.)

Ahora, ya se puede encontrar la superficie libre substituyendo en la ecuacién

11.1.22.:
Ajipre = 12,982 - 22,964 — 143,39 = 154,73 m?
Y por ultimo, la altura del cubeto substituyendo en la ecuacién 11.1.21.:

250 m3

Heubeto = Tgg 73z = LO2 ™
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Si se sobredimensiona la altura un 15%:
H_ ypeto = 1,62 -1,15=1,86m

11.1.1.10. Peso total del tanque

Cuando se dice peso total del tanque, éste estd referido al peso del tanque
vacio mds el peso de la sustancia que debe almacenar. Primero se calcula el peso del

tanque vacio:

Pyacio = esfera — Vacero *Paisizos, (EC.11.1.24.)

Dénde:

Pesferas €S €l peso del tanque esférico en kg
Vocero, €5 €l volumen de AlSI 340-L en m®

- parsizoar, €S la densidad del acero AlSI 340-L en kg/m’

Previamente, en todo caso, es necesario estimar el volumen de acero que

compondrd el tanque:

4-m-(r+t 3 4.7 ()3
Vacero = ( 3 eSfera) - 3() (Ec.11.1.25.)

Dénde:

Vocero, € €l volumen de AlSI 340-L en m?

tesferas €S €l espesor del tanque esférico en m
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- r,es el radio del tanque en m

Substituyendo:

4.7 (391+0,031)° 4-m-(391)° ,
Vacero = 3 - 3 =6,00m

De forma que el peso del tanque vacio sera:

8030 kg

Puacio = 6,00 m* - ———= = 4820358 Kg

Ahora ya se puede calcular el peso del tanque operativo, teniendo en cuenta el
volumen que tendra contenido de amoniaco anhidro y que la densidad de éste en las

condiciones del almacenamiento es de 588,4 kg/m3.

Poperativo = 48203,58 Kg + 132,5m® - 588,42 = 126166,58 Kg

(Ec.11.1.26.)

También se calcula el peso del tanque si éste estuviera lleno de agua:

Pagua = 48203,58 Kg +132,5m* - 998,25 =
180465,08 Kg (Ec.11.1.27.)

11.1.1.11. Cargay descarga de los tangues de amoniaco anhidro
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Los tanques esféricos de amoniaco anhidro estan a presién, la cual cosa
conlleva ciertos puntos a tener en cuenta a la hora de operar los tanques, con la

intenciéon de mantener la elevada presidn de estos de manera constante.

Cuando se deban cargar los tanques con el amoniaco anhidro, estos deberan
estar llenos de nitrogeno. De esta manera, conforme se vaya llenando el tanque con
amoniaco anhidro y liquido, sera éste mismo el que vaya desplazando al nitrégeno, el

cual saldrd por otra tuberia.

Se operara de manera similar al descargar los tanques; conforme el amoniaco
vaya siendo descargado por la parte inferior de los tanques de almacenamiento
esféricos, habrd una entrada de nitrégeno por la zona superior del tanque que
mantendrd la presidon de éste constante en el valor deseado, impidiendo asi, que el

amoniaco se vaporice.

11.1.1.12. Especificaciones de los tanques

A modo de resumen, en la Tabla 11.1.1.2. se adjuntan las especificaciones mas
importantes calculadas a lo largo de este subapartado respecto a los tanques de

almacenamiento de amoniaco anhidro.

Tabla 11.1.1.2.- Principales especificaciones de los tanques de almacenamiento de

amoniaco anhidro

ESPECIFICACIONES

Tanque

Numero de tanques 2
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Volumen diario (m?/dia) 132,49
Tiempo stock (dias) 2
Temperatura de disefio (2C) 45
Presion de disefio (atm) 13,55
Volumen del tanque (m°) 250
Diametro total del tanque (m) 7,82
% volumen ocupado (%) 53

Material de diseiio

Acero Inoxidable AISI 304-L

Aislante Lana de roca (50 mm de espesor)
Espesor del tanque (mm) 31
Capacidad de venteo (m®/h) 9401,07
Peso del tanque operativo (kg) 126166,58
Cubeto
Longitud (m) 12,982
Anchura (m) 22,964
Altura (m) 1,86

11.1.2. ALMACENAMIENTO DE MATERIAS PRIMERAS: CICLOHEXANONA (T-103 A

T-105)

11.1.2.1. Conceptos previos

e Normativa: La ciclohexanona, que es un compuesto inflamable, debe
ser almacenada siguiendo la normativa MIE-APQ-001. Concretamente
estd categorizada como B2. Su punto de inflamacién es a los 442C y su
temperatura de ebulliciéon tiene un valor de 1562C. En cuanto a su
temperatura de fusién, ésta se encuentra entorno los 16,4 °C
negativos. Por estas razones se almacenard a 202C y a presion

atmosférica.
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e Volumen diario: Teniendo en cuenta que se requiere ciclohexanona

en el reactor de amoximacion (R-201), se calcula el volumen diario

necesario como:

m3 24 h
947,8kg 1ldia

3
Vaiario = 5555,86 (2) = 140,68 2 (Ec.11.1.28.)

Remarcar que la densidad ha sido obtenida del Perry (Robert H. Perry, 2008),

para las condiciones de almacenamiento indicadas.

e Tiempo de “stock”: Para dimensionar los tanques de almacenamiento

de ciclohexanona, se ha fijado un tiempo de residencia en la planta
(tiempo de “stock”) de 4 dias. La ciclohexanona llegara a la planta de
produccidén de e-caprolactama mediante camiones. Estos seran de 30
m>. Teniendo en cuenta el requerimiento diario calculado con la
ecuacion 11.1.33., se deduce que se necesitaran entre 4 y 5 camiones
al dia. Suponiendo que en un dia laboral ordinario pueden llegar
camiones durante 12 horas (de 8 de la mafiana a 20 de la tarde),
llegard un camidn con ciclohexanona cada 3 horas los dias que se
requieran 4 camiones. Recordar que un aumento del tiempo de
“stock” en la planta supondria un aumento del volumen de los

tanques, lo cual podria causar un problema de espacio en la planta.

11.1.2.2. Numero de tangues nhecesarios
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Siguiendo el protocolo del apartado 11.1.1.2. se calcula el nimero de tanques.

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 11.1.2.1.:

Tabla 11.1.2.1.- Resultados para el cdlculo del nimero de tanque para el

almacenamiento de Ciclohexanona

V stock 562,72 m*
V stock sobredimensionado 647,13 m*
V tanque 250 m®
N tanques 2,5886=3 tanques
% volumen ocupado 75,03 %

11.1.2.3. Dimensionamiento de los tanques o disefio funcional

Como se ha fijado el volumen de los tanques de almacenamiento,
concretamente en un volumen de 250 m?, y ademas, se decide que éstos tengan una
geometria cilindrica, ya se pueden calcular sus dimensiones. Primero de todo, afiadir
gue se ha decidido también, que los tanques tengan un cabezal semiesférico, como el

mostrado en la Figura 11.1.2.1., y un didmetro de 6 metros.
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Figura 11.1.2.1.- Esquema de un cabezal esférico

Ahora, ya se puede estimar la altura que tendran los tanques, empezando por

el volumen del cabezal semiesférico:

smer®=2.7-3%=5655m (Ec.11.1.29.)

Veabezar = 3

Seguidamente se haya el volumen de la parte cilindra del tanque, asumiendo

que ésta sera la diferencia de volimenes entre el volumen del tanque y el del cabezal

semiesférico:

Veitinaro = Veanque — Veavezar = 250m> — 56,55 m3 = 193,45 m*® (Ec.11.1.30.)

Por ultimo, teniendo presente el calculo del volumen de un cilindro, se puede

aislar el valor que debe tener la altura de éste para que se cumplan las condiciones

impuestas hasta el momento:
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4-193,45 m3
Veitindro = g D2 - h = heingro = ———— = 6,84m (Ec.11.1.31.)

(6 m)2

Por otra banda, asumiendo que la proporcién de la altura del cabezal con el
diametro del tanque debe ser la mitad, el cabezal tendrd una altura de 3 metros. Como

consecuencia, la altura total del tanque sera:

htanque = hcabezal + hCiliTLdTO =3m+ 6,84 m = 9,84 m (EC 11.1. 32)

11.1.2.4. Condiciones para el disefio mecanico de los tanques

Como se ha dicho, el disefo debe respetar la normativa ASME, concretamente,
ITC MIE-APQOO01, para el caso de la ciclohexanona, ya que ésta es inflamable. Dentro
de esta categoria, este compuesto pertenece a la subclase B2. Como se ha explicado
en el apartado de conceptos previos, la ciclohexanona se puede almacenar a una

temperatura de 202C, por lo tanto, la temperatura de disefio sera:

Taiseno = Toperacisn + 20°C = 25°C + 20°C = 45°C (Ec.11.1.1.)

Por lo referido a la presidn de disefio, como este es un tanque con una presion
absoluta de operaciéon equivalente a la atmosférica, la presién de disefio se

determinara de la siguiente manera:

Py = Py apsowuta + 1 atm = 2atm (Ec.11.1.3.)
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11.1.2.5. Material de los tanques

Para decidir el material de construccién, como se ha dicho en la introduccién, y
como se ha hecho en apartados anteriores, se ha consultado la guia de la empresa
“Harrington Industrial Plastics”. Para el caso de la ciclohexanona, ninglin material esta
clasificado con compatibilidad excelente. La mayoria de materiales recomendados son
polimeros, como por ejemplo el teflon. El Acero Inoxidable AISI 304-L, que es
resistente a todo tipo de corrosién, no sera menos para la ciclohexanona, la cual
ademas no esta clasificada como corrosiva. En cualquier caso, se decide escoger este
acero, porque los otros tanques también estan construidos de este material, dandoles
de esta manera versatilidad, y la posibilidad de poderse utilizar para otros compuestos

si se diera el caso; e incluso, en situaciones extremas como tanque pulmoén.

11.1.2.6. Espesor de los tangues

Ya se ha explicado, que para el cdlculo de los espesores es necesario conocer
el limite eldstico del material de construccién, ya que la normativa ASME asi lo
requiere. En la Tabla 11.1.1.1., obtenida bibliograficamente, se observa que el Acero
Inoxidable AISI 304-L, a una temperatura de 402C (temperatura de disefo), tiene un

limite elastico de 1068,32 atm.

A continuacién se calcula la altura de liquido, suponiendo que el volumen del
tanque vy el liquido deberian ser iguales, ya que es necesario conocer la presiéon que

ejerce la columna de ciclohexanona en el fondo del tanque:

Viiquiazo = Vtanque = % -D?-h (Ec.11.1.33.)

Vs
187,58 m? = T 6% - Niiquigzo = Miiquiao = 6,63 m
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Ahora, y con la densidad de la ciclohexanona en las condiciones de trabajo, se

calcula la presidon que ejerce el liquido:

AP =p - g hiiquizo = 947,80 (-%) - 9,8 (%) - 6,63 (m) = 61582,36 Pa =

0,6081 atm (Ec.11.1.4.)

De esta manera, se halla la presidn con la que se determinard el espesor, y que

serd la suma de la presién ejercida por el liquido y la de disefo:
P=AP+ P; =0,6081 atm + 2atm = 2,6081 atm (Ec.11.1.34.)

Finalmente se calcula el espesor del tanque con la ecuacién 11.1.35.:

P-R
Leilindro = m + C1 + CZ (EC 11.1. 35)

Dénde:

- P, eslapresidn para calcular el espesor en pascales o atmdsferas

R, es el radio interno en mm
- §, el limite elastico en pascales o atmédsferas

E, es el factor adimensional de soldadura

- (4, eslatolerancia a la corrosién en mm

- (,, eslatolerancia a la fabricacion en mm
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Teniendo en cuenta que en este caso, como el equipo no trabaja a presion
elevada, el valor del factor de soldadura sera 0,85 (soldadura simple con radiografiado

parcial); y substituyendo y redondeando al alza:

. B 2,6081 atm - 3000 mm
cilindro = 1068,32 atm - 0,85 + 0,4 - 2,6081 atm

+ 1,5mm+C, = 10,11 + G,

Se acepta como una buena aproximacién suponer que la tolerancia a la
fabricacion (C,) equivaldrd al 10% del espesor del tanque calculado o a un 1 mm, lo
que resulte mas grande. En este caso, se considerara C; como 1 mm. De manera que,

redondeando al alza, el espesor sera:

teitinaro = 10,11 mm + 1mm = 11,11 mm - 12 mm

Por otra parte, el grosor del cabezal sera menor, ya que éste no tiene que
soportar la presion que ejerce el liquido. Es decir, la presidon que se utilizard serd la de

diseno. Para calcularlo se utiliza la ecuacion 11.1.36:

PR
teabezal = 7SET08P +C, +C, (Ec.11.1.36.)

. _ 2,6081 atm - 3000mm
cabezal ™ 2.1068,32 - 0,85 + 0,8 - 2,6081 atm

+1,5mm+C, =4,80mm+ C,

De la misma manera que para el espesor de la parte cilindrica, se considera la

tolerancia a la fabricacion de Imm.
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teavezar = 3,7mm +1mm = 58mm - 6 mm

El espesor del fondo se calcula como la suma de 6,5 mm mas el factor de
seguridad de corrosion, 1,5 mm; siempre y cuando, el grosor del tanque sea
inferior a éste valor, ya que es recomendable, por seguridad, que el fondo del
tanque tenga como minimo este espesor. Por lo tanto, el fondo inferior, en este
caso no se calculara de esta manera, sino que tendrd el mismo espesor que la

parte cilindrica, es decir, 12 mm.

11.1.2.7. Venteo total para liquidos

Aplicando las ecuaciones explicadas en el apartado 11.1.1.7., se ha podido
disefiar el venteo total para liquidos en el caso de los tanques de almacenamiento de
ciclohexanona. La Unica diferencia, es que como la geometria de los tanques es

diferente, la superficie himeda, también se calcula de manera diferente.

Ay =7-D  Rygngue =7+ 69,84 = 18552 m? (Ec.11.1.37.)

Los resultados estdn recogidos en la Tabla 11.1.2.4.:

Tabla 11.1.2.4.- Resultados del venteo total para liquidos de los tanques de

almacenamiento de Ciclohexanona

Ah 185,52 m?
Q fuego 1,01-10” KJ/h
M 98,15
Avap 412,74 KJ/Kg
Cventeo 10926,59 m*/h
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11.1.2.8. Aislamiento

Igual que en casos anteriores, el aislamiento a utilizar serd de lana de roca, con
un espesor de 50 mm, y que sera proporcionado por la empresa Isover. El modelo

escogido es el Spintex HP-353.

11.1.2.9. Dimensionamiento del cubeto de retencion

El dimensionamiento del cubeto de retencién se ha hecho de la misma manera
que en el apartado 11.1.1.9,, aplicando las ecuaciones explicadas. En la Tabla 11.1.2.5.

se pueden observar los resultados obtenidos para el caso de la ciclohexanona.

Tabla 11.1.2.5.- Dimensionamiento del cubeto de retencion para el almacenamiento

de Ciclohexanona

D total 6,124 m
S tanque 2m
S cubeto 2,5m
L cubeto 15,186 m
W cubeto 19,248 m
A ocupada 145,13 m?
A libre 147,17 m*
H cubeto 1,70 m
H cubeto sobredimensionada un 15% 1,95 m
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11.1.2.10. Peso total del tangue

Cuando se dice peso total del tanque, éste esta referido al peso del tanque
vacio mas el peso de la sustancia que debe almacenar. Primero se calcula el peso del

tanque vacio:
Pvacio = Pfondo + Pcilindro + Pcabezal (EC. 11.1. 38-)

Dénde:

Prondo, €s €l peso del fondo del tanque en kg
P i1indro, €S €l peso de la parte cilindrica (sin las tapas) en kg

P abezal, €S €l peso del cabezal semiesférico en kg

Previamente, en todo caso, es necesario estimar los pesos justamente

mencionados, y se hace de la siguiente manera:

Pfondo = Afondo *Urondo * PaISI304-L =

1% trondo  Parsizoa—r (EC.11.1.39.)

_ _r? 3_2 3
Pcabezal - Vcabezal chapa ' PAISI304—-L = [g “T - (T + tcabezal) 3 "m-r ] )

Paisrzoa-L (Ec.11.1.40.)

Piitinaro = Acitindrosin tapas * Lcilindro * Paisizoa—L = T * D - hejtinaro -

teitindro * Paisizoa—; (EC.11.1.41.)

Dénde:
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- Afonao, €s la superficie del fondo en m?

- trondo. €S €l espesor del fondo en m

- Parsizos—L, €S la densidad del acero inoxidable AlSI 304-L en kg/m?

- Viabezal chapa, €S €l volumen de chapa del cabezal semiesférico en m?

- Acitindrosin tapas, €S 1a superficie de la parte cilindrica (las paredes del
tanque) en m?

teitindro, €S €l espesor de las paredes cilindricas en m

1, es el radio del tanque en m

D, es el didmetro de tanque en m
Substituyendo:

P =m-(3m)?-12-1073 -8030@—2724511(
fondo = T (m) m m3_ ’ 9

2 3 3 2 3 Kg
Peabezal = §-Tr-(3m+6-10 m) —§-7T-(3m) -8030$=2729,97Kg

K
Pritindro = - 6m - 6,84m - 12 - 10~m - 8030 m—‘z = 1242731 Kg

De forma que el peso del tanque vacio sera:

Poacio = 2724,51 Kg + 2729,97 Kg + 12427,31 Kg = 17881,80 Kg
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Ahora ya se puede calcular el peso del tanque operativo, teniendo en cuenta el
volumen que tendra contenido de amoniaco anhidro y que la densidad de éste en las

condiciones del almacenamiento es de 588,4 kg/m3.

Poperativo = 1788180 Kg + 187,58m? - 947,875 =
195669,32 Kg (Ec.11.1.42.)

También se calcula el peso del tanque si éste estuviera lleno de agua:

Pagua = 48203,58 Kg + 187,58 m® - 998,25 =
2051238,31 Kg (Ec.11.1.43.)

Es recomendable comprobar si el terreno serd capaz de resistir el peso del
tanque. Teniendo en cuenta que la resistencia del terreno sera de 2 Kg/cm2 albmde
profundidad sobre grabas, se calcular con la fuerza que ejercera el tanque sobre el

suelo:

Poperativo __ 19566932 Kg Kg
A - 2 (1006771)2 - 0;69 sz (Ec- 11. 1. 4’4’. )
fondo -(3m)2-- T

11.1.2.11. Especificaciones de los tanques

A modo de resumen, en la Tabla 11.1.2.7. se adjuntan las especificaciones mas
importantes calculadas a lo largo de este subapartado respecto a los tanques de

almacenamiento de ciclohexanona.
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Tabla 11.1.2.7.- Principales especificaciones de los tanques de almacenamiento de

11. MANUAL DE CALCULO

ciclohexanona
Tanque
Numero de tanques 3
Volumen diario (m®/dia) 140,68
Tiempo stock (dias) 4
Temperatura de disefio (2C) 45
Presion de disefio (atm) 2
Volumen del tanque (m?®) 250
Diametro total del tanque (m) 6,124
Altura total del tanque (m) 9,84
% volumen ocupado (%) 75,03

Material de diseiio

Acero Inoxidable AISI 304-L

Aislante Lana de roca (50 mm de espesor)
Espesor del tanque (mm) 12
Espesor del cabezal (mm) 6
Espeso del fondo (mm) 12
Capacidad de venteo (m?/h) 10926,59

Peso del tanque operativo (kg)

195669,32 Kg

Cubeto
Longitud (m) 15,186
Anchura (m) 19,248
Altura (m) 1,70
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11.1.3. ALMACENAMIENTO DE MATERIAS PRIMERAS: PEROXIDO DE HIDROGENO

(T-106 Y T-107)

11.1.3.1.

Conceptos previos

Normativa: El perdoxido de hidrogeno se caracteriza por ser un
compuesto considerablemente corrosivo y comburente. La normativa
gue contempla este tipo de sustancias es la MIE-APQ-006, clase D. Se
almacenard una mezcla de peréxido de hidrégeno y agua al 50% en
peso, disminuyéndose considerablemente su peligrosidad. El
perdxido de hidrégeno, tiene una temperatura de ebullicion de
150,229C, por esta razén se decide almacenarlo a presidon atmosférica y
a 20 °C.

° Volumen diario: Teniendo en cuenta que se requiere peréxido de

hidrégeno en el reactor de amoximacién (R-201) y también en la
oxidacién avanzada en el tratamiento de residuos (de R-901 a R-906)

se calcula el volumen necesario diario como:

24h
1dia

Vaiario = (4323,24 (kTg) % +0,083 mT3)

m3
88,80 — (Ec.11.1.45.)
dia

Tiempo de “stock”: Para dimensionar los tanques de almacenamiento

de perdxido de hidrégeno, se ha fijado un tiempo de residencia en la
planta (tiempo de “stock”) de 4 dias. De la misma manera que la
ciclohexanona, el perdéxido de hidrégeno llegara a la planta de
produccion de e-caprolactama mediante camiones. Estos seran de 30
m>. Teniendo en cuenta el requerimiento diario calculado con la
ecuacién 11.1.45., se deduce que se necesitaran 3 camiones al dia.

Suponiendo que en un dia laboral ordinario pueden llegar camiones
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durante 12 horas (de 8 de la mafiana a 20 de la tarde), llegard un
camidén con peroéxido de hidrégeno cada 4 horas. Recordar que un
aumento del tiempo de “stock” en la planta supondria un aumento
del volumen de los tanques, lo cual podria causar un problema de

espacio en la planta.

11.1.3.2. Numero de tangues necesarios

Siguiendo el protocolo del apartado 11.1.2.2. se calcula el nimero de tanques.

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 11.1.2.1.:

Tabla 11.1.3.1.- Resultados para el cdlculo del nimero de tanque para el

almacenamiento de peroxido de hidrégeno

V stock 355,2m’
V stock sobredimensionado 408,48 m®
V tanque 250 m?
N tanques 1,63=2 tanques
% volumen ocupado 71,04%

11.1.3.3. Dimensionamiento de los tanques

Los resultados del dimensionamiento de los tanques se encuentran recogidos
en la Tabla 11.1.3.2.; los cuales han sido calculados de la misma manera que en el

apartado 11.1.2.3.
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Tabla 11.1.3.2.- Dimensionamiento de los tanques de almacenamiento de perdxido

de hidrégeno

V cabezal 56,55 m’
V cilindro 193,45 m’
h cilindro 6,84 m
h tanque 9,84 m

11.1.3.4. Disefo mecanico de los tangues

Ya se ha comentado en los aspectos previos que el peréxido de hidrégeno, al
ser una sustancia comburente y oxidante, se rige por la normativa ASME,
concretamente, ITC MIE-APQO06. También se ha comentado que el perdxido de
hidrégeno se puede almacenar a una temperatura de 20°C, por lo tanto, la

temperatura de disefo sera:

Taiseno = Toperacisn + 20°C = 25°C + 20°C = 45°C (Ec.11.1.1.)

Por lo referido a la presidn de diseno, como este es un tanque con una presién
absoluta de operacion equivalente a la atmosférica, la presién de diseifio se

determinara de la siguiente manera:

Py = Py apsotuta + 1 atm = 2atm (Ec.11.1.3.)
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11.1.3.5. Material de los tanques

Para decidir el material de construccidon, como se ha dicho en la introduccién, y
como se ha hecho en apartados anteriores, se ha consultado la guia de la empresa
“Harrington Industrial Plastics”. En el caso del peréxido de hidréogeno, igual que en el
caso de la ciclohexanona, ningun material estd clasificado con compatibilidad
excelente. La mayoria de materiales recomendados son polimeros, como por ejemplo
el teflén, el PVC o el viton. Igual que en el caso de la ciclohexanona, se escoge el Acero
Inoxidable AISI 304-L, que es resistente a todo tipo de corrosidn. En este caso, debido
al caracter comburente del peréxido de hidrégeno, tiene alin mas sentido que en el
caso de la ciclohexanona, aunque no sea tampoco extremadamente oxidante como
para verse obligado a utilizar el acero inoxidable sin ninguna otra alternativa. En
cualquier caso, se decide escoger este acero, porque los otros tanques también estan
construidos de este material, ddndoles de esta manera versatilidad, y la posibilidad de

poderse utilizar para otros compuestos si se diera el caso.

11.1.3.6. Espesor de los tanques

Procediendo de la misma manera que en el apartado 11.1.2.6., se calculan los
espesores de los tanques de almacenamiento de perdéxido de hidrégeno. Los
resultados se adjuntan en la Tabla 11.1.3.3. Cabe anadir, que en este caso, el espesor
del fondo inferior, no se calculara como la suma de 6,5 mm mas el factor de seguridad
de corrosién, 1,5 mm, sino que tendra el mismo espesor que la parte cilindrica, es

decir, 9 mm.
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Tabla 11.1.3.3.- Paradmetros que definen el espesor de los tanques de

almacenamiento de peroxido de hidrégeno

S 1068,32 atm
P absoluta operacién 1 atm
h liquido 6,28 m
AP 0,7261 atm
P para el espesor (P) 2,7261 atm
E 0,85
t cilindro 11,50 mm =2 12 mm
t cabezal 5,80 mm =2 6 mm

t fondo inferior

12 mm

11.1.3.7. Venteo total para liquidos

Aplicando las ecuaciones explicadas en el apartado 11.1.2.7., se ha podido

disefiar el venteo total para liquidos en el caso de los tanques de almacenamiento de

perdxido de hidrégeno. Los resultados estan recogidos en la Tabla 11.1.3.4.:

Tabla 11.1.3.4.- Resultados del venteo total para liquidos de los tanques de

almacenamiento de peroxido de hidrégeno
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Ah 185,52 m’
Q fuego 1,01-10" KJ/h
M 34,0147
A vap 1353,83 KIJ/Kg
C venteo 5658,56 m’/h

11.1.3.8. Aislamiento

Igual que en casos anteriores, el aislamiento a utilizar serd de lana de roca, con
un espesor de 50 mm, y que sera proporcionado por la empresa Isover. El modelo

escogido es el Spintex HP-353.

11.1.3.9. Dimensionamiento del cubeto de retencién

El dimensionamiento del cubeto de retencién se ha hecho de la misma manera
gue en el apartado 11.1.2.9., aplicando las ecuaciones explicadas. En la Tabla 11.1.3.5.

se pueden observar los resultados obtenidos para el caso del perdxido de hidrégeno.

Tabla 11.1.3.5.- Dimensionamiento del cubeto de retencion para el almacenamiento

de peroxido de hidrégeno

D total 6,124 m
S tanque 2m
S cubeto 2,5m
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L cubeto 11,124 m
W cubeto 19,248 m
A ocupada 87,25 m?
Alibre 126,86 m’
H cubeto 1,97 m
H cubeto sobredimensionada un 15% 2,26 m

11.1.3.10. Peso total del tanque

Para calcular el peso total de cada tanque de almacenamiento de perdxido de

hidrégeno también se ha hecho uso de las ecuaciones explicadas en el apartado

11.1.2.10., obteniéndose asi, los resultados expuestos en la Tabla 11.1.3.6.

Tabla 11.1.3.6.-Peso de los tanques de almacenamiento de peréxido de hidrégeno

P fondo 2724,51 kg

P cabezal 2729,97 kg
P cilindro 12427,31 kg
P vacio 17881,80 kg
P operativo 230159,39 kg
P agua 195155,70 Kg

Comprobacién terreno (P operativo/A

fondo)

0,81 kg/cm?® <2 Sresistira
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11.1.3.11. Especificaciones de los tanques

N
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A modo de resumen, en la Tabla 11.1.3.7. se adjuntan las especificaciones mas

almacenamiento de perdxido de hidrégeno.

importantes calculadas a lo largo de este subapartado respecto a los tanques de

Tabla 11.1.3.7.- Principales especificaciones de los tanques de almacenamiento de

peroxido de hidrogeno

ESPECIFICACIONES ‘

Tanque
Numero de tanques 2
Volumen diario (m®/dia) 88,80
Tiempo stock (dias) 4
Temperatura de disefio (2C) 45
Presion de disefio (atm) 2
Volumen del tanque (m°®) 250
Diametro total del tanque (m) 6,124
Altura total del tanque (m) 9,84
% volumen ocupado (%) 71,04
Material de disefio Acero Inoxidable AlSI 304
Aislante Lana de roca (50 mm de espesor)
Espesor del tanque (mm) 12
Espesor del cabezal (mm) 6
Espesor del fondo (mm) 12
Capacidad de venteo (m®/h) 5658,56
Peso del tanque operativo (kg) 230159,39
Cubeto
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Longitud (m) 11,124
Anchura (m) 19,248
Altura (m) 2,26

11.1.4. ALMACENAMIENTO DEL AGENTE EXTRACTOR: TOLUENO (T-108)

11.1.4.1. Conceptos previos

e Normativa: El tolueno es un compuesto inflamable, que segun la
normativa ASME, MIE-APQ-001, se clasifica como subclase A2. El
tolueno tiene una temperatura de ebullicién de 1112C, un punto de
fusion de -952C, y un flash point a 62C. Por esta razén se almacenara a

una temperatura de 202C y a presion atmosférica.

e Volumen diario: Teniendo en cuenta que se requiere tolueno como

agente extractivo en la purificacion de la ciclohexanona oxima,
concretamente en la columna de extraccién (C-203), se calcula el

volumen necesario diario como:

kg m3 24 h
Vaiario = 5,6 (T) : )

871,6 kg 1dia

m3
=0,16 — (Ec.11.1.46.)
dia

Como se puede observar el volumen diario de tolueno requerido es
pequefio, cuestionando de esta manera la viabilidad del volumen del
tanque de almacenamiento. En cualquier caso, el hecho de que este
volumen sea tan pequefio, se debe a que la mayoria del tolueno es
recuperado en el proceso en la columna (C-204 y C-205), siendo
recirculado; es decir, las pérdidas de tolueno son pequenas. Por esto

motivo, se decide que el tanque de almacenamiento deberd contener
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como minimo el volumen de tolueno necesario para la puesta en

marcha.

3
Vpuesta en marcha = 15000 K g 871"—6kg =17,21m3 (Ec.11.1.47.)
. Tiempo de “stock”: En este caso, el concepto de stock no tiene

exactamente sentido. Al tener un tanque de un volumen
considerable respecto a las necesidades diarias de tolueno, lo
que se hard es calcular con qué frecuencia se vaciard el tanque
de almacenamiento de tolueno y cada cuento tiempo debera ser
repuesto. Remarcar, que teniendo en cuenta el volumen
necesario para la puesta en marcha, se decide que el tanque de

almacenamiento sea de 20 m°.

dia 1 mes
= 20m?® 3 _ 125 diags - 2" — 41 5
tienado = 20m STon 5 dias Toaam =~ blmeses
20m3
t =——— (Ec.11.1.438.
llenado ™ 4 ipeses ( )

De la misma manera que la ciclohexanona, el tolueno llegard a la
planta de produccién de e-caprolactama mediante camiones. Estos
seran de 30 m>. Como se acaba de estimar se necesitard llenar el
tanque de almacenamiento de tolueno con capacidad de 20 m3 una
vez cada 4 meses; por lo tanto, habrd una entrada de un camién de 30

m? llenos de tolueno una vez cada 4 meses.

11.1.4.2. Numero de tangues nhecesarios

Siguiendo el protocolo del apartado 11.1.1.2. se calcula el numero de tanques.

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 11.1.4.1.:
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Tabla 11.1.4.1.- Resultados para el cdlculo del nimero de tanque para el

almacenamiento de tolueno

V stock 17,21 m?
V stock sobredimensionado 19,79 m®
V tanque 20m?
N tanques 0,98=1 tanque
% volumen ocupado 86,05 %

11.1.4.3. Dimensionamiento de los tanques

Los resultados del dimensionamiento de los tanques se encuentran recogidos
en la Tabla 11.1.4.2.; los cuales han sido calculados de la misma manera que en el

apartado 11.1.1.3.

Tabla 11.1.4.2.- Dimensionamiento de los tanques de almacenamiento de tolueno

Diametro interno 2m
V cabezal 2,09 m?
V cilindro 17,91 m?
h cilindro 570 m
h cabezal 1m
h tanque 6,70 m
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11.1.4.4. Condiciones para el disefio mecanico de los tanques

Ya se ha comentado en los aspectos previos que el tolueno, al ser una
sustancia inflamable, se rige por la normativa ASME, concretamente, ITC MIE-APQO001.
También se ha comentado que el tolueno se puede almacenar a una temperatura de

209C, por lo tanto, la temperatura de disefio sera:

Taisero = Toperacion + 20°C = 20°C + 20°C = 40°C (Ec.11.1.1.)

En cuanto a la presion de disefio, como este es un tanque con una presion
absoluta de operaciéon equivalente a la atmosférica, la presion de disefio se

determinara de la siguiente manera:

Py = P, gpsotuta + 1 atm = 2atm (Ec.11.1.3.)

11.1.4.5. Material de los tanques

Para decidir el material de construccién, como se ha dicho en la introduccién, y
como se ha hecho en apartados anteriores, se ha consultado la guia de la empresa
o H . . ” . .

Harrington Industrial Plastics”. En el caso del tolueno, son diversos los materiales
categorizados con compatibilidad excelente: acero al carbono, cerdamica, acero al
inoxidable 304 y 316, titanio y Hastelloy C. De todos ellos se opta por el acero

inoxidable AISI 304-L, igual que en casos anteriores.
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11.1.4.6. Espesor de los tangques

Procediendo de la misma manera que en el apartado 11.1.2.6., se calculan los
espesores de los tanques de almacenamiento de tolueno. Los resultados se adjuntan
en la Tabla 11.1.4.3. Cabe aiiadir, que en este caso, el espesor del fondo si se ha
calculado como la suma de 6,5 mm mas el factor de seguridad de corrosién, 1,5 mm,
igual que en el caso de la ciclohexanona. Se ha hecho asi, ya que el grosor del tanque
era inferior a éste valor, y como bien se ha explicado antes, es recomendable, por

seguridad, que el fondo del tanque tenga como minimo este espesor.

Tabla 11.1.4.3.- Parametros que definen el espesor de los tanques de

almacenamiento de tolueno

S 1068,32 atm
P operacion 1 atm
h liquido 5,48 m
AP 0,4620 atm
P para el espesor 2,4620 atm
E 0,85
t cilindro 5,21 mm = 6 mm
t cabezal 3,6 mm =2 4mm
t fondo inferior 8 mm
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11.1.4.7. Venteo total para liguidos

Aplicando las ecuaciones explicadas en el apartado 11.1.1.7., se ha podido
diseiar el venteo total para liquidos en el caso de los tanques de almacenamiento de

perdxido de hidrégeno. Los resultados estan recogidos en la Tabla 11.1.4.4.:

Tabla 11.1.4.4.- Resultados del venteo total para liquidos de los tanques de

almacenamiento de tolueno

Ah 42,10 m*
Q fuego 2,3:10° KJ/h
M 92,14
Avap 360,43 KJ/Kg
C venteo 2934,37 m*/h

11.1.4.8. Aislamiento

Igual que en casos anteriores, el aislamiento a utilizar serd de lana de roca, con
un espesor de 50 mm, y que sera proporcionado por la empresa Isover. El modelo

escogido es el Spintex HP-353.
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11.1.4.9. Dimensionamiento del cubeto de retencién

El dimensionamiento del cubeto de retencién se ha hecho de la misma manera
qgue en el apartado 11.1.1.9,, aplicando las ecuaciones explicadas. En la Tabla 11.1.4.5.
se pueden observar los resultados obtenidos para el caso del perdxido de hidrégeno.

En este caso el drea ocupada se calculara con la ecuacion 11.1.49.

Aocupada =5 N - Dfoeqy (Ec.11.1.49.)

Tabla 11.1.4.5.- Dimensionamiento del cubeto de retencion para el almacenamiento

de tolueno
D total 2,112 m
S tanque 2m
S cubeto 2,5m
L cubeto 5,056 m
W cubeto 11,224 m
A ocupada 3,50 m?
A libre 53,25 m’
H cubeto 0,38 m
H cubeto sobredimensionada un 15% 0,43 m
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11.1.4.10. Peso total del tanque

Para calcular el peso total de cada tanque de almacenamiento de peréxido de
hidrégeno también se ha hecho uso de las ecuaciones explicadas en el apartado

11.1.1.10., obteniéndose asi, los resultados expuestos en la Tabla 11.1.4.6.

Tabla 11.1.4.6.-Peso de los tanques de almacenamiento de tolueno

P fondo 201,82 kg
P cabezal 202,62 kg
P cilindro 1725,53 kg
P vacio 2129,70 kg
P operativo 17130,20 kg
P agua 19308,72
Comprobacién terreno (P operativo/A 0,54 kg/cm? <2 Sresistira
fondo)

11.1.4.11. Especificaciones de los tanques
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A modo de resumen, en la Tabla 11.1.4.7. se adjuntan las especificaciones mas
importantes calculadas a lo largo de este subapartado respecto a los tanques de

almacenamiento de peréxido de hidrégeno.

Tabla 11.1.4.7.- Principales especificaciones de los tanques de almacenamiento de

tolueno
Tanque
Numero de tanques 4
Volumen diario (m®/dia) 0,16
Volumen puesta en marcha (m?) 17,21
Temperatura de disefio (2C) 45
Presion de disefio (atm) 2
Volumen del tanque (m°®) 20
Diametro total del tanque (m) 4,114
Altura total del tanque (m) 6,70
% volumen ocupado (%) 86,05
Material de disefio Acero Inoxidable AlSI 304
Aislante Lana de roca (50 mm de espesor)
Espesor del tanque (mm) 6
Espesor del cabezal (mm) 4
Espesor del fondo (mm) 8
Capacidad de venteo (m®/h) 2934,37
Peso del tanque operativo (kg) 17130,20 Kg
Cubeto
Longitud (m) 5,056
Anchura (m) 11,224
Altura (m) 0,43
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11.1.5. ALMACENAMIENTO DE MATERIAS PRIMERAS: TERC-BUTANOL

11.1.5.1. Conceptos previos

e Normativa: El terc-butanol es un compuesto inflamable, que segun la
normativa ASME, MIE-APQ-001, se clasifica como subclase A2. El
terc-butanol tiene una temperatura de ebullicion de 832C, un punto
de fusién de 259C, y un flash point a 112C. Debido a sus propiedades,
su almacenamiento serd un poco mas complicado que en los casos
anteriores. El terc-butanol, si que se almacenard a presion
atmosférica, pero debido a su punto de fusién, se almacenara a una
temperatura de 302C. Ademads, el tanque estard provisto de una
camisa que se activard cuando la temperatura descienda a menos de

28°C.

e Volumen diario: Teniendo en cuenta que se requiere terc-butanol

como reactivo en la reaccién de amoximacion, concretamente en el

reactor (R-201), se calcula el volumen necesario diario como:

v —00282<kg> m 24k oo 10+ T (Be11.1.50
diario = Y h) 780kg 1dia dia (E€11.1.50)

Como se puede observar el volumen diario de terc-butanol requerido
es muy pequeno, de hecho, se considera que este serd inapreciable
en periodos de tiempo relativamente cortos. En cualquier caso, el

hecho de que este volumen sea tan pequeno, se debe a que la
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mayoria del terc-butanol es recuperado en el proceso en la columna
(C-201, C-202), siendo recirculado; es decir, las pérdidas de terc-
butanol son pequefias. Por esto motivo, se decide que el tanque de
almacenamiento deberd contener como minimo el volumen de terc-
butanol necesario para la puesta en marcha, pero que en cualquier
caso, no habra una inyeccion continua de este reactivo, sino que en la
parada anual de la planta, se volvera afiadir, compensando las

pérdidas.

m3

Vpuesta en marcha == 17131,16 Kg * - 21,96 m3(EC. 11. 1. 51.)

780 kg

e Tiempo de “stock”: En este caso, el concepto de stock no tiene

sentido como tal. Al tener un tanque de un volumen considerable
respecto a las necesidades diarias de terc-butanol, lo que se hard es
calcular con qué frecuencia se vaciara el tanque de almacenamiento y
cada cuento tiempo debera ser repuesto. Remarcar, que teniendo en
cuenta el volumen necesario para la puesta en marcha, se decide que

el tanque de almacenamiento sea de 22 m>.

1 mes

e _ 25345,62 dias - —= =
30,4 dias

t =22md  ——
llenado 868104 m

af

833,74 meses - 19 _ 69afios y 6 meses (Ec.11.1.52.)
12 mesos

Este nimero reafirma la decision de no reponer las pérdidas de terc
butanol de manera diaria, sino al hacer la parada anual de la planta.
Por lo tanto, vendrd un camidén al afio con antelacién suficiente a la
parada anual y a su puesta en marcha posterior. Por lo tanto, todos
los controles de nivel y el control de temperatura que requieren este

tanque.
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11.1.5.2. Numero de tangues nhecesarios

Siguiendo el protocolo del apartado 11.1.1.2. se calcula el nimero de tanques.

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 11.1.5.1.:

Tabla 11.1.5.1.- Resultados para el cdlculo del nimero de tanque para el

almacenamiento de terc-butanol

V stock 21,96 m®
V stock sobredimensionado 25,25 m®
V tanque 25m?
N tanques 1,01=1 tanque
% volumen ocupado 87,84 %

11.1.5.3. Dimensionamiento de los tangues

Los resultados del dimensionamiento de los tanques se encuentran recogidos
en la Tabla 11.1.4.2.; los cuales han sido calculados de la misma manera que en el

apartado 11.1.1.3.

Tabla 11.1.5.2.- Dimensionamiento de los tanques de almacenamiento de terc-

butanol
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Diametro interno 2m
V cabezal 2,09 m?
V cilindro 22,91 m?
h cilindro 7,29 m
h cabezal 1m
h tanque 8,29 m

11.1.5.4. Condiciones para el disefio mecanico de los tanques

Ya se ha comentado en los aspectos previos que el tolueno, al ser una
sustancia inflamable, se rige por la normativa ASME, concretamente, ITC MIE-APQ0O01.
También se ha comentado que el tolueno se puede almacenar a una temperatura de

209C, por lo tanto, la temperatura de disefio sera:

Taiseno = Toperacisn + 20°C = 30°C + 20°C = 50°C (Ec.11.1.1.)

En cuanto a la presion de disefio, como este es un tanque con una presién
absoluta de operaciéon equivalente a la atmosférica, la presién de diseifio se

determinara de la siguiente manera:

P; = P, apsoiuta + 1 atm = 2atm (Ec.11.1.3.)

11.1.5.5. Material de los tanques

Pagina 58 de 345



11. MANUAL DE CALCULO CaprolacTeam, Caprolactam Industries

Para decidir el material de construccién, como se ha dicho en la introduccién, y
como se ha hecho en apartados anteriores, se ha consultado la guia de la empresa
“Harrington Industrial Plastics”. Este compuesto no esta incluido en dicha guia. Se hace
recerca bibliografica, y se comprueba que dicho compuesto no es corrosivo, si mas no,
no en un grado a tener en cuenta. A pesar de todo, se opta por el acero inoxidable AlSI

304-L, igual que en casos anteriores.

11.1.5.6. Espesor de los tangues

Procediendo de la misma manera que en el apartado 11.1.2.6., se calculan los
espesores de los tanques de almacenamiento de terc-butanol. Los resultados se
adjuntan en la Tabla 11.1.5.3. Cabe afiadir, que en este caso, el espesor del fondo si se
ha calculado como la suma de 6,5 mm mas el factor de seguridad de corrosién, 1,5
mm, igual que en el caso de la ciclohexanona. Se ha hecho asi, ya que el grosor del
tanque era inferior a éste valor, y como bien se ha explicado antes, es recomendable,

por seguridad, que el fondo del tanque tenga como minimo este espesor.

Tabla 11.1.5.3.- Parametros que definen el espesor de los tanques de

almacenamiento de terc-butanol

S 1068,32 atm
P operacion 1 atm
h liquido 6,99 m
AP 0,5240 atm
P para el espesor 2,5240 atm
E 0,85
t cilindro 5,27 mm = 6 mm
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t cabezal 3,6 mm 2 4mm
t fondo inferior 8 mm

11.1.5.7. Venteo total para liguidos

Aplicando las ecuaciones explicadas en el apartado 11.1.1.7., se ha podido
diseiar el venteo total para liquidos en el caso de los tanques de almacenamiento de

perodxido de hidrégeno. Los resultados estan recogidos en la Tabla 11.1.4.4.:

Tabla 11.1.5.4.- Resultados del venteo total para liquidos de los tanques de

almacenamiento de terc butanol

Ah 52,09 m?
Q fuego 3,57:10°KJ/h
M 74,12
A vap 511,33 KJ/Kg
C venteo 3582,00 m*/h

11.1.5.8. Aislamiento

Igual que en casos anteriores, el aislamiento a utilizar serd de lana de roca, con
un espesor de 50 mm, y que sera proporcionado por la empresa Isover. El modelo

escogido es el Spintex HP-353.

11.1.5.9. Dimensionamiento del cubeto de retencidn
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El dimensionamiento del cubeto de retencién se ha hecho de la misma manera
que en el apartado 11.1.1.9,, aplicando las ecuaciones explicadas. En la Tabla 11.1.5.5.
se pueden observar los resultados obtenidos para el caso del terc-butanol. En este

caso el drea ocupada se calculara con la ecuacion 11.1.3.Z

Aocupada = % N - thotal (EC. 11.1. 3.)

Tabla 11.1.5.5.- Dimensionamiento del cubeto de retencion para el almacenamiento

de terc butanol

D total 2,124 m
S tanque 2m
S cubeto 2,5m
L cubeto 5,056 m
W cubeto 11,248 m
A ocupada 3,54 m?
Alibre 53,33 m’
H cubeto 0,47 m
H cubeto sobredimensionada un 15% 0,54 m

11.1.5.10. Peso total del tanque
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Para calcular el peso total de cada tanque de almacenamiento de terc butanol

también se ha hecho uso de las ecuaciones explicadas en el apartado 11.1.1.10.,

obteniéndose asi, los resultados expuestos en la Tabla 11.1.5.6.

Tabla 11.1.5.6.-Peso de los tanques de almacenamiento de terc butanol

P fondo 201,82 kg

P cabezal 304,54 kg
P cilindro 4414,37 kg
P vacio 4920,73 kg
P operativo 21939,73 kg
P agua 26841,20 kg

Comprobacién terreno (P operativo/A

fondo)

0,077 kg/cm® <2 Sresistira

11.1.5.11. Sistema de seguridad calefactor o media cana

Como ya se ha dicho en los aspectos previos, el terc-butanol solidifica a una

temperatura de 259C, es por eso que se almacena a una temperatura de 302C. Para

mantener el tanque a esta temperatura, especialmente en los periodos invernales, en

los que las temperaturas ambientales son considerablemente menores a las 302C.

Esta media cafia, por el que circulard agua como caudal refrigerante, tendra

como objetivo mantener el terc-butanol a dicha temperatura. El consumo de agua de
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refrigerante no serd elevado, porque en el tanque sélo se mantendra terc-butanol en

la puesta en marcha inicial y posterior a cada parada anual.

Para disefiar la media cafia, el primer paso es determinar el calor que se pierde
por conveccidn natural en ausencia de éste con el ambiente. Para hacerlo se tendrd en
cuenta como temperatura la mds desfavorable, que se considerara que es la

temperatura minima histdrica; es decir, una temperatura de -59C.

i=hl+ Pacero  , _ Laislante (Ec.11.1.53.)

Dm Diana

k AN k... .
material D; aislante D;

Dénde:

- Ua, coeficiente global de transferencia de calor, o las pérdidas con el
ambiente en W/m?>-K

- hi, coeficiente de calor por conveccidn con el aire en W/m?2K

- tacero, €spesor del cilindro en m

- taisiante, €Spesor del aislante en m

- Di, didametro interno del cilindro en m

- De, diametro externo del cilindro en m

- D, didametro teniendo en cuenta el espesor del acero en m

- Djgna, didmetro teniendo en cuanta el espesor del metal y de la lana de
roca (aislante) en m

- knateriar, conductividad térmica del material (ASI 304-L) en W/m-K

- kgisiante, conductividad térmica del aislante (Spintex HP-353) en W/m-K

Substituyendo, se encuentra el valor del factor global de transmisidon de calor

con el ambiente:
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1 1 + 0,006 + 0,05 U 0.8169
_— - =
Uy 25 15.2212° o4.212 a m?-K
2 2

A continuacidn, ya se puede calcular el drea total de intercambio de calor, la

cual serd la suma del area lateral mas la de los fondos:

[
Atotal = Ataterar + 2 Afondo =m-D;- Htanque +2- (Z : DLZ) (Ec.11.1.54.)

T
Agorat =T 2829 +2 (7 22) = 5837 m?
4
Ahora ya se puede calcular el calor total que debe ser intercambiado:
q=Uq  Atotar - AT = Uy * Aotar (Ttanqie - ambiente) (Ec.11.1.55.)

q = 0,8169 - 58,37 - (30 + 273) — (=5 + 273))

1KW 1KJ/s 3600s
1000W 1KW 1h

=1668,89 IV - = 6007,99 kJ /h

Una vez se sabe el calor que se debe eliminar, se calcula el caudal de agua que

serd necesario para ello:

q=m-C,-AT (Ec.11.1.56.)

Dénde:

- Cp, es el calor especifico del agua (J/Kg-2C)
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- AT, incremente de temperatura del aceite térmico

- m, caudal masico de agua refrigerante (kg/s)

Para calentar se utilizara agua de la entrada de torre de refrigeracién a 45°C, y
se hard que tenga un salto térmico de 52C; es decir, que abandone el serpentin a una
temperatura de 409C. Una vez el agua pase por el serpentin volvera al circuito cerrado
de servicios, a la torre de refrigeracidon correspondiente. Hay que tener en cuenta que

el tanque de terc-butanol sélo estd operativo en las puestas en marcha.

Substituyendo y aislando el caudal de refrigerante:
6007,99 =m - 4,18 - (318 —313)K - m = 287,46 kg /h

Se convierte el caudal mésico de agua refrigerante a volumétrico:

kg m3 3

m
287,46 -2 ———— = 0,29 —
h 9922kg h

Se debe calcular el diametro de la media cafia. Para hacerlo, se supone un

velocidad de circulacion del fluido de 1,5 m/s.

(Ec.11.1.57.)

Dénde:

D.giia, €S €l didmetro de la media cafia en metros
L. . . 3
- Qu, es el caudal volumétrico de refrigerante necesario en m’/s

- vy, es lavelocidad del fluido en m/s
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Substituyendo:

m3 1h
b = [P 56 _ 012 m
cana 1’5 T )

A continuacion ya se pueden calcular las dimensiones que debera tener el

serpentin. Primero de todo, se determina el area de intercambio que debe tener este:
q=U-A-DTML (Ec.11.1.58.)

DTML, es el incremento de temperatura medio logaritmico, y se calcula como:

pruy = T2~ (T5) (Ec.11.1.59.)

In (%)
Dénde:

- T, es latemperatura que se quiere mantener en 2C
- TE, es latemperatura de entrada del agua refrigerante en 2C

- TS, es la temperatura de salida del agua refrigerante en 2C

Substituyendo:

45 — 40
DTML = ———<=12,33

n (8=22)
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Se debe tener en cuenta que el calor intercambiado debe ser el mismo que el
calculado anteriormente, y que el coeficiente global, en este caso, varia, porqué ahora
no se hace referencia a la conveccidon, sino a la transferencia de calor entre el
serpentin y el fluido de dentro del tanque, el terc-butanol. Se han buscado valores
tipicos en la bibliografia para serpentines, y para casos donde se tenga terc-butanol
como fluido de proceso y agua como fluido refrigerante, se recomienda un valor de

200 W/m?-eC.

Ahora ya se puede substituir y aislando, serd posible encontrar el drea de

intercambio necesaria:

K _

7
6007,99 A

200 - A - 12,33 > Aiercampio = 2,44 m?

Si se sobredimensiona un 15%:
Aintercampio = 1,15+ 2,44 = 2,80 m?

Por lo tanto, el area que debe tener el serpentin, es de 2,80 m?. Esta superficie
debe ser suficiente para rodear todo el liquido, ya que de lo contrario, no se alcanzaria

la temperatura deseada alrededor del serpentin.

Se calcula el area que tiene una vuelta de la media cafia:
Avpuetta = 2 T * Tranque * Deana  (E€.11.1.60.)
Apetta = 2-m-1-0,012 = 0,075m?

También es importante saber el nimero de vueltas:
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Atotal intercambio __ 2,80

Avuelta B 01075

ne vueltas = = 37,33 — 38 vueltas

Por ultimo, para tener bien dimensionada la media cafia, es necesario conocer

la altura de esta:

Hgig = (M®vueltas — 1) - 0,1 + (D gsiq - N vueltas) (Ec.11.1.61.)

Hogig = (38—1)-0,1+ (0,012 -38) = 4,156 m

11.1.5.12. Especificaciones de los tangues

A modo de resumen, en la Tabla 11.1.5.9. se adjuntan las especificaciones mas
importantes calculadas a lo largo de este subapartado respecto a los tanques de

almacenamiento de perdxido de hidrégeno.

Tabla 11.1.5.8.- Principales especificaciones de los tanques de almacenamiento de

terc butanol
ESPECIFICACIONES
Tanque
Numero de tanques 1
Volumen diario (m?/dia) 8,68-10™
Tiempo stock (dias) -
Temperatura de disefio (2C) 50
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Presidn de disefio (atm) 2
Volumen del tanque (m?) 22
Didmetro total del tanque (m) 2,124
Altura total del tanque (m) 8,29

% volumen ocupado (%) 87,84%

Material de disefio

Acero Inoxidable AISI 304-L

Aislante

Lana de roca (50 mm de espesor)

Espesor del tanque (mm) 6

Espesor del cabezal (mm) 4

Espeso del fondo (mm) 8
Capacidad de venteo (m?/h) 3582,00

Peso del tanque operativo (kg)

21939,73 Kg

Cubeto
Longitud (m) 5,056
Anchura (m) 11,248
Altura (m) 0,54

11.1.6. ALMACENAMIENTO DE MATERIAS PRIMERAS: OLEUM (T-110 A T-112)

11.1.6.1. Conceptos previos
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Vaiario = 6210 (*2)

Normativa: El 6leum es un compuesto muy corrosivo y comburente,
y estd recogido bajo la normativa ASME, MIE-APQ-006. La mezcla de
6leum a almacenar se compone del 71% de acido sulfurico y el resto
trioxido de azufre. A esta composicién tiene una temperatura de
ebullicién de 602C y un punto de fusion de 52C. Por esta razdn se

almacenard a temperatura ambiente, 202C, y a presidon atmosférica.

Volumen diario: El éleum se utiliza como reactivo para hacer la

transformacién de Beckmann a la ciclohexanona oxima, y obtener asi
crudo de caprolactama en los reactores R-301, R-302 y R-303, aunque
soélo sera inyectado en el primero de ellos. Se calcula el volumen

necesario diario:

m3 24 h
1990 kg 1dia

m3
= 125,24 — (Ec.11.1.62.)
dia

Tiempo de “stock”: Para dimensionar los tanques de almacenamiento

de d6leum, se ha fijado un tiempo de residencia en la planta (tiempo
de “stock”) de 4 dias. De la misma manera que la ciclohexanona vy el
perdxido de hidrégeno, el 6leum llegara a la planta de produccion de
e-caprolactama mediante camiones. Estos seran de 30 m?. Teniendo
en cuenta el requerimiento diario calculado con la ecuacién 11.1.61,,
se deduce que se necesitaran entre 4 y 5 camiones al dia. Suponiendo
gue en un dia laboral ordinario pueden llegar camiones durante 12
horas (de 8 de la manana a 20 de la tarde), llegard un camidn con
6leum cada 3 horas los dias que se requieran 4 camiones. Recordar
gue un aumento del tiempo de “stock” en la planta supondria un
aumento del volumen de los tanques, lo cual podria causar un

problema de espacio en la planta.
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11.1.6.2. Numero de tangues necesarios

Siguiendo el protocolo del apartado 11.1.2.2. se calcula el numero de tanques.

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 11.1.6.1.:

Tabla 11.1.6.1.- Resultados para el cdlculo del nimero de tanque para el

almacenamiento de 6leum

V stock 500,97 m’
V stock sobredimensionado 576,12 m®
V tanque 250 m?
N tanques 2,3=3 tanques
% volumen ocupado 66,80%

11.1.6.3. Dimensionamiento de los tangues

Los resultados del dimensionamiento de los tanques se encuentran recogidos
en la Tabla 11.1.6.2.; los cuales han sido calculados de la misma manera que en el

apartado 11.1.2.3.

Tabla 11.1.6.2.- Dimensionamiento de los tanques de almacenamiento de 6leum

V cabezal 56,55 m’
V cilindro 193,45 m’
h cilindro 6,84 m
h tanque 9,84 m
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11.1.6.4. Condiciones para el disefio mecanico de los tanques

Ya se ha comentado en los aspectos previos que el dleum, al ser una sustancia
comburente y oxidante, se rige por la normativa ASME, concretamente, ITC MIE-
APQO06. También se ha comentado que el éleum se puede almacenar a una

temperatura de 252C, por lo tanto, la temperatura de disefio sera:

Taisero = Toperacion + 20°C = 25°C + 20°C = 45°C (Ec.11.1.1.)

En cuanto a la presidn de disefio, como en casos anteriores, al tratarse de un

tanque a presién atmosférica, ésta se calculard como:

P; = P, apsotuta + 1 atm = 2atm (Ec.11.1.3.)

11.1.6.5. Material de los tanques

Para decidir el material de construccién, como se ha dicho en la introduccién, y
como se ha hecho en apartados anteriores, se ha consultado la guia de la empresa
“Harrington Industrial Plastics”. En el caso del éleum, igual que en el caso del
amoniaco anhidro, al ser sustancias muy corrosivas, el material que esta clasificado
con compatibilidad excelente el Acero Inoxidable AISI 304-L. Consultando otras
fuentes bibliograficas se observa que el tipo de acero mas utilizado para almacenar
este material es el Acero Inoxidable AISI 316-L. Como ya se ha comentado, todos los
tanques estaran hechos de dicho material, ddndoles de esta manera versatilidad a los
tanques de almacenamiento, y la posibilidad de poderse utilizar para otros

compuestos si se diera el caso.
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11.1.6.6. Espesor de los tangues

Procediendo de la misma manera que en el apartado 11.1.2.6., se calculan los
espesores de los tanques de almacenamiento de 6leum. Los resultados se adjuntan en
la Tabla 11.1.6.3. Cabe afadir, que en este caso, el espesor del fondo tampoco se
calculara como la suma de 6,5 mm mas el factor de seguridad de corrosién, 1,5 mm, ya

que como se observa en la Tabla 11.1.6.3., el espesor de la parte cilindrica es mayor.

Tabla 11.1.6.3.- Parametros que definen el espesor de los tanques de

almacenamiento de 6leum

S 1068,32 atm
P disefo 2 atm
h liquido 591 m
AP 0,6798 atm
P para espesor 0,6798 atm
E 0,85
t cilindro 11,34 mm =2 12 mm
t cabezal 5,80 mm = 6 mm
t fondo inferior 12 mm

11.1.6.7. Venteo total para liquidos
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Aplicando la misma metodologia explicada en el apartado 11.1.2.7., se ha
podido disefiar el venteo total para liquidos en el caso de los tanques de

almacenamiento de 6leum. Los resultados estan recogidos en la Tabla 11.1.6.4.:

Tabla 11.1.4.6.- Resultados del venteo total para liquidos de los tanques de

almacenamiento de tolueno

Ah 185,52 m’
Q fuego 1,01-10” KJ/h
M 92,85
A vap 176,09 KJ/Kg
Cventeo 26331,47 m*/h

Se cree necesario anadir, que debido a la posibilidad de que el tridxido de
azufre se volatilice, se incluird un scrubber de sosa a la salida del venteo. El triéxido de
azufre es un importante contaminante, ademas de toxico, para la atmdsfera. Es esta la

razén, de incluir un scrubber de sosa.

11.1.6.8. Aislamiento

Igual que en casos anteriores, el aislamiento a utilizar serd de lana de roca, con
un espesor de 50 mm, y que sera proporcionado por la empresa Isover. El modelo

escogido es el Spintex HP-353.

11.1.6.9. Dimensionamiento del cubeto de retencidn

Pagina 74 de 345



N

11. MANUAL DE CALCULO CaprolacTeam, Caprolactam Industries ‘/

El dimensionamiento del cubeto de retencién se ha hecho de la misma manera
que en el apartado 11.1.1.9,, aplicando las ecuaciones explicadas. En la Tabla 11.1.6.5.

se pueden observar los resultados obtenidos para el caso del peréxido de hidrégeno.

Tabla 11.1.6.5.- Dimensionamiento del cubeto de retencion para el almacenamiento

de oleum

D total 6,124 m
S tanque 2m
S cubeto 2,5m
L cubeto 15,186 m
W cubeto 19,248 m
A ocupada 145,13 m?
Alibre 147,17 m®
H cubeto 1,70 m
1,95 m

H cubeto sobredimensionada un 15%

11.1.6.10. Peso total del tanque

Para calcular el peso total de cada tanque de almacenamiento de éleum
también se ha hecho uso de las ecuaciones explicadas en el apartado 11.1.2.10.,

obteniéndose asi, los resultados expuestos en la Tabla 11.1.6.6.
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Tabla 11.1.6.6.-Peso de los tanques de almacenamiento de dleum

P fondo 2724,51 kg
P cabezal 2729,97 kg
P cilindro 12427,31 kg
P vacio 17881,80 kg
P operativo 216601,80 kg
P agua 184572,81 Kg
Comprobacién terreno (P operativo/A 0,77 kg/cm? <2 Sresistira
fondo)

11.1.6.11. Especificaciones de los tanques

A modo de resumen, en la Tabla 11.1.6.7. se adjuntan las especificaciones mas
importantes calculadas a lo largo de este subapartado respecto a los tanques de

almacenamiento de dleum.

Tabla 11.1.6.7.- Principales especificaciones de los tanques de almacenamiento de

oleum
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Tanque
Numero de tanques 3
Volumen diario (m®/dia) 125,24
Tiempo stock (dias) 4
Temperatura de disefio (2C) 45
Presion de disefio (atm) 2
Volumen del tanque (m°®) 250
Diametro total del tanque (m) 6,124
Altura total del tanque (m) 8,62
% volumen ocupado (%) 66,80
Material de disefio Acero Inoxidable AlSI 316-L
Aislante Lana de roca (50 mm de espesor)
Espesor del tanque (mm) 12
Espesor del cabezal (mm) 6
Espeso del fondo (mm) 12
Capacidad de venteo (m®/h) 26331,47
Peso del tanque operativo (kg) 216601,80
Cubeto
Longitud (m) 15,186
Anchura (m) 19,248
Altura (m) 1,95

11.1.7. ALMACENAMIENTO DEL AGENTE EXTRACTOR: BENCENO (T-113)

11.1.7.1. Conceptos previos

e Normativa: El benceno es un compuesto inflamable. Este estd
legislado por la normativa ASME, MIE-APQ-001, y subclasificado como
A2. El benceno tiene una temperatura de ebullicién de 80,19C y un

punto de fusiéon de 5,52C. Se debe tener especial cuidado con el
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Vaiario = 10,27 (kTQ)

benceno ya que su flash point tiene un valor de -11,632C. A pesar de
todo, se almacenard a temperatura ambiente (202C) y presién

atmosférica.

Volumen diario: El benceno se utiliza como agente extractor en la

extraccion liquido-liquido presente en la purificacion de Ia
caprolactama, en el equipo C-501. Se calcula el volumen necesario

diario:

m3  24h m3
) 876,5 kg ) 1dia 0;28 a (EC 11.1. 63)

Como se puede observar el volumen diario de benceno requerido es
pequefio, cuestionando de esta manera el volumen del tanque de
almacenamiento. En cualquier caso, el hecho de que este volumen
sea tan pequefio, se debe a que la mayoria del benceno es
recuperado en el proceso en la columna (C-502 y C-503), siendo
separado del agua en el separador de fases (S-501) y recirculado; es
decir, las pérdidas de benceno son pequenas. Por este motivo, se
decide que el tanque de almacenamiento deberda contener como
minimo el volumen de benceno necesario para la puesta en marcha.
m3

uesta en marcha = /0000 Kg - S716%g 80,31 m3 (Ec.11.1.64.)

Vp

Tiempo de “stock”: Igual que en el caso del tolueno, el concepto de

stock no tiene exactamente sentido. Al tener un tanque de un

volumen considerable respecto a las necesidades diarias de benceno,
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lo que se hara es calcular con qué frecuencia se vaciara el tanque de
almacenamiento de benceno y cada cuento tiempo debera ser
repuesto. Remarcar, que teniendo en cuenta el volumen necesario
para la puesta en marcha, se decide que el tanque de

almacenamiento sea de 20 m>.

— 3 dia , 1mes
= PR L_lmes _ 5
tuenado = 81m* - 7 = 289,29 dias - o -7 = 9,5 meses
81m3
tilenado = m (EC. 11.1. 65)

De la misma manera que la ciclohexanona, el tolueno y otros, el

benceno llegard a la planta de produccién de e-caprolactama

mediante camiones. Estos serdn de 30 m*. Como se acaba de estimar

se necesitard llenar el tanque de almacenamiento de benceno con

capacidad de 81 m? una vez cada 9 meses y medio; por lo tanto, habra
. 3 ,

una entrada de 3 camiones de 30 m~ (aunque uno no vendra lleno

hasta arriba) llenos de tolueno una vez cada 9 meses y medio.

11.1.7.2. Numero de tanques necesarios
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Siguiendo el protocolo del apartado 11.1.1.2. se calcula el numero de tanques.

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 11.1.7.1.:

Tabla 11.1.7.1.- Resultados para el cdlculo del nimero de tanques para el

almacenamiento de benceno

V stock 80,31 m’
V tanque 81 m?
N tanques 1 tanque
% volumen ocupado 99,14 %

11.1.7.3. Dimensionamiento de los tanques

Los resultados del dimensionamiento de los tanques se encuentran recogidos
en la Tabla 11.1.7.2.; los cuales han sido calculados de la misma manera que en el

apartado 11.1.2.3.

Tabla 11.1.7.2.- Dimensionamiento de los tanques de almacenamiento de benceno

Diametro interno 4m
V cabezal 16,76 m®
V cilindro 64,24 m®
h cilindro 512 m
h cabezal 2m
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h tanque 7,11 m

11.1.7.4. Condiciones para el diseno mecdnico de los tangues

Ya se ha comentado en los aspectos previos que el benceno, al ser una
sustancia comburente y oxidante, se rige por la normativa ASME, concretamente, ITC
MIE-APQQOO01. También se ha comentado que el benceno se puede almacenar a una

temperatura de 252C, por lo tanto, la temperatura de disefio sera:

Taiseno = Toperacisn + 20°C = 25°C + 20°C = 45°C (Ec.11.1.1.)

En cuanto a la presién de disefio, como este es un tanque con una presion
absoluta de operaciéon equivalente a la atmosférica, la presion de disefio se

determinara de la siguiente manera:

Py = P, gpsotuta + 1 atm = 2atm (Ec.11.1.3.)

11.1.7.5. Material de los tanques

Para decidir el material de construccién, como se ha dicho en la introduccién, y
como se ha hecho en apartados anteriores, se ha consultado la guia de la empresa
“Harrington Industrial Plastics”. En el caso del benceno, los materiales que estan
clasificados con compatibilidad excelente son el acero al carbono, la cerdamica, el
titano, el Acero Inoxidable AISI 304 y el titanio. Como ya se ha comentado, todo los
tanques estaran hechos de dicho material, Acero Inoxidable AISI 304-I, dandoles de
esta manera versatilidad a los tanques de almacenamiento, y la posibilidad de poderse

utilizar para otros compuestos si se diera el caso.

Pagina 81 de 345



11. MANUAL DE CALCULO CaprolacTeam, Caprolactam Industries ‘/

11.1.7.6. Espesor de los tangues

Procediendo de la misma manera que en el apartado 11.1.2.6., se calculan los
espesores de los tanques de almacenamiento de benceno. Los resultados se adjuntan
en la Tabla 11.1.7.3. Cabe afiadir, que en este caso, el espesor del fondo tampoco se
calcula como la suma de 6,5 mm mas el factor de seguridad de corrosién, 1,5 mm, ya

que el espesor obtenido de la parte cilindrica es superior a este valor.

Tabla 11.1.7.3.- Parametros que definen el espesor de los tanques de

almacenamiento de benceno

S 1068,32 atm
P absoluta de operacion 1 atm
h liquido 6,39 m
AP 0,5387 atm
P para el espesor 2,5387 atm
E 0,85
t cilindro 8,08 mm = 9 mm
t cabezal 4,70 mm = 5 mm
t fondo inferior 9mm

11.1.7.7. Venteo total para liguidos
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Aplicando las ecuaciones explicadas en el apartado 11.1.2.7., se ha podido
diseiar el venteo total para liquidos en el caso de los tanques de almacenamiento de

6leum. Los resultados estan recogidos en la Tabla 11.1.7.4.:

Tabla 11.1.7.6.- Resultados del venteo total para liquidos de los tanques de

almacenamiento de tolueno

Ah 89,38 m’
Q fuego 5,56:10° KJ/h
M 78,11
Avap 391,88 KJ/Kg
C venteo 7088,04 m*/h

11.1.7.8. Aislamiento

Igual que en casos anteriores, el aislamiento a utilizar serd de lana de roca, con
un espesor de 50 mm, y que sera proporcionado por la empresa Isover. El modelo

escogido es el Spintex HP-353.
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11.1.7.9. Dimensionamiento del cubeto de retencidn

El dimensionamiento del cubeto de retencion se ha hecho de la misma manera
qgue en el apartado 11.1.2.9., aplicando las ecuaciones explicadas. En la Tabla 11.1.7.5.

se pueden observar los resultados obtenidos para el caso del peréxido de hidrégeno.

Tabla 11.1.7.5.- Dimensionamiento del cubeto de retencion para el almacenamiento

de benceno
D total 4,118 m
S tanque 2m
S cubeto 2,5m
L cubeto 6,059 m
W cubeto 15,236 m
A ocupada 10,84 m?
A libre 81,46 m’
H cubeto 0,99 m
H cubeto sobredimensionada un 15% 1,14 m

11.1.7.10. Peso total del tanque
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Para calcular el peso total de cada tanque de almacenamiento de benceno
también se ha hecho uso de las ecuaciones explicadas en el apartado 11.1.2.10.,

obteniéndose asi, los resultados expuestos en la Tabla 11.1.7.6.

Tabla 11.1.7.6.-Peso de los tanques de almacenamiento de benceno

P fondo 2724,51 kg
P cabezal 2274,22 kg
P cilindro 6964,46 kg
P vacio 11963,19 kg
P operativo 81961,64 kg
P agua 92128,63
Comprobacién terreno (P operativo/A 0,29 kg/cm?® <2 Sresistira
fondo)

11.1.7.11. Especificaciones de los tanques

A modo de resumen, en la Tabla 11.1.7.7. se adjuntan las especificaciones mas
importantes calculadas a lo largo de este subapartado respecto a los tanques de

almacenamiento de dleum.
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Tabla 11.1.7.7.- Principales especificaciones de los tanques de almacenamiento de

11. MANUAL DE CALCULO

benceno
Tanque
Numero de tanques 1
Volumen diario (m®/dia) 0,28
Temperatura de disefio (2C) 45
Presion de disefio (atm) 2
Volumen del tanque (m®) 81
Diametro total del tanque (m) 4,114
Altura total del tanque (m) 7,11
% volumen ocupado (%) 99,14
Material de diseiio Acero Inoxidable AlSI 304
Aislante Lana de roca (50 mm de espesor)
Espesor del tanque (mm) 9
Espesor del cabezal (mm) 5
Espeso del fondo (mm) 9
Capacidad de venteo (m®/h) 7088,04
Peso del tanque operativo (kg) 81961,64
Cubeto
Longitud (m) 6,059
Anchura (m) 15,236
Altura (m) 1,14

11.1.8. ALMACENAMIENTO DEL SUBPRODUCTO: SULFATO AMONICO (T-701 A T-

705)

11.1.8.1. Conceptos previos

e  Caracteristicas: El sulfato de amonio obtenido tiene una pureza del

99% en peso, siendo las impurezas de agua, y en menor medida
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(0,03%) de e-caprolactama. El sulfato de amonio se almacena ya que
se comercializard como fertilizante en base de nitrato o como base
para la produccién de otros fertilizantes. Este, aunque es menos
higroscdpico que las sustancias basadas en nitrato amodnico, tiende a
apelmazarse, dependiendo de diversos factores como el contenido en
agua, la temperatura de almacenamiento inicial y la duracion del
almacenamiento. De cualquier forma, lo cristales de sulfato amdnico
gue no se utilizasen para posteriores procesamientos pueden
protegerse del apelmazamiento mediante la aplicacidon de pequeias
cantidades (<0,2%) de tensoactivos.

El sulfato puede almacenarse en un ambiente normal, sin que se
absorba humedad. Sin embargo, puede atraer humedad del aire si la
humedad relativa es superior al 80% a 302C. Cabe afiadir que esta
capacidad de absorber humedad aumenta significativamente si hay
pequefias cantidades de acido sulfurico en el producto; en cualquier
caso, no habra en principio problemas, ya que al afiadir un exceso de
amoniaco, se tiene por seguro que todo el dacido sulfurico sera

neutralizado.

e Volumen diario: El sulfato de amonio, es un subproducto que se

obtiene en la neutralizacién del acido sulfurico con amoniaco (R-401),
en la purificacién de la caprolactama. Por tal de poderlo comercializar,
se llevan cabo a diferentes operaciones de purificacion;
concretamente, cristalizaciéon (DTB-601 y DTB-602), centrifugacion (F-
601 y F-602) y secado (D-601 y D-602). Debido a las capacidades de
cristalizacién del cristalizador DTB adquirido, se tiene que dividir la
corriente contenedora de sulfato de amonio y purificarlo en paralelo,
con dos series de equipos idénticas. El volumen diario de solido

producido (sulfato de amonio mds impurezas) es de:
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Vaiario = 2 (4241,52 (kTg) .

m3
1000 kg

m3
1770 kg

+ 42,84 ("7‘9) : +11,45 (’%’) :

m3 1020 kg-24 h1 dia=117,62 m3dia (Ec.11.1.66)

Tiempo de “stock”: Para dimensionar los silos de almacenamiento de

sulfato amodnico, se ha fijado un tiempo de residencia en la planta
(tiempo de “stock”) de 4 dias. El transporte del subproducto de sulfato
de amonio se hara por carretera, con camiones, es por eso que se han
tenido en cuenta y tiempo de stock de 4 dias, para prevenir posibles
huelgas en el transporte y otro contratiempos. Cabe recordar que un
aumento del tiempo de “stock” en la planta supondria un aumento del
volumen de los silos, lo cual podria causar un problema de espacio en
la planta.

Es necesario saber, que el sulfato de amonio se transportara en big-
bags con una capacidad de 2000 kg, de manera que la cantidad

necesarias de estas bolsas al dia sera:

Pesogiario _ 206198,88

N big — bags = - = 103,1
S Pesopig-bag 2000
big — bags
104 % (Ec.11.1.67)

En este caso, el calculo del nUmero de camiones necesarios cada dia,
se realiza de manera diferente hasta ahora. Se debe tener en cuenta la
capacidad de transportar del camién en peso, y no en volumen, de

manera que la cantidad necesaria de camiones diaria sera:

Pesogiqrio _ 206198,88 o
Peso.qmisn, 23000

camiones

g MO Ec.11.1.68
=9 (Ee )

Ne camiones =
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Es necesario afiadir que en un dia laboral, los camiones pueden llegar
en el periodo de tiempo que se da entre las 8 horas de la mafana y las
20 horas de la noche; equivaliendo a un total de 12 horas. Teniendo en
cuenta esto, a lo largo del dia vendra un camién aproximadamente

cada hora y veinte minutos.

11.1.8.2. Numero de silos necesarios

Para saber la cantidad de silos necesarios, primero de todo es necesario

estimar el volumen de “stock”, teniendo en cuenta el tiempo de “stock” fijado:
3
Vstock = 117,62 = - 4 dias = 470,48 m* (Ec.11.1.69)

Por lo tanto, el volumen de producto sélido (sulfata de amonio + impurezas)

que se debe tener almacenado es de 470,48 m>.

Ademas, se decide, por precaucidn, sobredimensionar el volumen de los

tanques un 15%:
Vstock sobredimensionado = 470,48 m3 - 1,15 = 541,05 m3 (Ec.11.1.70)

Si se escoge un volumen de silo de 125 m>, y teniendo en cuenta el volumen

de stock sobredimensionado, se calculan el nUmero de silos necesarios:

3
N _ Vstock sobredimensionado __ 541;05 m
silos Vsilo 125 m3

= 5silos (Ec.11.1.71)

= 4,32 silos
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Ahora, se calcula el porcentaje de ocupacién de cada silo por el sulfato de

amonio:
Vstock 470,48 m3
% Volumen ocupado = % 100 = ﬁ 100 =75,28% (Ec.11.1.72)
silo

11.1.8.3. Dimensionamiento de los tanques

Como ya se ha dicho, el volumen de cada silo serd de 125 m>. Teniendo en
cuanta la forma caracteristica de los silos, y las relaciones recomendadas por la
bibliografia, se escoge una relacién de altura y didametro de 1,5 (H/D=1,5). Sabiendo
también la proporcion de la altura de la parte cénica (Figura 11.1.8.1.) del silo con el

didmetro de éste, se dimensiona la parte cilindrica del silo.

Figura 11.1.8.1.- Esquema del fondo cénico de un silo

Hcilindro = 1;5 : DSilO (EC 11.1. 73)
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Dgsiio Dgsiio
Heono = Tnl(a) =45% > H, o = 21 (Ec.11.1.74)

Ademas, es conocido que el volumen real del silo sera la suma del volumen de
la parte cilindrica y la parte cdénica, tal y como se observa en las ecuaciones 11.1.75.
Cabe afiadir, que este tipo de estructura de almacenamiento suelen tener un cabezal
superior plano. Si se substituyen estas relaciones en las ecuaciones de volumen se

obtiene la ecuacién 11.1.76., con la cual se podra calcular el didmetro de silo.

Vsito = Veitinaro + Veono =

(g Dszilo : Hcilindro) + (1”_2 Dszilo : HCOno) (Ec.11.1.75)

T T D il
Vit = (ZDSZUO 1,5 - Dsilo) + (EDSZ”O %) (Ec.11.1.76)

Substituyendo y aislando, se encuentra el diametro que debera tener el silo:

Dsilo

2

A T
Vsito = (_ Dszilo 1,5 Dsilo) + (_ Dszilo ’

2 5 ) =125m3 > Dy, = 4,57 m

Es necesario especificar, que debido a que el diametro de estos silos es mayor
a los 4metros, estos no podran ser transportados ya construidos, sino que sera

necesario construirlos in situ.

A continuacién, y substituyendo en las relaciones de altura y didmetro

anteriores, se encuentra el valor de las alturas de la parte cilindrica y cénica del silo:

Hcilindro = 1,5 . DSilO = 1,5 . 4‘,57 = 6,86 m
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_ Dgito _ 4,57 _
Hcono = = T = 2,29771

De la misma manera, se pueden calcular el volumen de la parte coénica y

cilindrica del silo.

T T
Veitinaro = (Z D%, 'Hcilindro) = (Z - 4,572 . 6,86) = 112,52

Veamo = (13 D2+ Heomo) = (5457 - 2,29) = 12,52

Finalmente, se estima la altura total del silo, teniendo en cuenta que ésta serd la suma

de las alturas de la parte cénica y cilindrica.
Hgiio = Heono + Heitindaro = 2,29 + 6,86 = 9,15 (Ec.11.1.77)

11.1.8.4. Condiciones para el disefio mecanico de los tanques

Como se ha explicado en los conceptos previos, al no haber grandes
problemas relacionados con las condiciones a las que se debe almacenar el sulfato de
amonio, este compuesto se mantendra a temperatura y presién ambientales. De esta

manera, se calcula la temperatura de disefio y también la presién de disefio.

Taisero = Toperacisn + 20°C = 20°C + 20°C = 40°C (Ec.11.1.1.)
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P; = P, gpsotuta + 1 atm = 2atm (Ec.11.1.3.)

11.1.8.5. Material de los tanques

Igual que en los casos anteriores, también se ha consultado la guia de la
empresa “Harrington Industrial Plastics”. En este caso, los materiales catalogados con
compatibilidad excelente, y por lo tanto son los recomendados por la guia, son el acero
al carbono, la ceramica y acero inoxidable. De éstos, debido a los posibles problemas

de corrosidn se escoge el acero inoxidable, pero en este caso el AlSI 316-L.

11.1.8.6. Espesor de los tangues

De la misma manera que en los disefios mecdnicos anteriores se sigue la

normativa ASME para determinar los espesores requeridos para el silo.

Primero de todo, es importante conocer el limite eldstico (S) a la temperatura

de almacenamiento. Segun la bibliografia consultada, este tiene un valor de:

S =220 = 2,20 - 108Pa = 2171,23 atm

mm?

A continuacidn ya se puede proceder a dimensionar los espesores de las partes

cilindricas y cénicas del silo con las ecuaciones 11.1.77.y 11.1.78.

P-Rinterno
teilindro = m + C1 + CZ (EC 11.1. 78)

P-Rinterno
teono = m +C,+C, (Ec.11.1.79.)
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Como se puede observar de manera previa, se deben determinar las presiones
a tener en cuenta para determinar el espesor. En el caso de la parte conica ésta sera
igual a la de disefio; en cambio, en el caso de la parte cilindrica se deberd tener en

cuenta también la ejercida por el sélido. Para ello se debe determinar también la altura

de sdlido.
Hsstido = % (Ec.11.1.80.)
Substituyendo:
94,096
sélido = 7 45707 =574m

Ahora ya se calcula la presidn que realiza la columna de sélido.

AP =p- g - hgpigo = 1770 - 9,8 - 5,74 = 99505,76 Pa =
0,9820 atm (Ec.11.1.4.)

Por lo tanto, ya se puede obtener la presién a tener en cuenta para calcular el

espesor de la parte cilindrica.

P =AP + P; = 0,9820 atm + 2atm = 2,9820 atm

Finalmente, ya se pueden obtener los espesores tanto de la parte conica,

como de la cilindrica.
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t ~ 2,98 - 2285
cilindro — 2171,23-0,85—-0,6 - 2,98

+ 1,5+C2 = 5,19 +C2

L 2-2285
cone = 5.2171,23-0,85 —0,2 - 2

+ 1,5+Cz = 2,74+C2

Se acepta como una buena aproximacién suponer que la tolerancia a la
fabricacién equivaldrd al 10% del espesor del tanque calculado o C;=1mm, lo que

tenga un valor mds grande. De manera que, redondeando al alza, el espesor sera:

teitindro = 519+ C; =519+ 1 =6,19 > 7mm

teono = 2,74+ C, = 2,74 + 1 = 3,74 - 4mm

11.1.8.7. Aislamiento

En el caso de los silos, como estos almacenan sdlidos no muy sensibles a las

variaciones de temperatura, se obviard la posibilidad de proveer el tanque con un

aislante.

11.1.8.8. Peso total del tanque

De igual manera que en el caso de los tanques, el peso total del silo, serd el
peso de este equipo de almacenamiento vacio mas el del sélido que deba contener. El

primer paso es calcular el peso del silo vacio:
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Pvacio = Pfondo conico + Pcilindro + Pcabezal superior plano (EC- 11. 1. 81-)

Dénde:

Prondo cénicor €S €l peso del fondo conico del silo en kg
P i1indro, €S €l peso de la parte cilindrica (sin las tapas) en kg

Pcapezal, €S €l peso del cabezal superior plano en kg

Estos pesos se pueden calcular con las ecuaciones 11.1.82, 11.1.8.3. vy

11.1.8.4..

= _ Dsiio Do
Pfondo coénico = Afondo cénico * teono * Paisizie—L =T ° (T il +

fhecono212-tcono-pAlSs/316—L (Ec.11.1.82.)

Peitinaro = Acitindro sin tapas * Lcilindro * Paisizie—L = T D - hejinaro

teitindro - Paisizie—1 (E€.11.1.83.)

Peabezal = Veavezal chapa * PAISI316—-L =

1+ (1)? * teabezal * Parsizie— (E€.11.1.84.)

Dénde:

Afondo, €s 1a superficie del fondo en m?
trondo, €S €l espesor del fondo en m

- Paisizie—L, €S la densidad del acero inoxidable AISI 316-L en kg/m’
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- Viabezal chapa, €S €l volumen de chapa del cabezal semiesférico en m?

- Acitindro sintapas, €S la superficie de la parte cilindrica (las paredes del silo)
en m’

- teilindro, €S €l espesor de las paredes cilindricas en m

- r1,eselradio del siloenm

- D, es el didmetro del siloen m

Substituyendo:

1

457\* [[/4,572
Pondo conico = T (T) - T+ 2,292 )| -4-1073-7980 = 1693,8 Kg

N |

Pitindro = T+ 4,57 - 6,86 -7 - 1073 - 7980 = 5501,63 Kg

Peapezar = T - (2,285)% - 41073 - 7980 = 523,58 Kg

De forma que el peso del tanque vacio sera:

Pyacio = 1693,8 Kg + 5501,63 Kg + 523,58 Kg = 7719,01 Kg

Ahora ya se puede calcular el peso del tanque operativo, teniendo en cuenta el
volumen que tendra contenido de amoniaco anhidro y que la densidad de éste en las

condiciones del almacenamiento es de 1770 kg/ms.
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Poperativo = 7719,01 Kg + 94,096 m3-1770 % _
174268,93 Kg (Ec.11.1.85.)

11.1.8.9. Especificaciones de los silos

En forma de resumen, se presenta la Tabla 11.1.8.1., donde se pueden
observar algunas de las caracteristicas mas importantes de los silos de sulfato de

amonio.

Tabla 11.8.1.1.- Caracteristicas de los silos de sulfato de amonio

ESPECIFICACIONES DE LOS TANQUES DE ALMACENAMIENTE ‘

PRODUCCION DIARIA (m*/dia) 117,62
DiAS STOCK 4
PRESION DISENO (atm) 2
VOLUMEN SILO 125
ALTURA TOTAL SILO 9,15
% VOLUMEN OCUPADO 75,28
MATERIAL DE DISENO AlSI 316-L
ESPESOR DEL CILINDRO 7
ESPESOR DEL FONDO CONICO 4
PESO DEL SILO EN OPERACION 174268,93

11.1.9. ALMACENAMIENTO DEL PRODUCTO: E-CAPROLACTAMA (T-706 A T-T09)

11.1.9.1. Conceptos previos

° Caracteristicas: Se obtiene caprolactama con elevado porcentaje
de pureza; en concreto al 99,72%. Las impurezas obtenidas son de
agua, y son practicamente inapreciables. Por especificaciones de
comercializacién, la caprolactama debe tener las condiciones de
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acabado en estado sélido y en big-bags de 800 kg. Con el fin de
rellenar estas bolsas, y por si surge algun imprevisto, se decide
almacenar la caprolactama también en silos. Es importante remarcar
qgue la caprolactama es considerablemente higroscdpica, y que por
esta razén, a no ser que esté en big bags cerradas de manera
hermética, serd recomendable tenerla en atmésferas ausentes de

humedad.

Volumen diario: La caprolactama es el producto principal del proceso,

y légicamente se obtiene en la linea principal de éste; en concreto, a la
salida de por colas de las columnas CD-502 y CD-503. La caprolactama
sale de dichas columnas en estado liquido, es por eso que se usa una
escamadora (ES-501), para solidificar y obtener en forma de escamas
la caprolactama. El volumen diario de solido producido (caprolactama

mas impurezas) es de:

Vaiario = (6350,8 (’%’) +15,5 (’%’)) _mP 2k

1010,4 kg 1dia

m3
151,22— (Ec.11.1.86.)
dia

Tiempo de “stock”: Para dimensionar los silos de almacenamiento de

e-caprolactama, se ha fijado un tiempo de residencia en la planta
(tiempo de “stock”) de 4 dias. El transporte del producto principal,
igual que el del subproducto, se hara por carretera, con camiones, es
por eso que se han tenido en cuenta y tiempo de stock de 4 dias, para
prevenir posibles huelgas en el transporte y otros contratiempos. Cabe
recordar que un aumento del tiempo de “stock” en la planta supondria
un aumento del volumen de los silos, lo cual podria causar un

problema de espacio en la planta.
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Teniendo en cuenta la capacidad de las big-bags (800kg) y el peso

diario que se obtiene de caprolactama, se estiman cuantas bolsas

seran necesarias cada dia:

Pesogiario _ 152791,2

N® big — bags = = 190,99
‘9 ags Pesobig_bag 800
big — bags
5191 292997 (ge11.1.87.)
dia

Se procede de la misma manera que en el calculo del nimero de silos
de sulfato de amonio para determinar el numero de camiones

necesarios:

Pesogiaric  152791,2
Pesocgmion 23000

7camiones Ec.11.1.88
->7— .11.1.88.
dia (Ec )

Ne® camiones =

Es necesario afiadir que en un dia laboral, los camiones pueden llegar
en el periodo de tiempo que se da entre las 8 horas de la manana vy las
20 horas de la noche; equivaliendo a un total de 12 horas. Teniendo en
cuenta esto, a lo largo del dia vendra un camién aproximadamente

cada hora y tres cuartos.
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11.1.9.2. Numero de silos necesarios

Procediendo de la misma manera que en el apartado 11.1.8.2., se determina el

numero de silos necesarios para almacenar la caprolactama. Los resultados pueden ser

apreciados en la Tabla 11.1.9.1.:

Tabla 11.1.9.1.- Resultados en la determinacion del numero de silos de -

caprolactama
Volumen stock 604,88 m*
Volumen stock sobredimensionado 695,61 m>
Volumen de silo 200 m®
Numero de silos 3,47=4
75,61%

% Volumen ocupado

11.1.9.3. Dimensionamiento de los tangues

Se determinan las dimensiones de los silos de caprolactama de la misma manera que

se ha hecho en el apartado 11.1.8.3. con los silos de sulfato de amonio. Los resultados

se pueden observar en la Tabla 11.1.9.2.

Pagina 101 de 345



N

11. MANUAL DE CALCULO CaprolacTeam, Caprolactam Industries ‘/

Tabla 11.1.9.2.- Resultados en el dimensionamiento de los silos de e-caprolactama

Diametro de silo 5,35 m
Altura del cilindro 8,025 m
Altura del cono 1,175 m
Volumen cilindro 180,40 m>
Volumen cono 8,80
Altura total del silo 9,2

11.1.9.4. Condiciones para el disefio mecdnico de los tangues

Se almacenara la caprolactama a temperatura y presién ambientales. De esta

manera, se calcula la temperatura de disefio y también la presién de disefo.

Taisero = Toperacisn + 20°C = 20°C + 20°C = 40°C  (Ec.11.1.1.)

Pd = PO absoluta + 1 atm = 2atm (EC 11.1. 3)

11.1.9.5. Material de los tanques

Igual que en los casos anteriores, también se ha consultado la guia de la
empresa “Harrington Industrial Plastics”. En este caso, la caprolactama no estd

catalogada; independientemente, se decide usar Acero Inoxidable AISI 304-L.
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11.1.9.6. Espesor de los tanques

Los resultados se pueden ver en la Tabla 11.1.9.33; éstos han sido obtenidos

de la misma manera que en el apartado 11.1.8.6.

Tabla 11.1.9.3.- Espesor de los silos de e-caprolactama

Limite elastico 1068,32 atm
Altura de sdlido 6,73 m
AP 0,6577 atm
Presion para el espesor 2,6577
Espesor del cilindro 10,34>11 mm
Espesor del cono 5,45 26 mm

11.1.9.7. Aislamiento

En el caso de los silos, como estos almacenan a temperatura ambiente, no es

necesario el uso de aislante.

11.1.9.8. Peso total del tanque

Se determinan los pesos, nuevamente, aplicando las ecuaciones detalladas en
el apartado 11.1.8.8, pudiéndose observar los resultados obtenidos en la Tabla

11.1.9.4.:
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Tabla 11.1.9.4.- Peso de los silos de e-caprolactama

Peso fondo cdnico 3126,10 kg
Peso del cilindro 11913,98 kg

Peso del cabezal plano 8664,71 kg
Peso del silo vacio 23704,79 kg
Peso del silo operativo 176497,48 kg

11.1.9.9. Especificaciones de los tangues

En forma de resumen, se presenta la Tabla 11.1.9.5.,, donde se pueden
observar algunas de las caracteristicas mds importantes de los silos de sulfato de

amonio.

Tabla 11.1.9.5.- Caracteristicas de los silos de e-caprolactama

ESPECIFICACIONES DE LOS TANQUES DE ALMACENAMIENTE ‘

PRODUCCION DIARIA (m*/dia) 151,22
DIAS STOCK 4
PRESION DISENO (atm) 2
VOLUMEN SILO 200
ALTURA TOTAL SILO 9,2
% VOLUMEN OCUPADO 75,61
MATERIAL DE DISENO AISI 304-L
ESPESOR DEL CILINDRO 11
ESPESOR DEL FONDO CONICO 6
PESO DEL SILO EN OPERACION 176497,48
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11.2REACTORES

11.2.1. REACTOR DE AMOXIMACION: R-201

A continuacion se detallan los cdlculos llevados a cabo para el disefio del

reactor de Amoximacion presente en el area 200.

La reaccion de amoximacién tiene como objetivo la produccidon de
ciclohexanona oxima, la cual es el futuro reactivo que se utilizard para la sintesis de
caprolactama. La reaccién se lleva a cabo en fase gas y en fase liquida con un

catalizador sélido de silicalita de titanio (TS-1).

Los reactivos implicados en este proceso son el peréxido de hidrégeno, la

ciclohexanona, el amoniaco, el tert-butanol (como disolvente) y agua.

La reaccion llevada a cabo tiene un cardcter exotérmico, de manera que el
calor producido debe ser eliminado a fin de mantener la temperatura y la conversién
de operacién constante. El intercambio de calor se realiza mediante una chaqueta de

media cafa.

Este reactor contiene en su interior pequefias particulas de catalizador con un
didmetro relativamente bajo (400-500 um). Aunque el tamafio que presentan es bajo,
es posible llegar a retener estas particulas en el reactor mediante un tamiz. La
retencidon de éstas es realmente importante, ya que su tiempo de vida promedio es de
1 ano. Asi pues, hasta el cabo de un ano de operacién, no es necesario realizar la

renovacion del catalizador.

El reactor contendra un tamiz del mismo didmetro que el interno del reactor.

Este sera capaz de retener particulas de hasta las 500 um.

Por otro lado el reactor de amoximacion incorpora una salida de gases en la
parte superior. Esto es debido a que la reacciéon de descomposicion del perdxido de
hidrégeno provoca la formacidon de oxigeno. Con el fin de expulsar el 02 y las trazas
volatiles de reactivos secundarios se realiza un “blanketing” con nitrégeno;
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consiguiendo de esta manera impedir la acumulaciéon de gases y evitar los posibles

efectos nocivos que se provocaria sobre el sistema.

11.2.1.1 Reacciones quimicas implicadas

Para llevar a cabo la reaccion de amoximacion es necesario que el reactor
opere a una temperatura de 852C y a una presion de 3 bares. A continuacidn se

muestra la reaccion que tiene lugar.

NOH

+ NH; + HZDQ_h" é + 2H20

(rx.11.2.1)

Del mismo modo se llevan a cabo una serie de reacciones secundarias las

cuales se detallan a continuacion:

2HO —-2-HO 4+ O

5 9 > > (rx.11.2.2)

Pagina 106 de 345



N

11. MANUAL DE CALCULO CaprolacTeam, Caprolactam Industries ‘/

{ ~NOH+H,0, —= ( )—NO,+ H,0
( =NOH+H,0; —= { »=NOH+2H,0
2 )=NOH + H,0,—= 2{_ )=0+N,0+2H,0-

4H,04 + 2NH3 — Ngo + 7H,0
3H,02 + 2NH3 — N3 4+ 6H,0

{ )=NoH + H,0—— =0+ NH,OH

2NH,OH + 2H,0, — N;O + 5H,0O

&l rons

2( =0+ NI—I,+H202—-~C>%N_H(>C>+2HIO

2( =0+ 2NH, +5H,0; —=0~—_p=N—N—_)—0-+ 10H,0

()—0+(CH,);COH + NHJ_*(D(?)E:C(CH | ;0
LS|

(rx.11.2.3)

Cabe destacar, que el peréxido de hidrogeno introducido en el reactor entra
en un exceso molar del 10% respecto a la ciclohexanona entrante, de modo que esta
fraccién no reaccionante quedara en el medio dando lugar a la serie de reacciones

indicadas anteriormente.

Entre el conjunto de reacciones secundarias destaca con diferencia la
descomposicion del peréxido de hidrégeno. El conjunto de reacciones restantes no
tienen una gran relevancia en el proceso ya que se dan en una proporcion

menospreciable debido a las condiciones de operacién.

En estas reacciones se utiliza un catalizador compuesto de silicato de titanio

T1. Los cristales de silicalita de titanio presentan un didmetro de particula muy
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pequeiio, este hecho dificulta gravemente los procesos industriales a causa de la dificil
separacion entre el catalizador y el medio que lo envuelve. Asi pues, en este proceso
se hara uso de granulados de silicalita 1 de titanio, preparados mediante secado por

pulverizacion en un granulador de lecho fluidizado.

Estos granulos presentan un didmetro entre 5 y 500 um, de este modo se logra
mejorar la separacion entre fases mediante una malla capaz de retener este diametro
de particula. Se conseguird también mantener el catalizador en el reactor durante 1

afo, ya que este es su tiempo de vida util.

Las ecuaciones de las velocidades de reaccion que se alcanzan mediante este

catalizador se muestran a continuacion:

=  Reaccidon de Amoximacion:

-E

A =7
,AzkAoeXp[?].cj.cg.cz (Ecuacion 11.2.1.1)

Donde las concentraciones de A, B y C corresponden a los compuestos
ciclohexanona, perdxido de hidrégeno y amoniaco respectivamente. Por otro lado, las

constantes que presenta la ecuacidn adquieren los valores siguientes:

kAO = 4'351.9( 1012

E, = 9.551x1o4Ll

mo
a=0.76
B =0.19
y = 0.45
R = Constante de los gases 8.31 moll 2

T = Temperatura de operacion
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= Reaccion de descomposicidon del Peréxido de hidrogeno:

Del mismo modo que en el caso anterior se presenta a continuacién la
velocidad de descomposicion del peréxido de hidrégeno en presencia de la silicalita de

titanio (TS-1).

-E
rB=KBaexp[R—:] -c‘; (Ecuacion 11.2.1.2)

Donde la concentracion B pertenece a la concentraciéon del H,0,, y las demas

constantes presentan los siguientes valores:

kpo = 2.286x 101°
E, = 8212x10* L
mol

v = 1.55

11.2.1.2. Balance de materia

Para el disefio del reactor se han empleado datos experimentales extraidos de

diferentes patentes en las que se lleva a cabo la produccién de ciclohexanona oxima.
El conjunto de datos extraidos se muestran a continuacién.

Tabla 11. 2.1.1.- Valores experimentales extraidos de patentes para el disefio del

reactor.
T (h) 1.2
T (2C) 85
P (MPa) 0.3

Pagina 109 de 345



N

11. MANUAL DE CALCULO CaprolacTeam, Caprolactam Industries ‘/

Juntamente con estos parametros se indican las proporciones de entrada de

los diferentes compuestos respecto la entrada de un mol de ciclohexanona.

Tabla 11. 2.1 .1.- Proporcion molar de entrada en el reactor respecto 1 mol de

ciclohexanona.
Ciclohexanona 1
H202 1.1
(La pureza es del
50%)
NH3 1.8
H20 4.29
Tert-butanol 4

De este modo, y teniendo en cuenta que la produccién prevista anual de
Caprolactama es de 45.000 Toneladas y que la industria estard operativa 300 dias al

afio las 24 horas del dia, se prevé una produccién de 6250 kg/h de Caprolactama.

De esta manera se puede estimar la cantidad de ciclohexanona necesaria para
llegar a la produccién fijada, ya que se conocen las diferentes reacciones y relaciones
estequiométricas; de modo que se obtiene un valor de 5412.69 Kg/h de ciclohexanona.
Pero, si el cdlculo es realizado de este modo no se tienen en cuenta las pérdidas de
materia durante las etapas de purificacion. Asi pues, una vez se han considerado este
conjunto de perdidas, el valor necesario obtenido es de 5672.24 Kg/h de

ciclohexanona.

El conjunto de caudales de entrada necesarios para llegar a producir la

ciclohexanona oxima prevista se muestran a continuacion.

Tabla 11. 2. 2.- Composicion de los componentes de entrada al reactor

COMPUESTO Kmol/h  PM(kg/kmol) Kg/h p(kg/m3)
Ciclohexanona 57,80 98,14 5672,24 884
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H202 63,58 34 2161,62 1373
H20 368,04 18 6624,74 961,32
NH3 104,04 17 1768,60 14,3
Tert-butanol 231,19 74,1 17131,16 709,64

Obteniendo asi un caudal masico total de 33358,37 Kg/h y un caudal

3
74 e m . .
volumétrico de 39,02 o Una vez se dan las diferentes reacciones en el reactor se

obtienen los caudales siguientes:

Tabla 11.2.1.3.- Composicion de salida del reactor de Amoximacién

OMP 0 0 p : 0
Ciclohexanona 1.20854458 98.14 118.606565
NH3 47.4465008 17 806.590513
H20 488.207378 18 8787.7328
Tert-butanol  231.189781 74.1 17131.1628
Oxima 56.5889007 113.16 6403.6
02 3.49414455 32 111.812626

En este punto del proceso se considera que todo el amoniaco entrante en fase

gas se disuelve en el medio liquido. De este modo se obtiene un caudal volumétrico

3
respecto el liquido de 40,87 mT

Teniendo nocion del tiempo de residencia necesario para llegar a una
conversion del 98,5%, se determina el volumen que debe presentar el reactor para la

fase liquida.

V=1-Q =1.2-40.87 = 49.04 m

La cantidad de catalizador necesaria es un 3% en masa respecto la masa total
de la mezcla, siguiendo este dato extraido de diferentes patentes se obtiene una masa
de 1000,78 Kg, y teniendo en cuenta que la concentracion de este en el reactor es de
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K sa s
350 m—gS, esto provoca un aumento volumétrico en el reactor de 2,86 m3. De manera

que el volumen resultante en el liquido es 51,9 m3.

11.2.1.3. Disefio mecanico del reactor

Una vez se ha obtenido el volumen del fluido, se puede iniciar el diseifo
mecanico del reactor, para ello se utilizan una serie de correlaciones y rangos de

valores ya tabulados.

Se considera que la fraccion ocupada por el gas es el 20% del volumen

ocupado por el liquido, de modo que ¢, = 0.8y ¢; = 0.2.

De esta manera queda un volumen total de 57.7m3=58 m3, una vez obtenido
este resultado se escoge una relacion entre altura y didmetro de 1.5, y mediante la

ecuacién 11.2.1.5, se consigue hallar el didametro del tanque.

H —
D 1.5 (ec.11.2.1.4.)

1

3
D= VTangue.4 _ 65-4
1.5 1.5'm

1
3
j =3.8m (ec.11.2.1.5.)

De este modo, una vez hallado el didmetro, se consigue determinar la altura
aplicando la relacidon mostrada en la ecuacion 11.2.1.4. Asi pues, se obtiene una altura

de 5.7 m.

Con estos datos ya se puede calcular el area cilindrica del reactor.
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-1-D-H=68.3m"

cilicndrica (ec.11.2.1.6.)

Una vez se tiene dimensionada la parte cilindrica se disefian las tapas del
reactor. Teniendo en cuenta que se opera a 3 bares de presién y que el tanque se
encuentra agitado mediante una turbina, se ha optado por escoger un cabezal y un
fondo toriesférico, de esta manera el recipiente presenta una mayor tolerancia a la
presién. Ademas en cuanto a la agitacion y homogeneidad gracias a la forma

toriesférica del fondo, se evitan las zonas muertas.

Para llevara a cabo el célculo volumétrico de estas tapas se ha hecho uso de las
tablas facilitadas por la normativa ASME, en las que se muestran las relaciones que

deben mantenerse para el disefio de estas.

I
\ £ ®
» =
(f’ A
J]
i

D. Ext -

|

Figura 11.1.2.1.- Relacion mantenida para el disefio de las tapas toriesféricas.

La radios Ry r corresponden al Diametro del tanque y al 10% del diametro del
tanque respectivamente. De modo que los resultados obtenidos para los radios del

toriesférico son R=3.8 my r=0.38 m.

Para el célculo de alturas y volUmenes que presentan el cabezal y el fondo se

han seguido las correlaciones que se muestran en la figura 11.2.1.2.
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Tabla 11.2.14.- Correlaciones utilizadas para el disefio del cabezal toriesférico.

Parametro Toriesférico
ASME
Volumen 0.08088:D3
Area 0.931-D,>
Altura 0.169-D

A continuacidon se muestran los datos obtenidos mediante las correlaciones

anteriores.

Tabla 11.2.16.- Resultados obtenidos aplicando las correlaciones de la tabla 11.2.5

h toriesférico (m) 0.65
Vcabezal toriesféreico 4.47
(m3)

Para determinar el volumen total y posteriormente la altura del liquido se
debe efectuar el sumatorio de los volimenes del cilindro y los cabezales tal y como se

muestra en la ecuacién 11.2.1.7.

VTota/= Vci//'ndro * VCabeza/ * VFondo (ec.11.2.1.7.)

El volumen total resultante es 73.92 m3=74 m3.

Para el calculo de la altura del liquido se realiza el diferencial de volumen entre
el volumen del liquido que habia inicialmente en el cilindro y el volumen de liquido que
va a parar al cabezal toriesférico. Pero se debe tener en cuenta que posteriormente se
introducira un serpentin para eliminar el calor formado por la reaccién; este serpentin

ocupa un volumen de 1.97m3. Asi pues, se afiade este volumen al volumen que ocupa
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el liquido en la parte cilindrica del reactor, incrementandose el volumen hasta

53.97m3.

El volumen restante que queda en el cilindro una vez afiadido el fondo
toriesférico es de 49.5 m3. Finalmente, aplicando la ecuacién 11.2.1.8, se obtiene una

altura en el cilindro de 4.35 m3.

vV
finalcilindro
H = =~ =—(ec11.2.1.8.)

liquidocilindro A .

Paso cilindro
Una vez conseguida la altura de liquido en el cilindro, se le afiade la altura del

fondo toriesférico que se encuentra en la anterior tabla 11.2.6. De este modo se
consigue la altura total del liquido en el reactor aplicando la ecuacién 11.2.1.9.

Quedando finalmente un valor de 5 m3.

(ec.11.2.1.9.)

=H H
Totalliquido liquidocilindro T toriesférico

Teniendo en cuenta los valores afiadidos del cabezal y el fondo torisférico, la

relacion altura didametro se ve incrementada alcanzando un valor de 1.8.

De este modo se realiza un sobredimensionamiento del 14% respecto el

volumen inicial calculado.

11.2.1.4. Calculo del espesor del tangue

=  Parte cilindrica:
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Para determinar el espesor que debe presentar la pared cilindrica en las
condiciones de operacidn, se debe conocer la presidn que ejerce el fluido en el reactor.
Para ello se utiliza la ecuacién 11.2.1.10.

AP=p -g-H

| (ec.11.2.1.10.)
El resultado obtenido se muestra a continuacion:

kg m 1atm
794.25 — -9.81 — ‘5m- e 0.3839atm
m S 1.01325-10 pa

Seguidamente se determina la presién de disefio y se sobredimensiona un

15%:

disefio API/'quido T PTanque T Patm (ec.11.2.1.11.)

0.383 atm + 3atm + 1atm=5.04 atm

Una vez hallados todos los valores se aplica la ecuacién que se muestra a

continuacion para determinar el espeso necesario.

PR

tcill'ndroz WGF’d + Cl + C2 (ec.11.2.1.12.)

Dénde:

-t — Grosor de la pared cilindrica (m).
cilindro

- P Presion de disefio (atm).

- F— Factor de soldadura.
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- R — Radio del cuerpo cilindrico.

- s— Maxima tension admisible (atm).

La tensidon maxima admisible se extrae de la tabla del acero inoxidable AlSI
304-L.

Tabla 11.2.7. Tabla sobre el limite eldstico del Acero AlSI304-L en funcion de la

temperatura.
Maomum Allowable Stress ke (Multiply by 1000 to Obtain psi)
Specificaton for Metal Temp  *F Not Exceeding

Number Grade ~20%

PR 100 200 300 400 500 600 650 700 750 800
SA-240 304 18.8 178 166 16.2 159 159 159 159 155 15.2
SA.240 304L 157 15,7 153 147 144 14 137 135 133 13
S54.240 316 188 188 184 18,1 180 170 167 163 161 159
SA.240 3161 15.7 157 157 155 142 135 132 129 126 124

5.04atm-1.9m

1211.2atm-0.85-0.6 5.04gtm | 0001 M +0.0008m=

0.011177 m = 13 mm

Teniendo en cuenta el espesor sobredimensionado de 13mm, se obtiene

finalmente un didmetro exterior de 3.83 m.

=  Cabezal Toriesférico

Del mismo modo que en el caso anterior se aplica la ecuacién proporcionada

por el cédigo ASME, esta vez, como se trata del cabezal superior, la columna de
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presiéon ejercida por el fluido no debe contemplarse en el calculo de la presién de

diseno.
P -M-D
; _dc Tanque
toriesférico 2+ S-E — 0.2'Pd (ec.11.2.1.13.)
4.45-1.54-3.8 0.01419
=0U. m
2:-1211.2-0.85 — 0.2-4.45
Tabla 11.2.1.8.- Valores de M para el cdlculo del cabezal torisférico.
VALUES OF FACTOR "M™
1.00 1.50 2.00 2.50 3.00 1.50 4.50 5.50 .
Lye 1.25 1.75 2.25 2.75 3.25 4.00 5.00 6.00/°*°
1.00 1.06 1.10 1.15 1.18 1.22 1.28 1.34 1.39
- 1.03 1.08 113 1.17 1.20 1.25 1.31 136"
L 7.00 8.00 2.00 10.0 11.0 12.0 14.0 16.0 21 |
Ir 7,50 8.50 9.50 10.5 11.5 13.0 15.0 163
141 1.46 1.50 1.54 1.58 1.62 1.6 1.7
M 1,44 1.48 1.52 .56 1.60 Y] bt T PY i [T
* THE MAXIMUM ALLOWED RATIO : L = D+ 21 (see note 2 on facing page) I

Aplicando la anterior ecuacion se obtiene un valor de 14.19mm=14.5mm de

espesor en el cabezal.

=  Fondo Toriesférico:
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Para calcular el grosor del fondo se aplica la misma ecuaciéon que en el caso
anterior pero utilizando la presiéon de disefio que tiene en cuenta la columna de

liquido.

Asi pues, efectuando este calculo se llega a obtener un grosor de 14,5mm para

el fondo toriesférico.

11.2.1.5. Peso del Reactor

El peso del reactor se calcula a partir del grosor y la superficie que ocupa cada

componente que conforma el recipiente del reactor.

= Peso del fondo toriesférico:

Para realizar el cdlculo del peso del fondo primeramente se debe calcular el
volumen que ocupa el grosor del fondo toriesférico, para ello se aplica la siguiente

formula:

V.o o= 0.08089-<D 3
(0]

o )3 —0.08089- (D

+ t
Tanque Fondo Tanque

(ec.11.2.1.14.)

Se obtiene finalmente un volumen de 0.050 m3, de modo que conociendo la

densidad del Acero AlSI-304L, 8030 %, se obtiene un peso de 408.35K g.

=  Peso del cabezal toriesférico:
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El cdlculo llevado a cabo para conseguir el peso del cabezal toriesférico
consiste en el mismo procedimiento anteriormente expuesto para el calculo del fondo,

esto es asi debido a que las dos partes comparten la misma simetria.

3

Vv 3 _ 0.08089- (D
Cabeza

1= 0.08089- ( DTanque T tCabeza/)
(ec.11.2.1.15.)

Tanque)

Para el cabezal se obtiene un volumen de 0.045 m3 y consiguientemente un

peso de 359.1 Kg.

= Peso del cuerpo cilindrico del reactor:

El cdlculo del peso de la parte cilindrica del reactor difiere ligeramente del

calculo de las anteriores partes del reactor ya que la geometria de este es diferente.

A continuacién se muestra la ecuacion utilizada para determinar el peso:

kg
i Pacero=T3-80m-5.71m-0.013 m-8030 —-

P =n-D-H -t
/ m
7129, 5Kg

cil Ci

=  Peso del reactor vacio

Una vez se han hallado los pesos de las diferentes partes del reactor se
procede a determinar el peso del equipo vacio, para ello eso se hace uso de la

ecuacion siguiente:

PReactor= PCabeza/ + PFondo + PCi/indro (ec_ 11.2.1. 16.)
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El sumatorio de los diferentes pesos proporciona el peso total del reactor
cuando se encuentra vacio, el valor alcanzado es de 7858.43 K g, esto equivale a 7.85

toneladas.

Una vez conseguido el peso vacio, se estima el peso presentado por el reactor
cuando se encuentra en operacion, para ello se utiliza la densidad de la mezcla y el

volumen ocupado por ella.

Pl\/lezc/a - pMezcla. Vmezc/a (ec.11.2.1.17.)

Kg
=
m

794.25 52 m° = 41301 Kg

Efectuando el sumatorio entre el peso del reactor vacio y la mezcla que

contiene, se estima el peso del reactor en operacién, otorgando asi un valor de

41301.029 Kg ,en otras unidades, 49.19 Tn.

11.2.1.6. Diseno mecanico del agitador

En el reactor de amoximacion se da la primera reaccién del proceso, donde la
ciclohexanona junto con otros reactivos pasa a ser ciclohexanona oxima. Para que la
reaccidon alcance la conversidn fijada es necesario que la mezcla reactante sea
completamente homogénea, para ello se debe mantener un régimen turbulento en el
reactor. Para lograr este objetivo se introduce en el reactor un agitador de turbina de

6 palas.

El disefio del agitador se realiza en base al didmetro del tanque tal y como se

muestra en la siguiente figura:
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A

— —

H | I

-y - Jpe- '
b—o— | [ b T

| o, |

D, 1 H _, J 1
S":f_],-i S"=f_),- S"=.”,_12
E W 1 L 1
S‘.-!—]u-l S_,-I—L-g S‘—E-z

Figura 11.1.2 2.- Relaciones para el diseno del agitador.

Los resultados obtenidos de la aplicacidon de este conjunto de relaciones se

presentan en la tabla siguiente:

Tabla 11.2.1.9.- Valores obtenidos para el dimensionamiento del agitador.

Indicacion  Relacion Valor (m)

Grdfica
$1(0.33) Da/Dt=1/3 1.27
S2(1) E/Da=1 1.27
S3 (0.25) L/Da=1/4 0.32

$4(0.20) W/Da=1/5 0.25
$5(0.083) J/Dt=1/12 0.32
s6(1) H/Dt=1 3.81

Una vez especificadas las dimensiones de las diferentes partes que constituyen
el agitador, se realiza el cdlculo de potencia necesaria para poder homogenizar la

mezcla.
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Para ello inicialmente es necesario calcular el nUmero de Reynolds.

Kg rev 2
2 7943——-2—(1.27m)
p-n-D, m3 s .
Re= = =2.97-10 (ec.11.2.1.18.)
u Kg
0.000645——
m-s

Dénde:

. K
- p — Densidad de la mezcla (m—i).
- n— Numero de revoluciones por segundo del agitador (rps)

- D — Diametro de la pala (m)
a

. . K
- u— Viscosidad de la mezcla (m—i).

Se puede apreciar que el Reynolds obtenido es superior a 10° hecho que
indica que el régimen de circulacién es turbulento y por consiguiente la mezcla esta
bien homogeneizada. Para hallar el nimero de potencia se utiliza la siguiente grafica,

donde se encuentra el nimero de potencia relacionado con el nimero de Reynolds.
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Figura 11.2.1.1.- Curvas para el cdlculo de potencia en funcion del Reynolds y del

tipo de agitador.

Se observa que a un Reynolds superior de 10>, la turbina de palas adquiere un

numero de potencia de 5.

3
rev K
DS . (1.27m)° 5 (2—) 7943
p= a P pMezc/a _ s m
- ; - —
9.81 —
S

=4495.87 W :4.5KW (ec.11.2.1.19.)

Para determinar si el valor es coherente se calcula la potencia entre el
volumen y se compara con los valores estandares de la tabla que se muestra a

continuacion.
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P 45
Vv - 5 =0.0864 (¢c 11.2.1.20.)
| 52m

Agitation Applications Power, kW/m®

Mild Blending. mixing 0.04-0.10
Homogeneous reactions 0.01-0.03

Medium Heat transfer 003-10
Liquid-liquid mixing 1.0-1.5

Severe Slurry suspension 1.5-2.0
Gas absorption, 1.5=-2.0
Emulsions 1.5-2.0

Violent Fine slurry suspension =2.0

Figura 11. 2. 1.2.- Estandares de las relaciones de potencia/volumen para las

diferentes mezclas

El coeficiente de mezcla puede situarse entre el rango de mezcla leve mezcla

homogénea, este hecho corrobora la validacién del disefio del agitador.

11.2.1.7. Determinacion del difusor para la entrada del Amoniaco y de Nitrégeno

El reactor R-201 incorpora un difusor en el fondo del reactor bajo la malla de
filtro. El difusor tiene la funciéon conducir el reactivo NH; (g) juntamente con el

nitrégeno que permite el “blankenting”.

La introduccién de un difusor en el sistema garantiza una buena distribucion
homogénea del gas sobre los reactivos, de este modo se ha escogido un difusor
modelo 196 de la casa Saint-Gobain NorPro, los detalles de este tipo de difusor se

muestran en la siguiente Figura.
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Mide] 156

Figura 11. 2.1. 5.- Difusor de la casa Saint-Gobain NorPro

11.2.1.8. Aislamiento

A causa de la temperatura del reactor de amoximacién es preciso aislarlo
térmicamente de manera que la superficie del equipo no se encuentre a la
temperatura de 82 2C. Para decidir qué tipo de material aislante debe recubrir el
equipo y que espesor debe presentar, se ha hecho uso del programa INSULAN de la

compaiiia COLORCOL, el cual facilita el calculo de los parametros de interés.

Una vez iniciado el programa se completan los recuadros de informacion y el
programa procede a la estimacioén los pardmetros. Estos pardmetros son el espesor, la

temperatura de la superficie final y la eficiencia del aislamiento.

Tabla 11. 2.1.50.- Valores obtenidos con el soporte informdtico Calorcol

Temperatura en la superficie del Aislante (2C) 39,69
Espesor del Aislante (cm) 1,6
Eficiencia del aislamiento 87,84
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A continuacién se muestra la interfaz que presenta el programa para la

introduccion de datos:
i S EepeorOpime TP et Je Caor tumes 1] E'E'@ﬂ
- CALORCOL
LANA MINERAL DE ROCA-
Mantas Aislantes de 100 kg/m3-

D atos de Entrada

Temperatura Interior: |-32 °C j
Temperatura Superficie Aizlamiento: |&CI °C j
Temperatura Ambiente; |2 5.0 °C j
Velocidad del Aire: 0.5 m/s M
Cadigo M aterial ; Emizividad:
Superficie Exteriar Aizlarmignta: |'? |CI .13 Caongultar
Superficie Desnuda: |2 |CI .3 Conzultar

Calcular : Cancelar | Graficar |

. CALOBRCOL 5.A Cale 46 W* 71 - 121 Copacabana [Antioguia - Colombial
PBe: [574] 274 471 49 FAX: [574] 274 56 92 Email: infa@calorcal com Swieb: hiktp: A fvww, calorcol carm

Figura 11. 2.1. 6.- Datos necesarios para el funcionamiento del programa

CALORCOL

11.2.1.9. Diseio de los sistemas de intercambio de calor del reactor

= Entalpia de reaccion de amoximacion:

La reaccién de amoximacién de la ciclohexanona presenta un cierto caracter
exotérmico, de modo que se debe eliminar el calor generado por la reaccion a fin de

mantener el reactor en condiciones isotermas.
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Para determinar el sistema a seguir para la eliminacién de calor, primeramente
es necesario cuantificar el calor generado por la reaccidén, es decir la entalpia de
reaccién que muestra. Para ello se deben poseer las entalpias de formacién de todos

los compuestos que intervienen en la reaccion.

NOH

+ NH; + Hy;Op— 3 é + 2H,0

(rx.11.2.4)

De este modo se presentan en la tabla siguiente las entalpias de reaccién de

todos los compuestos que intervienen:

Tabla 11.2.1.11.- Entalpias de los diferentes compuestos que forman parte de la

reaccion de amoximacion

COMPUESTO | Ha 25°C (KI:;]OI)
Ciclohexanona -278282.45
H202 -189575.65
NH3 -45629.47
H20 -284660.79
Oxima -254956.19

El calculo de la entalpia de reaccién se lleva a cabo siguiendo la ecuacién que

se muestra a continuacion:

AHr :Z Vi.A[_[f (ec.11.2.1.21.)
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De este modo, se obtiene una entalpia de reaccién de ay°=-3.1-10° . Remarcar
r

que esta entalpia esta referida a condiciones estandar. Para encontrar la entalpia a

859C, que es la temperatura de operacidon del reactor, se hace uso de la siguiente

ecuacion:

AH_,=AH_, +JACP-AT (ec.11.2.1.22.)

Donde se contemplan las entalpias de reaccion a diferentes temperaturas con

el incremento de la capacidad calorifica.

Tabla 11. 2.1.62.- Capacidades calorificas de los diferentes compuestos que

intervienen en la reaccion

COMPUESTO n c KJ
Ciclohexanona -1 174.40

H202 -1 99.77

NH3 -1 35.63

H20 2 75.63
Oxima 1 206.38

Dénde

AC =Zv.-C =47.829 K
P i P Kmol-°C

Finalmente se consigue un valor para la entalpia de reaccién a 822C de

AH --3.08-10°
r82°c

Para poder acabar de determinar el calor producido por la reaccién, a banda
del calor de reaccién es necesario el caudal mdsico del reactivo limitante y la
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conversion a la que se llega, juntamente con la temperatura y caudales del alimento,

como se muestra en la siguiente ecuacion:
m
ke
Z me'CP'(T— Te) —_— V—XkAHr = Q (eC- 11- 2. 1. 23.)
k

El calor absorbido por la mezcla, se refleja en la primera parte de la ecuacién,
de modo que si la temperatura de entrada del fluido es de 802C y la de salida es de

829C, el calor absorbido se puede cuantificar del siguiente modo:

> m,Cp (T —T,)= (ec.11.2.1.24.)

Tabla 11.2.1.73.- Datos para determinar el calor absorbido por la mezcla

Ciclohexanona 57.7974453  198.92978 98.14 11497.63307
H202 63.5771898 100.028 34 6359.499139
H20 368.041287 75.42 18 27757.6739
NH3 47,4465 37.145 17 1762,003
Tert-butanol 231.189781 229.71 74.1 53106.6046

Una parte del NH3 entra directamente desde los tanques de almacenamiento,
de este modo los 56,58 Kmol/h absorberan una mayor fraccion de calor que el NH3

que se recircula y se encuentra a mayor temperatura.

De este modo, aplicando la ecuacién anteriormente descrita se deduce que la

mezcla podra absorber la siguiente cantidad de calor:

_ 5 KJ
Q sbsorbido por la mezela — > 21107
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El calor generado por la reaccidn es calculado mediante el segundo término de

la ecuacion.

mke ..
——X, k-Selectzwdad -AH
vV r

k
—_— Kmol
. 0.985-0.994--3.08-10° g
-1 ' ' ' Kmol
- 7 KJ
QGenemda por la reaccion 1.74-10 T

Realizando el sumatorio de ambas calores, se encuentra el calor total a

eliminar.

— 171102

QCalor total a elimianr

= Disefio de la media caia:

En el caso que el rector operase libremente sin ningun tipo de control de
temperatura, este alcanzaria los 248,48 2C, de modo que es necesario disefiar un
sistema de intercambio de calor a fin de asegurar unas condiciones isotermas vy

dptimas para que se lleve a cabo la reaccion.

Una vez se conoce el calor que genera la reaccion por unidad de tiempo, se

disefia una camisa de media cafia con la finalidad de disipar una relacion de 2/5 del

K . o
calor total. De este modo queda un total de —6.8 - 1067] a disipar por la media cafia.

Para disipar el calor mediante la doble cafia se hace pasar un flujo de agua
desde la torre de refrigeracién, de modo que esta entra a 152C y sale a 302C. Asi pues,

para determinar el caudal de refrigerante se aplica la siguiente ecuacion:
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oref Mref ( T— TO) ‘ec.11.2.1.25.)

KJ
-6841638=4.18——-m (30 — 15)
Kg-°C ref

_ Kg
m, = 109117 =

Una vez hallado el caudal masico de refrigeracidon necesario para disipar todo

el calor, se selecciona una velocidad de paso por el interior de la cafia. El rango éptimo

m . . m
se encuentra entre 1.5y 2.5 < de este modo se selecciona una velocidad de 2.5 -

Para determinar el caudal volumétrico de refrigerante se hace uso de la

densidad del agua

Kg
P20 =1000 —
m
109117 % 3
YT kg P TTH
1000 —-
m

De esta manera, teniendo el caudal y la velocidad, se puede hallar el area de

paso de la media caiia.

3

109, 1 m
A - Sy _ o 0121m2
paso i(:aﬁa ﬂ 36005
2 s 1h

Dine = T2 = 2128 01757~ 0.18m (ec.11.2.1.26.)
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El espesor de la cafia escogido se ha encontrado bibliograficamente y tiene un

valor de 0.03 m. De esta forma, se obtiene finalmente un diametro exterior de 0.24m.

Una vez que se ha conseguido determinar el didmetro externo de la media

cafa, se procede al calculo del drea necesaria de intercambio.

Para este fin se lleva a cabo el método de calculo siguiente:

(e —d
ATML-U (€c11.2.1.27)

Dénde:

- 4 — Area de transferencia de calor necesaria (m?).

- ATML — Incremento de temperaturas medio logaritmico

).

- . , w
- U— Coeficiente de transferencia de energia global (S.m2

. K
- ¢ — Calor absorbido 7]

Inicialmente se procede a efectuar el calculo del incremento de temperaturas

medio logaritmico.

T,—T.,.)—(T—T

arur, - L0 f(FTz)_(TF) or) (ec.11.2.1.28.)
In| ~—2 /)
[(T_TOF)]

(80 —30) — (82 — 15)

")

=359

Dénde:

- T, — Temperatura inicial de la mezcla portadora de calor.
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- T — Temperatura final de la mezcla calorifica.

11. MANUAL DE CALCULO

- T,,— Temperatura inicial del fluido refrigerante.

- Y}F

— Temperatura final del fluido refrigerante.
Seguidamente se estima el valor del coeficiente global de transmisién de calor
U. Para ello se ha utilizado una tabla de valores predeterminados, encontrada en el

(Robert H. Perry, 2008)

El coeficiente estimado ha sido finalmente de 680 Este coeficiente

s-m2°
pertenece a una solucién organica en el interior del reactor y con un corriente de
refrigeracion por el serpentin compuesto de salmuera, es decir agua con sal comun. En
nuestro caso serd agua descalcificada, pero debido a que los rangos son tan elevados y

los compuestos tan parecidos, se toma este valor como correcto.

Owerall U*

Jacket fluid Fluid in vessel Wall material Bew/(h - fi* - °F) Jim®-s-K)
Steam Water Stainless steel 150300 Bal-1T00
Steam Aqueocus solution Stainless steel B0-200 4501140
Steam Ohrpanics Stainless steel 50150 285830
Steam Ligrhe oil Stainless steel B0-160 340-010
Steam Heavy nil Stainless steel 1050 S57-285
Brine Water Stainless steel 40180
Brine Aqueocus solution Stainless steel 35-150
Brine Orpamics Stainless steel 30120
Brine Ligrht cil Stainless steel 35-130
Brine Heavy wil Stainless steel 1030}

Heat-transfer oil Water Stainless steel 50200
Heat-transfer ol Aqueous solution Stainless steel H0-170
Heat-transfer oil Irpanics Stainless steel 30120
Heat-transfer oil Lizrhit oil Stainless steel 35-130
Heat-transfer il Heavy wil Stainless steel 1040
Water Class-lined C8 TO-100
Class-lined CS 50-85
Class-lined C8 30-70
Steam Class-lined C8 40-75
Steam Heavy nil Class-lined C§ 1040
Brine Water Class-lined C8 30-80
Brine Aqueous solution Class-lined C8 25-70
Brine Ohrpanics Class-lined CS 2060
Brine Light ail Class-lined C8 25-65
Brine Heavy wil Class-lined C 1030}
Heat-transfer oil Water Class-lined CS 3080
Heat-transfer ol Aqueous solution Class-lined C8 25-T0
Heat-transfer oil Irpanics Class-lined CS 2565
Heat-transfer il Light ail Class-lined CS 20-70
Heat-transfer ol Heavy nil Class-lined C8 1033

*Values listed are for moderate nonprocimity agitation. C8 = carbon steel.

Figura 11.2.1.7.- Coeficientes globales de transmision de calor para diferentes

compuestos en una camisa de refrigeracion.
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De esta forma, una vez se han logrado obtener todas las variables de la
ecuacion de transmision de calor, se sustituyen los valores para encontrar el drea de

intercambio necesaria.

KJ
-6841638—
a=-—L - h =47,37m’
ATML-U 620 J 3600s 1KJ 60 !
2 h 1000J

s'm

Obteniendo finalmente una area necesaria de 47,37 m?, tal y como se puede
observar, el drea necesaria a intercambiar es inferior al area que presenta el reactor,

siendo posible de este modo llegar a intercambiar el calor necesario.

Para determinar la altura que presenta la media cafia es necesario calcular

previamente la longitud presenta esta.

Para ello se utiliza la siguiente ecuacion:

A 47,37 m*
L= = =62,82m
mD_ n-0.24m

Donde:

A — Area necesaria para efectuar el intercambio de calor total (m?).

D~ Diametro externo de la media cafia (m).
ex
Una vez conseguida la longitud de la media cafia, se calcula el nimero de
vueltas que esta realiza alrededor del tanque.

L =1-D =1-3.8m=11.95m
1vuelta Tanque
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Con estos dos valores se pueden calcular el nUmero de vueltas que se dan

alrededor del tanque.

_62,82m

nvueltas_ 11.95m =5.25

El numero de vueltas debe de ser entero de modo que finalmente queda un

valor de 7 vueltas.

Por ultimo se realiza el calculo de la altura de la media cafia.

Cafa™ (DCaﬁa + S) N eltas (0.24 m+0.25m)-6=2.94m

Dénde:

"~ D, Didmetro de la media caifia (m).
ana

- 57 Separacion entre cada vuelta de la media cafia (m).

o Numero de vueltas que realiza la media cafia.
vueltas

Como se puede comprobar, la altura de la media caia es inferior a la altura del
liquido calculada anteriormente. De este modo se puede afirmar que la cafa estara

intercambiando calor con la zona liquida y no con la zona gaseosa.

= Disefio del serpentin:

Tal y como se ha observado anteriormente, la media cafia no es capaz de
disipar todo el calor generado por la reaccién de modo que 2/5 del calor total han sido

destinados a la media cafia y los 3/5 restantes para el serpentin.
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Esto implica que p= 1.07.107710 deben ser absorbidos por el serpentin.

Del mismo modo que anteriormente se ha calculado el caudal de refrigerante

necesario para disipar esa cantidad de calor.

o T Ty 10107 K (20 —
Q—Cprefmref(T TO)— 1.07-10"===4.18 v m (30 — 15)

(ec.11.2.1.30.)

Kg
My o™ 163675, 57 T
163675, 57 % m3
eref: Kg =163, 67 T
1000 —3

m

Una vez obtenido el caudal, se fija una velocidad de paso de 2.5 ? y se estima

el area de paso del fluido refrigerante por el serpentin.

3

m
Q " 163, 67 T
=—= - 2 (ec.11.2.1.31.
ApasoSerpentin v m 3600s 0,018 m ( )
s  1h

Dijne = Y2222 = /0'0:3'8 = 0.1521=0.16m (ec.11.2.1.32.)

Una vez estimado el didmetro del serpentin se le afiaden 0.03 m de espesor.

De este modo queda un diametro total externo de 0.22 m.

S K
-1.07-10"—-
ATMLU gy 36005 1K1 69,053 m" (ec.11.2.1.33.)
o2 h 1000J
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2
; A 69, 053 m 102.8
= = = .om
E'Dext 1-0.19m (ec.11.2.1.34.)

Con el fin de obtener la altura del serpentin, se calcula la longitud que

proporciona una vuelta del serpentin en el interior del reactor.

En este caso se ha tomado una distancia de 2/3 el didmetro a fin de eliminar el
calor desde el interior y al mismo tiempo no interferir en la eliminacién de calor desde
las paredes que absorbe la media cafia. Ademas a esta distancia, el agitador opera de

un modo correcto ya que existe suficiente distancia entre el serpentin y el agitador.

2
=3 '3.8m=2.53m (ec.11.2.1.35.)

vuelta serpentin

2
==.D
3

Tanque

1 vuelta Dvuella Serpentz'n'n =2.53m-m=7.97m (ec.11.2.1.36.)

102.8 m

Noveltas~ 797m — 1289 Mec11.2.1.37.)

Redondeando a la alza queda un numero de vueltas igual a 13. De esta

manera, ya se puede calcular la altura del serpentin en el tanque.

, —( ) -l-S)-n =(0.22m + 0.15m)-13=4.81m
Serpentin serpentin vueltas
(ec.11.2.1.38.)

Finalmente se puede comprobar que la altura del serpentin es inferior a la
altura del fluido en el reactor, este hecho indica que, del mismo modo que en el
anterior caso de la media cana, todo el serpentin estara cubierto por el liquido y de

esta manera se asegura la disipacién del calor.
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11.2.2. REACCION DE TRANSPOSICION DE BECKMANN (“BECKMANN
REARRANGEMENT”)

La reaccién de “Beckmann Rearrangement”, se da en el Area 300 de la planta y
es el proceso donde se producird el producto final de la planta, que es la caprolactama,

a partir de la ciclohexanona oxima que proviene del Area 200.

El mecanismo de reaccion de Beckmann (Jian et. al, Ogata et. al) es conocido
por suceder en multiples etapas, donde la ciclohexanona oxima sera convertida en
caprolactama, en una estequiometria de 1 a 1. Segun la literatura, estas multiples
etapas ocurren de manera practicamente instantdnea, caracterizando una cinética
muy rdpida con valores de K elevados. En la Figura 11.2.2.1., es posible observar dicho

mecanismo de reaccion.

1
— —_—
(CH.)s E-——N—-—-OH +HY ¢

+ B
(CHs)s C=N—0H; {mobile) (1)
L_ |

—
{Eﬂz)a _(;J=N~—-OH + H*

OH
(CHa)s c-\*< (mobile} (2}
(SRS H

i L Lt >
(C.LF{'.!Jb C—I\OH: + HgSOq ¢

(CZH;}:, C—NOSOJH + H™ + H:0 (mobile) (3)

r .
(CH;)y C=NOSO;H —>
[

N
(CHs)s | 4+ OSO;H— (slow) (4]
L c+

|

XN
(Cﬁz}a L.+ 1O -

——X
(CHg)a I + H* (mobile) (5)
be——C—0H

NH
(CHg)a || OH;*_*(EHE}S | (mobile) (6)
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Figura 11.2.2.1- Mecanismo de Reaccién del Beckmann Rearrangement.

Como se puede apreciar en la Figura 11.2.2.1., la reaccién 4 es la etapa lenta,
qgue es la salida del ién bisulfato, del complejo formado por la ciclohexanona oxima,

agua y acido sulfurico.

En este proyecto no se estudiara a fondo la cinética del Beckmann por diversas
razones. En primera estancia, es una cinética muy compleja; en segundo lugar, es una
cinética casi instantanea. Es por eso, que no sera necesario simular la cinética para
poder disefar el reactor. En este proyecto, el estudio para la produccién de
caprolactama serd basado en patentes, donde otros parametros de operacién

importantes si son especificados.

Segun las patentes, W02004/113287 y EP-1633706 B1, la caprolactama puede
ser producida a partir de una mezcla de ciclohexanona oxima y éleum (29%wt SOs,
71%wt H,SO4), en un proceso en tres etapas, donde el SOs y el acido sulfurico son

catalizadores para que la conversiéon de ciclohexanona oxima en caprolactama.

Segln la patente, el éleum puede ser introducido al sistema de diferentes
maneras, pero se ha comprobado que la mejor y mas efectiva es afadirlo
completamente a la primera etapa del proceso. De esta manera, se logra mantener
una concentracion de SO; elevada en la primera etapa, donde el caudal que circula es
mas grande. En la Figura 11.2.2.2., se puede observar una representacién del area 300,

con las tres etapas de reaccién.
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|—| Brea 400

I I
HL i i M i mm A

Figura 11.2.2.2.- Area 300 en tres etapas.

Cada etapa estd compuesta por un reactor conectado a un tanque colector,
dos bombas centrifugas y un intercambiador de calor. Como se puede ver en la Figura
11.2.2.2., la entrada al reactor se hace por la parte de arriba, como caudal de
recirculacion, y en el estrechamiento del reactor, se conecta la entrada de oxima. En la
salida del tanque, parte de la mezcla producida, es recirculada y parte se va a la

siguiente etapa.

En la recirculacion, a la mezcla resultante del reactor R-301, se conecta el
caudal de Oleum que es introducido en el sistema Unicamente, como ya se ha
explicado, en la primera etapa. El producto resultante es bombeado hasta un
intercambiador de calor de carcasa de y tubos, donde serd enfriado y volvera a ser
introducido en el reactor R-301. En la Figura 11.2.2.3., se puede observar como seria la

estructura del conjunto reactor-tanque.
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¢7 Entrada Recirculacién

—{ P—-+———Entrada Oxima

il

:| __ w Salida ala siguiente etapa

~

¢ Salida a la recirculacién

Figura 11.2.2.3.- Estructura del tanque-reactor para el Beckmann rearrangement.

La oxima que viene del Area 200, segln las patentes debe tener como méaximo
un 7% de agua. El estar la oxima con bajas concentraciones de agua tiene la ventaja de
gue el contenido de SO3; en la mezcla, sobretodo en la ultima etapa, sea superior a los
9%wt, y sea necesario afadir menos dleum al sistema. Desde un punto de vista
econdmico es favorable también, porque ademas de ahorrar con la cantidad de éleum
utilizada, menos subproducto (sulfato de amonio) se ira a formar en la posterior

neutralizacidn de la caprolactama.

En las patentes, se ha comprobado también, que la manera mas eficaz de
afadir la ciclohexanona oxima es introducir una gran parte de la oxima total en Ila
primera etapa, y cantidades menores en las siguientes. A la primera etapa se afiadira el
70% de la oxima total del sistema, por lo tanto, por ésta circulara un caudal
volumétrico muy superior a las otras etapas, lo que se reflejard en las dimensiones de

los tanques, reactores y los elementos de cada etapa.
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11.2.2.1. Pardmetros de disefio

Para la sintesis de la caprolactama, tal y como indican las patentes, se han
determinados algunos pardmetros de disefio. El primero de ellos, es la razéon molar, M,

la cual esta definida como:

M=(nSO3+nHZSO4)/nCaproIactama; (ec. 11.2.2. 1)

Dénde:

- Nsos, cantidad de SO3 en la mezcla, en moles
- NHasos, cantidad de H,SO,4 en La mezcla, en moles

- Ncaprolactama, Cantidad de caprolactama en la mezcla, en moles

Es recomendable para una buena conversién que se introduzca una cantidad
de Oleum justa como para mantener la concentracién de SOs, entre los 9-20%wt. Serd
necesario que en la primera etapa los valores de M estén entre el rango de 1-1,4
respecto a la ultima etapa. Los valores de concentracidon de SO3, Cso3, en los reactores
es otro parametro de disefio. Es interesante que Cso3(1) sea elevado para garantizar
que Cso3(2) también sea alto sin la necesidad de afiadir méas Oleum a la segunda etapa.
A mas, han comprobado que altos valores de Cso3(2) y Cso3(3), ha producido un

aumento en la conversion de la oxima a caprolactama.

La cantidad de oxima alimentada en cada etapa, también es otro pardmetro de
disefio, y se ha comprobado que es interesante alimentar la mayor parte de la oxima
total en la primera etapa (60-95%). Para el disefio de esta planta, se han utilizado los

mismos porcentajes molares de oxima alimentada en cada etapa que en las patentes.
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Las temperaturas, asi como las concentraciones, son medidas dentro del
tanque colector, y poseen un valor mds elevado en el primero reactor, porque ahi es
donde se estd produciendo mads cantidad de producto, y la reaccion es de caracter
exotérmico. Ya para las etapas 2 y 3, el volumen de producto producido es mucho
menor asi que el salto de temperatura no es tan pronunciado (25°C en la primera

etapa en contraste con los 14°C en las etapas 2 y 3).

Dos parametros mas de disefio son las relaciones entre caudales volumétricos,
w/W (w, caudal volumétrico de oxima, W, caudal volumétrico de la mezcla de
recirculacion) y el v/V (v, velocidad de entrada de oxima, V, velocidad de entrada de la
mezcla). Todos los parametros utilizados y sus rangos recomendables, asi como las

conversiones que se dan en cada reactor, estan explicitadas en la Tabla 11.2.2.1.

Como se puede observar en la Tabla 11.2.2.1., todos los valores utilizados
estan dentro de los rangos recomendables, asi que, en principio, los resultados que se
han obtenido son fiables. Para mas confirmacion, se observa como las conversiones

obtenidas tienen valores similares a los obtenidos por la patente.

Tabla 11.2.2.1.- Parametros de disefio utilizados y sus rangos tipicos.

R301 R302 R303
Valores Rangos Valores Rangos Valores Rangos
utilizados tipicos utilizados tipicos utilizados tipicos
M 1,7 1,5-1,7 1,35 1-1,4 1,2 1-1,4

Cso3 16,82%wt  12-17 wt%  15,15%wt 12-17 wt% 14,28%wt <18%wt

% Oxima 70,30% 60-95% 18,80% 5-40% 10,90% 2-15%
w/W 0,05 0,01-0,05 0,02 0,01-0,05 0,02 0,01-0,05

v/V 1,07 0,2-30 0,80 0,2-30 1,03 0,2-30
T 102°C 50-130°C 90°C 70-130°C 90°C 70-130°C
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% Conversion 99,61% 96,22% 97,42%

11.2.2.2. Reactores R-301, R-302 y R-303

Los reactores R-301, R-302 y R-303, tienen un disefio muy peculiar. La
corriente de recirculacion que viene por la tuberia en una velocidad tipica entre 1-2
m/s (velocidad normal para un liquido), debe pasar por un estrechamiento de 11”,
para que el fluido alcance una velocidad de 41m/s (velocidad muy considerable para
un liquido). Estudios analizados en estas patentes han demostrado que el régimen
turbulento es el mas adecuado para la produccién de caprolactama. De hecho, se
recomienda en dichas patente forzar Reynolds superiores a 5000 (Re>5000), e incluso

por razones practicas, generalmente superior a 100000 (Re>100.000).

Para poder alcanzar estos valores de Reynolds tan elevados es necesario una
reduccion apreciable en el didmetro por donde pasarda el fluido, por eso la
ciclohexanona oxima es introducida en el reactor a través de 8 tubos de 3mm de
didametro. De estos orificios, sélo 4 estaran abiertos a la vez, para que se pueda
cambiar de agujeros en caso de que alguno de ellos se encuentre bloqueado por
alguna impureza. Es gracias al estrechamiento que imponen estos orificios que se

consiguen alcanzar las velocidades del orden de los 40m/s.

Después del estrechamiento, hay una expansion de la tuberia que lleva a la
mezcla al tanque colector. Los valores de Reynolds para el estrechamiento son
elevados, suficientemente altos como para mantener la mezcla en un régimen
turbulento, garantizando a la vez una buena agitacién de la mezcla. Ademas, es
importante observar que el conjunto reactor-tanque, no posee ningun tipo de
agitacion mecanica. La propia velocidad que tiene el liquido, sera suficiente, y de
hecho es también elevada, ya que tiene también el objetivo de producir una agitacién
hidraulica dentro del tanque. El tanque que acompafia a cada reactor, tiene como

funcién también dar tiempo de residencia para la reaccién y permitir que la
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recirculacion sea a una velocidad mucho mas baja de la que se trabaja en el reactor.

Otras de las funciones de dichos tanques serd dar tiempo de residencia, y facilitar la

mezcla y la disipacion del calor generado por la exotermia. En la Tabla 11.2.2.2. estan

reunidos los pardmetros de disefo de los reactores R-301, R-302 y R-303.

Tabla 11.2.2.2.- Datos de disefo de los reactores R-301, R-302 y R-303.

Diseno Reactores

R-301 R-302 R-303
Diametro de entrada 8" 5" 5"
Velocidad de entrada (m/s) 1,7 1,7 1,1
Diametro estrechamiento 11/4" 3/4" 3/4"
Velocidad en el estrechamiento (m/s) 44 47 32
Reynolds en el estrechamiento 2,61E+05 2,19E+05 1,40E+05
Caudal volumétrico mezcla (m3/s) 201,7 77,3 52,2
Caudal volumétrico oxima (m3/s) 4,75 1,27 0,736
Densidad mezcla (kg/m3) 1218 1250 1232
Viscosidad (Pa.s) 0,0065 0,005 0,0052

Como se puede ver en la Tabla 11.2.2.2., cada reactor fue disefiado para

trabajar a unos caudales diferentes, sobretodo la etapa 1, donde el caudal de entrada

al R-301 supera los 200 m>3/h. Se habia planteado disefar el mismo reactor para las

tres etapas, ya que seria una buena alternativa econémica, por el hecho de sélo

necesitar comprar un cuarto reactor de recambio. En cualquier caso, se observéd que

no era una opcién viable, porque estos reactores estdn trabajando con caudales

volumétricos muy dispares entre ellos, y aplicar el mismo reactor para las tres etapas,

haria que no se cumplieran los pardmetros de disefio de la patente. Finalmente se opta

por tener un reactor especifico para cada etapa de la transposicion de Beckmann.
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11.2.2.3. Tanques T-301, T-302 vy T-303

Los tanques colectores T-301, T-302 y T-303, utilizados son de tipo cilindricos
con cabezal y fondo toriesféricos, y como cada uno trabaja a caudales diferentes, se
hace necesario disefiar un tanque diferente para cada etapa. Para su disefo, se dividira

el calculo por cada parte.

= Disefio de la parte cilindrica:

Antes de empezar a calcular las dimensiones y espesores, es necesario
determinar los volumenes de cada tanque. Como se puede ver en la Tabla 11.2.2.2, los
caudales a los que se trabaja en cada etapa son bastante diferentes, pero segun la
patente (EP-1633706 B1), para el “Beckmann Rearragement” se recomienda un
tiempo de residencia de 20 minutos en los tanques colectores. En la Tabla 11.2.2.3.,
estan los valores calculados para los volumenes necesarios en cada etapa en funcién

del caudal y del tiempo de residencia.

Tabla 11.2.2.3.- Volimenes de los tanques T-301, T-302 y T-303 segtin sus caudales.

R-301 R-302 R-303
Caudal Volumétrico (m>/h) 201,7 77,3 52,2
Tiempo de residencia (h™) 0,333 0,333 0,333
Volumen (m°) 85 32 22

= Cdlculo de las dimensiones:

Para el disefio de la parte cilindrica se ha decido que la altura sea unas 2 veces

mas grande que el diametro del tanque. Como ya se ha calculado anteriormente y
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como se hard con las ecuaciones 11.2.3.4y 11.2.3.5 en el reactor de neutralizacion. Las

alturas y los didmetros de cada tanque estan reunidos en la Tabla 11.2.2.4.:

Tabla 11.2.2.4.- Volumenes de los tanques T-301, T-302 y T-303 segun sus caudales.

T-301 T-302 T-303
Altura (m) 7,6 5,4 4,8
Diametro (m) 3,8 2,7 2,4

= Cdlculo del espesor:

El cdlculo del espesor depende de parametros de operacibn como
temperatura y presidn, didmetro interno, factor de soldadura (E) y limite eldstico o
factor de estrés (S). Este ultimo parametro depende del material utilizado para
construir el tanque. Como se esta trabajando con materiales corrosivos como 6leum,
es recomendado utilizar el acero inoxidable AlISI 316-L, cuyo limite elastico depende de
la temperatura de operacién. En la Tabla 11.2.3.5, estan los valores de limite eldstico
para este acero en funcién de la temperatura, donde para las temperaturas de
operacion se han interpolado los valores de limite elastico. El factor de soldadura,
como se trata de tanques que operan a presidn, se ha decidido utilizar soldaduras

simples con radiografiado total, de manera que E=1,0.

Como se calcula con las ecuaciones 11.2.3.5 y 11.2.3.6 en el reactor de
neutralizacidn, se pueden calcular las temperaturas y las presiones en que se trabaja
en cada tanque. Una vez determinados todos los otros parametros que son necesarios
para calcular el espesor del los tanques, se ha utilizado la ecuacion 11.2.3.8 y los

resultados estan recogidos en la Tabla 11.2.2.5.

Tabla 11.2.2.5.- Parametros para el calculo y el espesor del cilindro para los tanques

T-301, T-302 y T-303.
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T-301 T-302 T-303

Presion de disefio (atm) 2,0 2,0 2,0

Radio (mm) 1888 1361 1189

Tension maxima admisible (atm) 1191,0 1205,1 1205,1

Factor de soldadura 1 1 1

Tolerancia a corrosion (mm) 1,5 1,5 1,5

Tolerancia a la fabricacion (mm) 1 1 1

Espesor (mm) 9 7 6

11.2.2.4. Diseno del cabezal

= Calculo de las dimensiones:

Como se tratan de cabezales toriesféricos, que favorecen la mezcla de los
compuestos que hay en los tanques, segun la normativa ASME (“American sociaety of
Mechanical Engineers”), sus dimensiones pueden ser calculadas a partir de la Tabla
11.2.3.7, y los valores de los parametros calculados con las ecuaciones 11.2.3.11 a

11.2.3.16, estan reunidos en la Tabla 11.2.2.6.

Tabla 11.2.2.6.- Especificaciones de los cabezales seguin la normativa ASME para los

tanques T-301, T-302 y T-303.

T-301 T-302 T-303

Volumen 0,31 0,22 0,19
Area 13,27 6,90 5,27
Altura 0,64 0,46 0,40
r 3,8 2,7 2,4

r, 0,38 0,27 0,24

h, 13,21 9,53 8,32

h, 0,73 0,52 0,46

hs 13,94 10,05 8,78
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= Célculo del espesor:

De la misma manera que se ha calculado el espesor para la pared del cilindro,
el espesor de cabezal dependera de los valores de temperatura y presidon de disefo,
factor de soldadura y limite eldstico del material. Todos estos factores tendran el
mismo valor que en el caso anterior. En este caso, se ha utilizado la ecuacién 11.2.3.9,
en que un nuevo parametro aparece diferente de la ecuacién 11.2.3.8, M, que es un
factor que depende de la relacién R/r,, donde r, se ha asumido que sera el 10% del
diametro interno, por lo tanto, la relacion tendra un valor de 10. En la Tabla 11.2.3.6,
estan los valores de M en funcién de R/r,, que se ha interpolado como 1,54, y con la

ecuacién 11.2.3.9, se ha calculado el espesor del cabezal.

Tabla 11.2.2.7.- Espesores de los cabezales de los tanques T-301, T-302 y T-303.

Espesor del cabezal (mm) 7 6 6

11.2.2.5. Diseino del fondo

= Cdlculo del espesor

El fondo de los tanques también seran toriesféricos, con el fin de proporcionar
una mejor mezcla dentro del reactor. Las dimensiones serdn iguales a las calculadas
para el cabezal, excepto el grosor porque hay que tener en cuenta que el fondo estd
trabajando a una presion superior por el efecto de la presidén hidraulica que ejerce la

columna del liquido.

A partir de la ecuacion 11.2.3.10, se ha calculado la presién ejercida por la
columna del liquido, en que al valor final se aflade un 15% de sobredimensionamiento

como margen de seguridad. Los valores de espesor del los fondos, asi como las
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presiones en que se estd trabajando los fondos de los tanques estan reunidos a la

Tabla 11.2.2.8.

Tabla 11.2.2.8.- Presiones de trabajo y espesores de los fondos de los tanques T-301,

T-302 y T-303.
T-301 T-302 T-303
Presion en el fondo (atm) 49 4,6 4,6
Espesor del fondo (mm) 9 7 6

11.2.2.6. Peso del reactor

El peso total de los tanques, serd igual al peso del tanque vacio mas el peso del
fluido que ellos contendran. El peso del tanque vacio sera la suma del peso del cilindro
mas el peso del cabezal, mas el fondo. A partir de las ecuaciones 11.2.3.18 2 11.2.3.20,
se ha podido calcular el peso de cada parte, asi como el peso del liquido dentro de

cada tanque, de manera que todos los valores se pueden ver en la Tabla 11.2.2.9..

Tabla 11.2.2.9.- Peso de los tanques T-301, T-302 y T-303

T-301 T-302 T-303
Peso del cabezal (kg) 2589 1091 772
Peso del cilindro (kg) 3085 1274 893
Peso del fondo (kg) 2972 1193 831
Peso tanque vacio (kg) 8645 3558 2496
Peso liquido interior (kg) 102954 39622 26034
Peso total del tanque (kg) 111599 43180 28530
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11.2.3. REACTOR DE NEUTRALIZACION DE ACIDO SULFURICO (R-401)

11.2.3.1. Introduccidn

En este reactor se lleva a cabo la reaccidn de neutralizacion del acido sulfurico.
Es importante neutralizarlo, ya que la e-caprolactama ha salido de la transposicion de
Beckmann disuelta en acido, formando lo que se conoce como crudo de e-
caprolactama, y el objetivo del proceso es obtener la e-caprolactama lo mds pura
posible. Para ello, se introduce una corriente con amoniaco disuelto en agua, el cual

reaccionara con el acido sulfurico para formar sulfato de amonio.

El sulfato de amonio es un subproducto que con la purificacién adecuada

podrd ser comercializado.
El reactor serd un tanque continuo, agitado e isotermo.

11.2.3.2. Reaccién y condiciones de operacién

En éste reactor se producen dos reacciones. Por una banda, el 6xido de azufre

al disolverse en agua forma acido sulfurico:

SO3 + H,0 2 H,S0, 12 Reaccidn

Por otra, la reaccidn principal, en la cual todo el acido sulfurico es neutralizado

por la disolucién de amonio en agua para dar sulfato de amonio:

H,SO4 + 2(NH4)OH = (NH4),S04 + 2H,0 22 Reaccidn

Los productos que resultaran en el reactor después de darse las reacciones,
seran agua, sulfato de amonio y e-caprolactama, que ya no estara en forma de crudo,

sino formando una fase aceitosa con agua.
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Las dos reacciones son cinéticamente muy rdpidas, de hecho, no es necesario
simular el modelo cinético, ya que como bien sugiere la patente WO 2012/019674 A2,
el tiempo de residencia puede oscilar entre los 2 segundos y los 15 minutos. En
cualquier caso, la reaccion de neutralizacién se puede considerar casi instantdnea,
siendo el tiempo de residencia mas util para favorecer la mezcla, que no para permitir
la reaccién. En esta misma patente también se recomienda un tiempo de residencia de

4 minutos, que es el que precisamente se ha escogido para hacer el disefio.

Otro punto importante es a las condiciones a las que se va a hacer la
neutralizacion. Se decide trabajar a 160°C por tal de aprovechar mejor la exotermia de
la reaccidon. Al trabajar a esta temperatura y tener un sistema de refrigeracién para
mantener el reactor isotermo, se obtiene vapor de alta provocando un cambio de
estado al liquido refrigerante. Como consecuencia, se debe trabajar a una presién mas
elevada (6,12 bares = 6,2 bares) por tal de que no se vaporice el agua presente en el

reactor y cristalice el sulfato de amonio formado a lo largo de la neutralizacion.

La reaccidén de neutralizacion es extremadamente exotérmica. De hecho, el
calor que se genera es tan grande, que con el volumen de reactor adecuado para el
caudal que se desea obtener, no hay superficie disponible como para hacer una media
cafa capaz de refrigerar la vasta cantidad de calor generada manteniendo el reactor
isotérmico. La solucién que se encuentra es recircular parte del caudal de salida del
reactor de nuevo a éste, pero refrigerandolo previamente en un intercambiador de
calor. El calculo del caudal necesario a recircular para mantener el reactor isotermo

se especifica en el apartado 11.2.3.4. Balance de energia.

11.2.3.3. Caracteristicas de las corrientes

Como va se ha especificado hay tres corrientes de entrada. Una corriente de
entrada proviene de la transposicién de Beckmann (Area 300), y contiene e-
caprolactama, 4cido sulftrico y 6xido de azufre. Este ultimo reaccionara con el agua al

entrar en contacto con ésta para dar acido sulfurico.
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Por otro lado, la segunda corriente de entrada deberd estar compuesta por
amoniaco disuelto en agua. Esta soluciéon contendrd el amonio estequiométrico para
neutralizar todo el 4cido sulfurico y un 10% de exceso con el fin de asegurar la reaccién
completa. El agua minima necesaria sera la minima suficiente como para disolver todo
el amoniaco; se conoce que una solucién a 252C tiene un composicién del 30% en peso
maximo de amoniaco (Robert H. Perry, 2008). Ademds, debera entrar exceso de agua;
por una banda porque debe reaccionar con las trazas de 6xido de azufre. También se
debe tener en cuenta que el agua ha de ser suficiente como para tener el sulfato de

amonio que se formara disuelto sin llegar a tener una soluciéon saturada.

Como ya se ha dicho, la tercera corriente serd la recirculacidon refrigerada
necesaria del corriente de salida del reactor para mantener a éste en condiciones

isotérmicas a 1602C.

En la Tabla 11.2.3.1.,y 11.2.3.2,, se pueden observar las diferentes
especificaciones para las tres corrientes de entrada y para la corriente de salida

respectivamente

Tabla 11.2.3.1.- Especificaciones de las corrientes de entrada a R-401.

CORRIENTE54 %W  W(Kg/h) o (ke/m?) Q (m?/h)
g-caprolactama 0,51 6370,896

H,50, 0,35  4387,84

S0s 0,14 1792,29

Total 1255102 1299 9,66
CORRIENTE65 %W  W(Kg/h) o (ke/m?) Q(m’/h)
(NH,)OH 0,26  5174,33
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H.0 0,74 1510329
Total 20277,62 9244 21,94
CORRIENTES6 %W  W(Kg/h) o (kg/m?) @ (m*/h)
g-caprolactama 0,19 6576739
(NHJ):S0s 557 91558,01
(NH,)OH 0,01  4854,30
H.0 0,52 176721,13
Total 338900,84 1171,26 281,35

Tabla 11.2.3.2.- Especificaciones de la corriente de salida a R-402.

CORRIENTE55 %W  W(Kg/h)  p (kg/m’) Q(ms/h)‘
g 0,19  72138,29

(NHa):S0s 57 100427,25

(NH,)OH 0,01 532454

H;0 0,52 193840,13

Total 37173021 116558 318,92

Teniendo en cuenta que se trata de un reactor continto y agitado, ya se puede

conocer el volumen minimo de reacciéon que se requiere, haciendo el producto del

caudal volumétrico total de entrada o salida y el tiempo de residencia:
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m3 1h
Vieaccien =@ - T = (9’66 +21,94 + 281'35) T . 60 min

-4 min = 20,86 m3

~21m3

11.2.3.4. Balance de energia

Como se ha explicado, un punto clave en este equipo es la refrigeracion del
calor generado por la exotermia de la reaccién. En este apartado se procederd a
calcular la energia en forma de calor resultante de la reacciéon de neutralizacidn, asi
como el caudal que se debera refrigerar y recircular al reactor para mantenerlo

isotermo.

Para empezar se calculan las entalpias de reaccién de las reacciones que se
dan en el reactor. Para ello se han utilizado las entalpias de formacién presentes en la

Tabla 11.2.3.3.y la ecuacién 11.2.3.1.

AHr = XAH¢ (productos) - ZAHs (reactivos)(Ec.11.2.3.1)

Tabla 11.2.3.3.- Entalpias de los compuestos intervinientes en las reacciones de R-

402 (Robert H. Perry, 2008)

Compuesto AH; (KJ/mol)
(NH;)OH -80,8
H,O0 -285,8
H,S0, -814,0
(NH,4),S0, -1180,9
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SOs(g) -395,7
Compuesto AH,p (KJ/mol)
SO; 42,55

Primero es necesario calcular la entalpia de formacién del éxido de azufre en

estado liquido, a partir de su entalpia en estado gas y de vaporizacion:

AH(SO5(1)) = —395,7 — 42,55 = —438,25 K] /mol

A continuacién ya se puede calcular la entalpia de reaccion del éxido de azufre

con el agua para pasar a acido sulfurico (12 Reaccion):

AH?1 = (1-(-814,0)) — (1 - (—438,25) + 1- (—285,8)) = —89,95 KJ/mol

También se puede calcular la de la segunda y reacciéon principal, la

neutralizacion del acido sulfurico:

AH?2 = (2-(—2858) +1-(—1180,9)) — (1 (—814,0) + 2 - (—80,8)) =
= —776,9 K] /mol

Ahora ya se puede calcular el calor generado por cada una de las reacciones

exotérmicas. Se hace mediante la ecuaciéon 11.2.3.2.
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_ Nko 0 . s
q= —y—-Xk - AH; (Ecuaciéon 11.2.3.2)
k

Dénde:

- g,eselcalorenKlJ/h

- TNyo, €s el caudal en moles del componente clave en mol/h
- Yk es el coeficiente estequiométrico del componente clave
- X, es el grado de conversion de la reaccion

- AHY?, es la entalpia estandar de reaccién en KJ/mol

En la primera reaccién el componente clave es el 6xido de azufre y se supone
una conversién completa. De esta manera, se obtiene en el caso de la primera

reaccion:

22385,1 (mol/h) K]
o= — — 1-(-89,95 (@> — —2013539,75 KJ /h

Y en el caso de la segunda reaccion, teniendo en cuenta también una

conversidon completa y que el componente clave es el acido sulfurico:

67122,41 (mol/h) KJj
g, = — —~ -1-(=776,9 (ﬁ) = —52147400,33 K] /h

De manera, que el calor total generado en el reactor sera la suma de los dos

calores generados por la reaccion:

Grorar = q1 + o = (—2013539,75) + (—52147400,33) = —54160940,08 KJ/h
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Ahora bien, hay que tener en cuenta que las corrientes de entrada no estdn
precalentadas, es decir, que no entran a 1602C, sino a una temperatura inferior, y que
por lo tanto gastaran parte del calor generado por las reacciones exotérmicas para
llegar a la temperatura del contenido del reactor; por muy pequefia que sea la

cantidad de calor consumida. Para calcular este calor se utiliza la ecuaciéon 11.2.3.3.
q=m-Cp (Treactor — Tentraaa) (Ecuacion11.2.3.3)

Dénde:

- g, calor que se consumira al calentar el corriente en KJ/h

- m, caudal masico en kg/h

- C,, calor especifico de la mezcla en KJ/kg-2C

- Tyreactor, temperatura a la que se encuentra el rector en 2C
- Tontrada, temperatura del corriente de entrada en °C

La corriente 54, tiene un calor especifico de 1,608 KJ-kg'l-‘—’C'l. En la Tabla
11.2.3.4. se encuentran los calores especificos de los componentes de la corriente 65.
Estos estan en unidades masicas, por tanto, para calcular el calor especifico de la
mezcla, se pondera con los porcentajes en peso de cada corriente, los cuales estan

indicados en la Tabla 11.2.3.3.

Tabla 11.2.3.3.- Calores especificos de los compuestos del corriente 65 (Robert H.

Perry, 2008)

Compuesto

(NH,)OH 4,7
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H,0 4,18

Por tanto, el corriente 65 tendra un calor especifico de mezcla de:

K]
Kg-°C

C, =0,74-4,18+ 0,26 - 4,7 = 4,32

Seguidamente se procede a calcular el calor necesario para enfriar el corriente

54, teniendo en cuenta que éste entra a una temperatura de 902C:

K K
go1 = 12551,02 (Tg) 1,608 (Kg -]QC) . (160 — 90)(2C) = 1412742,81 K] /h

De igual manera con la corriente 65, pero a diferencia, ésta entra a una

temperatura de 24,32 °C:

Kj
Kg -°C

Kg
qer = 20277,62 (T) - 4,32 (

) - (160 — 24,32)(°C) = 11885475,52 K] /h

Ahora ya se puede calcular el calor que se tendra que eliminar refrigerando

una parte del caudal de salida y que serd recirculado:

Qotiminar = GroraL + Ge1 + qea = —54160940,08 + 1412742,81 + 11885475,52

Kj
= —40862721,75 W
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Por ultimo, se calcula el caudal que serd necesario recircular para mantener el
reactor a una temperatura constante de 1602C. Teniendo en cuanta esto, se decide
que el caudal a refrigerar pase de los 1602C a los 1252C. De la misma manera que
antes, se utiliza la ecuacién 11.2.4.3., y también se calcula el calor especifico de la
mezcla a partir de los calores especificos de la Tabla 11.2.3.4, ponderdndolos con los

porcentajes masicos indicados en la Tabla 11.2.4.1..

Tabla 11.2.3.4.- Calores especificos de los compuestos del corriente 56 (Robert H.

Perry, 2008)

Compuesto

(NH,;)OH 4,7
(NH,),S0,en H,0 3,757
e-caprolactama 2,08

De esta manera, el corriente a refrigerar tendra un calor especifico de:

K
Cp = 0,1941-2,08+0,0143- 47 + 07916 - 3,757 = 3443 ]96

Substituyendo en la ecuacién 11.2.3.3., considerando el calor a eliminar, se

aisla el caudal masico, y se obtiene que se deben recircular:
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40862721,75 %
- (160 — 125)(2C)

m

= = 338900,84 kg/h
3,44

KJ
Kg-°C

11.2.3.5. Disefio mecdanico

= ESPESOR DE LA PARTE CILINDRICA:

De forma general, se suele considerar que la altura del reactor sea unas 2
veces mas grande que el didmetro del reactor. Partiendo de esta suposicidn, y
resolviendo el sistema de ecuaciones formado pos las ecuaciones 11.2.3.4y 11.2.3.5,

se encuentra el valor del didmetro interno y la altura del tanque.

H_ itinaro = 2 * Deitinaro (Ecuacién 11.2.3.4)

A

= Dgitinaro> * Heitinaro = 21 m® (Ecuacién 11.2.3.5)

V P o
cilindro 4

Se obtiene de esta manera una altura del cilindro de 4,75 m y didmetro de

2,37 m.

Como en todos los casos anteriores, para calcular el espesor de la pared del
tanque es necesario conocer ciertas condiciones de operaciéon como son temperatura,
presion, didmetro interno, factor de soldadura (E) y limite elastico o factor de estrés

(S).

Se determinan temperatura y presion de disefio con las ecuaciones 11.2.3.6 y

11.2.3.7 respectivamente.
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Tdiseﬁo = Toperacic’m + 20°C = 160°C + 20°C =
180°C (Ecuaciéon 11.2.3.6)

Piiserio = operacion T 2atm = (612 —-1)+ 2 atm =
7,12 atm (Ecuacion 11.2.3.7)

En cuanto al factor de soldadura, como se trata de un equipo que trabaja a
presién, se decide hacer soldaduras simples con radiografiado total, de manera que

E=1,0.

La tension mdaxima admisible, S, es sabido que depende del material de
construccion. Para decidir el material de construccién, como se ha hecho en equipos
anteriores, se ha consultado la guia de la empresa “Harrington Industrial Plastics”. A
pesar de que compuestos como la caprolactama, el agua o el sulfato de amonio
presentan compatibilidad excelente con mdas materiales, el amoniaco y el éleum son
muy corrosivos, limitando la eleccidn a acero inoxidable AISI 304-L. El limite elastico se
puede leer en la Tabla 11.2.3.5. (interpolando), y para la temperatura de disefio tiene

un valor de 15600 psi (1061,52) atm.

Tabla 11.2.3.5.-Tension mdxima admisible en funcion de la temperatura para el

acero inoxidable AISI 304 L

Maumum Allowable Stress ke (Multiply by 1000 to Obtain pe),
Specification for Metal Temp  °F_Not Exceeding

Number Grade 2940

100 200 300 400 500 600 650 700 750 800
SA-240 304 18,8 178 166 16,2 159 159 15,9 156 15.5 15,2
SA.240 304L 15,7 15,7 153 147 144 14 137 135 133 13
SA-740 316 18,8 18,8 154 18,1 160 170 16,7 16,3 161 15,9
SA-240 3161 157 157 157 155 144 135 132 129 128 124
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Ahora, con la ecuacién 11.2.3.8., ya se puede calcular el espesor de la parte

cilindrica del reactor R-401.

teitinaro = 5pa5p; T C1 +C; (Ecuacion 11.2.3.8)

Dénde:

- teitindro, €S €l espesor de la parte cilindrica en mm
- Py, eslapresion de disefio en atm

- R, eselradio de la parte cilindrica en mm

- S, es latension maxima admisible en atm

- E, es el factor de soldadura

- (4, eslatolerancia a la corrosién en mm

- (C,, eslatolerancia a la fabricacion en mm

Igual que en los casos anteriores, C; tendra un valor de 1,5 mm y C,, un valor

de 1 mm. Substituyendo y redondeando al alza:

72 (2)

t P frd
cilindro = 106152 -1+ 0,4 - 7,12

+154+1=10,43mm - 11 mm

» ESPERSOR DEL CABEZAL TORIESFERICO:

En este equipo, el reactor R-401, se ha decidido que el cabezal sea toriesférico,

ya que éste favorecerd la mezcla de los compuestos que hay en el reactor.

De igual forma que para el célculo del espesor de la pared, se deben conocer
temperatura y presidon de disefio, factor de soldadura y limite eldstico del material.

Todos estos factores tendran el mismo valor con el caso anterior.
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A continuacién ya se puede proceder a estimar el espesor del cabezal. Para

hacerlo se debe aplicar la ecuacién 11.2.3.9.

P;-R-M
tcabezal:Z'S'E—OZ'Pd

+ C; + C; (Ecuacién11.2.3.9)

Dénde:

- teabvezal, €S €l espesor del cabezal toriesférico en mm
- P4, eslapresion de disefio en atm

- R, eselradio interno en mm

- S, eslatension maxima admisible en atm

- E, es el factor de soldadura

- (4, eslatolerancia a la corrosién en mm

- C,, eslatolerancia a la fabricacion en mm

- M, factor que depende de la relacion R/r;

En la Tabla 11.2.3.6., se especifican los valores que tiene el factor M, segun la

relacion ry/r,. Como se puede observar en la Tabla 11.2.3.7., se ha asumido que r, sera

el 10% del didmetro interno, siendo r; igual al didmetro interno; por consecuencia, la

relacion de ambos tendrd un valor de 10, y el factor M tendra un valor de 1,54.

Tabla 11.2.3.6.-Valores del factor M en funcién de la relacion R/r,

R/Y, M R/T, M R/T, M R/r, M ‘
1,00 1,00 3,00 1,18 6,50 1,39 10,50 1,56
1,25 1,03 3,25 1,20 7,00 1,41 11,00 1,58
1,50 1,06 3,50 1,22 7,50 1,44 11,50 1,60
1,75 1,08 4,00 1,25 8,00 1,46 12,00 1,62
2,00 1,10 4,50 1,28 8,50 1,48 13,00 1,65
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2,25 1,13 5,00 1,31 9,00 1,50 14,00 1,69
2,50 1,15 5,50 1,34 9,50 1,52 15,00 1,72
2,75 1,17 6,00 1,36 10,00 1,54 16,00 1,75
16 2/3 1,77

Otra suposicion que se hara, es que el diametro interno de los cabezales sera

igual al de la parte cilindrica.

Substituyendo y redondeando al alza se obtiene:

7,12 (59 1,54

t e
cabezal —~ 5. 1061,52-1—0,2 - 7,12

+154+1=862mm->9mm

= ESPESOR DEL FONDO:

En el caso del cabezal inferior, también se ha escogido un cabezal normalizado
tipo Klopper. Todos los pardametros de disefio seran iguales, a diferencia de la presién,
ya que éste deberd soportar también la presidn que ejerce la columna del liquido. Para

determinar dicha presién, se hace uso de la ecuacién 11.2.3.10.

AP =p - g - hijquiaco (Ecuacion 11.2.3.10)
kg m
AP = 1165,58W . 9,85—2 4,75 m = 54257,75 Pa = 0,5355atm

La presidn para el espesor, serd entonces:
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P = AP + Pjjserio = 0,5355 + 7,12 = 7,6555 atm

Entonces, substituyendo y redondeando a la alza, como el caso anterior, en la

ecuacién 11.2.3.9,, se obtiene el espesor del cabezal.

7,6555 - () - 1,54

tcabezal = 2-1061,52-1—-0,2-7,6555

+154+1=899mm - 9mm

= DIMENSIONES DE LOS CABEZALES:

Segun la normativa ASME (“American sociaety of Mechanical Engineers”), las
dimensiones de cualquier cabezal se pueden calcular de acuerdo con las correlaciones

dela Tabla 11.2.3.7.:

Tabla 11.2.3.7.-Parametros del cabezal toriesférico

Tipo de Cabezal Toriesférico ASME
Volumen 0,08089-D°
Area 0,931-D,’
Altura 0,169:-D
r, D
ry 0,1-D
h; 3,5t
h, 0,1935-D-0,455-t
hs h.+ h,
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Teniendo en cuenta que el didmetro interno del cabezal sera igual que el del

decantador, como se ha explicado en el apartado anterior, se dimensiona el cabezal:
hy=35-t=3,5-9-10"3 = 0,0315m (Ecuacién 11.2.3.11)

h, =0,1935-D — 0,455 -t = 0,1935-2,37 — 0,455-9-1073 =
0,4545m (Ecuacién11.2.3.12)

hs = hy + hy = 0,0315 + 0,4545 = 0,486 (Ecuacién 11.2.3.13)

Veabezar = 0,08089 - D3 = 0,08089 - (2,37m)3 =
1,0768 m® (Ecuacion 11.2.3.14)

De la misma manera, se pueden calcular los parametros del fondo toriesférico;

como éste tiene el mismo espesor que el cabezal, los parametros seran los mismos.
A continuacidn, ya es posible estimar el volumen total del tanque:

Vtanque = Viitinarot Veavezar Vfondo =21+ 2-1,0768 =
23,15m®  (Ecuacién 11.2.3.15)

Ahora, es posible conocer también la altura total del tanque:
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Hianque = Hcitinaro + Heavezat + Hrondo = 4,75+ 2-0,486 =
5722m (Ecuacion 11.2.3.16)

11.2.3.6. Peso total del reactor R-401

El peso total del reactor sera el peso de éste mas el del liquido que contendra.

Primero se calcula el peso del tanque vacio con la ecuacién 11.2.3.17.:

Pvacio = Lcilindro + Pcabezales (EcuaCi()n 11.2.3. 17)

Dénde:

- Piindro, €s €l peso de la parte cilindrica (sin las tapas) en kg
P apezal, €S €l peso de los cabezales toriesféricos en kg

Entonces, en primera instancia, se deben estimar estos pesos con las

ecuaciones 11.2.3.18.y 11.2.3.19.:

2
Peavezales = 2+ (Vcabezal chapa ° pA15‘1316L) =2 {[E “T - ((R + tcabezal)3 -

RB)] * pAISI316L} (EcuaCién 11 2 3 18)

Peitinaro = Acitindro sin tapas * Lcilindro * Paisizier = T ° D - hejtingro

teitindro * Parsizier,  (Ecuacion 11.2.3.19)
Dénde:

- parsiaisL, €S la densidad del acero inoxidable AISI 304-L en kg/m®
- Viabezal chapa, €5 €l volumen de chapa de los cabezales toriesféricos en m?
- Acitindrosin tapas, €S 1a superficie de la parte cilindrica (las paredes del

tanque) en m?
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teitindro, €S €l espesor de las paredes cilindricas en m
- r,eselradio del tanque en m
- D, esel diametro de tanque en m

Substituyendo:

3

2 2,37 s 237\ ] Kg
Peabezates = 2+ §7T(( 2 +9-10 ) _( > ))m ‘798()%

=1276,99 Kg

K
PLitindro =T -2,37m-4,75m -9 - 1073m - 7980 m—‘z = 2540,02 Kg

De forma que el peso del tanque vacio sera:

Pyacio = 1276,99 Kg + 2540,02 Kg = 3817,01 Kg

Ahora ya se puede calcular el peso del tanque operativo, teniendo en cuenta el

volumen de liquido contenido en el tanque y su densidad.

3 116558Kg _
=

Poperative = 3817,01 Kg +21m

28294,19Kg (Ecuacién 11.2.3.20)

11.2.3.7. Agitador

El objetivo de agitar en el reactor R-401 es evitar la formacion de gradientes de

temperatura, teniendo una mezcla lo mds homogénea posible y que se asemeje al
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maximo a una mezcla perfecta, para que la temperatura sea uniforme y el reactor

isotermo.

A pesar de todo, la agitacion de la reaccién de neutralizacién es
considerablemente complicada: la mayoria de compuestos intervinientes son muy
corrosivos y ademas, la viscosidad de la mezcla es elevada. Lo ideal, seria poder forzar
la agitacidn con una inyeccion por tubos, o algiin montaje parecido. El problema radica
en que al haber una cantidad de quilos tan considerable, sobretodo en el caso del
caudal de recirculacidn, y la elevada viscosidad de la mezcla, se cree que este sistema
no seria suficientemente efectivo. Se estima que un agitador dentro del reactor sera
mas adecuado y proporcionara un comportamiento mas parecido al de mezcla ideal. Si
bien es cierto que el mantenimiento de éste, probablemente sea mas complicado, y se

pueda ver daifado por la agresividad de la reaccién.

Dentro de los posibles agitadores internos, una buena opcién podria ser un
agitador de anclas, si lo que se buscara fuera vencer las limitaciones a la transferencia
de calor. En este reactor (R-401), esto no es asi, ya que la reaccién es muy exotérmica,
y ademas la transferencia de calor viene facilitada por el intercambiador que refrigera
la corriente que se recircula. Por esta razén, se opta por un agitador de turbina con
doble pala. En la Figura 11.2.3.1. se puede observar un esquema de los diferentes

agitadores existentes asi como una fotografia de estos.

Es importante tener presente también las trayectorias o lineas de flujo que se
daran en funcién del tipo de agitador escogido, tal y como se puede apreciar en la

Figura 11.2.3.2.
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)

(2) (b) (c) (d)

Figura 9.2. Rodetes de mezcla: (a) hélice marina de tres palas; () turbina abierta de palas
rectas; (c) turbina de disco con palas; (d) turbina abierta de palas curvas.

5

“(

\

Figura 11.2.3.1.- Esquema y fotografia de los diferentes tipos de agitadores
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)

Elementos de agitacion convencionales en procesos sencillos:

Conventional shaking elements in somple processes: / Eléments d'agitation conventionnels dans des procédés simples

a) Hélice marina, a) Marime helix a) Hélice marme.

b) Turbina de paletas de flujo radial. b) Radial flow vane turtsne. b) Turtane d pales @ flux odsal
€) Turbina de paletas de flujo axial. ¢) Axial flow vamne turbene. ¢) Turbine 4 pales & flux axial,
d) Discos Cowles, o) Cowles discs. d) Disques Cowles

o
—-—

Lineas esquematicas de flujo segun el elemento de agitacion seleccionado.

Diagrammatic flow lines according to the shaker element selected. | Lignes schématiques de flux selon lélément d'agitation sélectionné.

Figura 11.2.3.2.- Lineas de flujo en funcion del tipo de agitador escogido

= DIMENSIONES DEL AGITADOR:

Como se ha dicho, el agitador sera de tipo turbina. Ademds, como el agitador
estard centrado en el medio del reactor, se decide instalar cuatro bafles (Figura
11.2.3.3.), dos por cada turbina, para evitar la formacién de vortices (Figura 11.2.3.4.),
el cual dificultaria vastamente la operacion del reactor. En la Figura 11.2.3.5., se puede
observar un esquema de este sistema de agitacion y de los pardmetros principales que

lo definen.
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4——Placa deflectora
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— Figura 9.5,

Figura 11.2.3.4.- Esquema de la formacion de vértices
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Figura 11.2.3.5.- Esquema de un agitador de turbina

Los pardmetros que se observan en la Figura 112.3.5., segun (Robert H. Perry,

2008), se pueden calcular con las siguientes correlaciones:

Dy =3-D, (Ecuacién11.2.3.21)

1
j= 1 D; (Ecuacion11.2.3.22)

E=:-D, (Ecuacién11.2.3.23)
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W ==.D, (Ecuacién 11.2.3.24)
5

L =+-D, (Ecuacién 11.2.3.25)

Dénde:

- D, esladidmetro del agitador en m

- D¢, es el diametro interno del reactor en m

- J,eslaamplitud de cada bafle en m

- E, es la distancia entre el fondo del reactor y las turbinas en m
- W, es laamplitud de la turbina en m

- L, es lalongitud de la turbina en m

Teniendo en cuenta que el didmetro interno del reactor es de 1,75 metros, se
encuentran los factores que definen el sistema de agitacion substituyendo en las

ecuaciones justamente explicadas:

1
D, =§-1,75m=0,58m
1
j=-—=-175m=0,146m

12

1
E=§~1,75m=0,58m

W=-=-058m=0,116m
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1
L=Z-O,58m=0,145m

= POTENCIA DEL AGITADOR:

La potencia del agitador se puede determinar a partir del nimero de potencia

(Np), tal y como indica la ecuacién 11.2.3.26.
P=N,-D,*-N?-p (Ecuacién 11.2.3.26)

Dénde:

- P, esla potencia que requiere el agitador en W

- N, es el nimero de potencia

- Dg,, es el diametro del agitador en m

- N, es el numero de revoluciones del agitador en rps
- p,esladensidad del fluido en kg/m3

En la misma bibliografia (Robert H. Perry, 2008), se propone calcular el nimero
de potencia graficamente. Primero se debe calcular el nimero de Reynolds con la

ecuacion 11.2.3.27.

D,-N -
Nge = Za TP (Ecuacién 11.2.3.27)
u

Dénde:

- Npge, es el numero adimensional de Reynolds
- D, es el didametro del agitador en m
- N, es el numero de revoluciones del agitador en rps
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- p, esladensidad del fluido en kg/m>
U, es la viscosidad de la mezcla en en Kg/m-s

Se supone un valor de una 3 rps, ya que bibliograficamente se ha contrastado
como uno de los valores tipicos (Robert H. Perry, 2008). Substituyendo en la ecuacion

anterior:

0,58 -3-1165,58

Nre 39 =1361,15

Seguidamente, localizando este valor en el eje de abscisas, e interpolando al
de ordenadas, tal y como se muestra en la Figura 11.2.3.6., se encuentra el valor del

numero de potencia, que es 4,25.

Curve | Curve 2 Curve 3 Curve 4 Curve 5 Curve &

\_\ T w
RN ;

| b s | s o]

AN R J
_\Q\ e 78] _w/D=1/8
{ = = = = = =
Ny \\.\ w/D=1/5] w/D=i/5] w/D |.f!E w/D=1/8| wsD w/D
0 - _E_ - = ] U S 1
= i £y
5 |
i ﬁé;: 1 —:? — . ia b
{ “"“--..., %
[ 1
- % -
°3, 10 107 13 io* 10
Re -

Figura 11.2.3.6.- Numero de potencia en funcion del Reynolds
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Finalmente, ya se puede calcular la potencia requerida por el agitador

substituyendo en la ecuacién 11.2.3.26.

P =4,25-0,58°-3%-1165,58 = 8778,79 W = 8,78 kW

* COMPROBACION :

Una vez obtenida la potencia de agitacién, se decide comprobar si los valores
obtenidos son correctos, y estan dentro de los rangos tipicos. Para ello, es necesario
calcular la relacién entre la potencia requerida y el volumen del reactor, tal y como

indica la ecuacion 11.2.3.28., y contrastar con los propuestos en la Tabla 11.2.3.8.

F =% _042 X

Vreactor 21 m3

(Ecuacion 11.2.3.28)

Tabla 11.2.3.8.- Requerimientos de potencia para diferentes agitaciones

Table 10.14. Power requirements — baffled agitated tanks

Agitation Applications Power, kW/m®
Mild Blending, mixing 0.04-0.10
Homogeneous reactions 0.01-0.03
Medium Heat transfer 0.03-1.0
Liquid-liquid mixing 1.0-1.5
Severe Slurry suspension 1.5-2.0
Gas absorption, 1.5-2.0
Emulsions 1.5-2.0
Violent Fine slurry suspension =20

Se observa como el valor obtenido, 0,42 kW/m3, corresponde a una agitacion
media, indicada para la transferencia de calor, o para la mezcla de liquidos, como es el

Caso.
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= TIEMPO DE MEZCLA :

En cuanto el tiempo de mezcla, se ha encontrado una correlaciéon en la
bibliografia para estimarlo. En concreto, la correlacion esta indicada para un agitador

de turbina de seis palas (Robert H. Perry, 2008).

m-D,-H 1 »
tmezcla = O 1 . (0,92 N D? 'Dt) (Ecuaciéon 11.2.3.28)

Dénde:

- tmezcla, es el tiempo de mezcla estimado en segundos
- Dt, es el diametro del tanque en metros

- H, eslaaltura de liquido en metros

- Da, es el diametro del agitador en metros

- N, es la velocidad del agitador en rps

Substituyendo:

m-1,75-7,5 ( 1

tmezcla = 7 092.3.0582. 1’75> = 31,72 segundos

11.2.3.8. Aislante

El reactor se encuentra a una temperatura interior de 160 2C, por esta razén se
decide poner una manta aislante. Como en la mayoria de los equipos de la planta, se
opta por dimensionar esta manta aislante con el programa Calorcol. El material de la
manta serd lana de roca; y al tratarse de una temperatura considerable, se opta por la
de mayor tamafo, 140 kg/ms. En la Figura 11.2.3.7., se muestra una captura de
pantalla de los datos introducidos en el programa de estimacién. Se obtiene una

manta con un espesor de tres pulgadas y media (3,5 "), o lo que es lo mismo, 88,9 mm.
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)

e de Epasar Opme “Parhas Ge Calor “Equapen = s
. CALORCOL
LANA MINERAL DE ROCA:
Mantas Aislantes de 140 kg/m?3-

~Datos de Entrada

Temperatura Interior: |1 80 ! i LI
Temperatura Superficie Aislamiento: |4 0 °c _V_I
Temperatura &mbiente: |2 5 ] °c Ej
Velocidad del Aire: |O lm/ s _'J
Cadigo Material : Emisividad:
Superficie Exterior Aislamiento: |6 lO P _L'Z_ﬂs_l,ulti.
Superficie Deshuda: |2 IO o Consultar

Calcular l LCancelar I Graficar l

. CALOBRCOL S.A Calle 46 N* 71 - 121 Copacabana [Antioquia - Colombia)
PBX: (574) 274 41 49 FAX: (574) 274 56 92 Email: info@calorcol.com Web: http: //www.calorcol.com

Figura 11.2.3.7.- Captura de pantalla del soporte para la estimacion de aislante

Calorcol. Los resultados corresponden al equipo R-401
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11.3. COLUMNAS

11.3.1. COLUMNAS DE DESTILACION (C-201/C-202)

11.3.1.1. Balance de materia

La mezcla de reaccién que procedente del reactor R-201 se divide de dos
corrientes de igual caudal. Cada una de estas corrientes se introducen en las columna

de destilacion C-201 y C-202.

Estas columnas tiene como finalidad la separacion del amoniaco en exceso, el
tert-butanol, parte del agua de la mezcla y la ciclohexanona no reaccionada con el
objetivo de purificar la oxima y recircular estos reactivos al reactor R-201. Esta
separacion se lleva a cabo gracias a las diferentes volatilidades que presentan cada uno

de los compuestos que forman la mezcla.

Las condiciones de presion utilizadas en esta primera destilacién son de 50KPa
segln las especificaciones de la patente US 7.449.600 B2 sobre la purificacidon de la
oxima. Trabajar a una presién tan baja permite operar a condiciones menos extremas
de temperatura, evitando asi los posibles problemas de operacién que esto podria

ocasionar.

A continuacidn se explica el proceso seguido para realizar disefio de las
columnas. Al tratarse de dos columnas exactamente iguales, con el mismo caudal a
tratar y la misma finalidad, se explica Unicamente el proceso de calculo de la columna
C-201. La columna C-202 se ha disefiado de forma analoga por lo que se obtienen los

mismos resultados.

Para realizar el disefio de la columna C-201 se ha utilizado el programa Aspen
HYSYS. En primer lugar, se ha realizado un disefio con el método Short Cut indicando
las fracciones molares de los componentes clave de entrada y salida de la columna y
una relacion de reflujo aproximada. Gracias a este método se han obtenido unos

valores aproximados en lo que se refiere a temperaturas de trabajo, nimero de
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etapas, etapa de alimentacidn y la relacién de reflujo minima, facilitando asi llevar a

cabo un diseflo mas riguroso.

Asi pues, en un disefio mas riguroso de la columna se han ido probando
diferentes configuraciones, tomando como variables el nimero de platos de la
columna, el caudal de destilado y la relaciéon de reflujo. Por cada configuracién
estudiada se ha realizado la simulacién y, en los casos viables (cuando el programa
converge), el software da como resultado la composicién y propiedades de las
corrientes de salida. De este modo se ha ido iterando hasta obtener aquella
configuracion de la columna con la que se consigue la separacion deseada de los

componentes.

La configuracion de la columna que conlleva una éptima separacién consta de
6 platos, introduciendo el alimento por la cuarta etapa. En la figura -.-. muestra una

captura del programa HYSYS de la columna a disefiar.

La mezcla de reaccién que procedente del reactor R-201 se divide de dos
corrientes de igual caudal. Cada una de estas corrientes se introducen en las columna

de destilacion C-201 y C-202.

Estas columnas tiene como finalidad la separacion del amoniaco en exceso, el
tert-butanol, parte del agua de la mezcla y la ciclohexanona no reaccionada con el
objetivo de purificar la oxima y recircular estos reactivos al reactor R-201. Esta
separacion se lleva a cabo gracias a las diferentes volatilidades que presentan cada uno

de los compuestos que forman la mezcla.

Las condiciones de presidn utilizadas en esta primera destilacién son de 50KPa
segun las especificaciones de la patente US 7.449.600 B2 sobre la purificacion de la
oxima. Trabajar a una presién tan baja permite operar a condiciones menos extremas
de temperatura, evitando asi los posibles problemas de operacién que esto podria

ocasionar.
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A continuacidon se explica el proceso seguido para realizar disefio de las
columnas. Al tratarse de dos columnas exactamente iguales, con el mismo caudal a
tratar y la misma finalidad, se explica Unicamente el proceso de calculo de la columna
C-201. La columna C-202 se ha disefiado de forma analoga por lo que se obtienen los

mismos resultados.

Para realizar el disefio de la columna C-201 se ha utilizado el programa Aspen
HYSYS. En primer lugar, se ha realizado un disefio con el método Short Cut indicando
las fracciones molares de los componentes clave de entrada y salida de la columna y
una relacion de reflujo aproximada. Gracias a este método se han obtenido unos
valores aproximados en lo que se refiere a temperaturas de trabajo, nimero de
etapas, etapa de alimentacion y la relacién de reflujo minima, facilitando asi llevar a

cabo un disefilo mas riguroso.

Asi pues, en un disefio mas riguroso de la columna se han ido probando
diferentes configuraciones, tomando como variables el nimero de platos de la
columna, el caudal de destilado y la relacion de reflujo. Por cada configuracién
estudiada se ha realizado la simulacién y, en los casos viables (cuando el programa
converge), el software da como resultado la composicion y propiedades de las
corrientes de salida. De este modo se ha ido iterando hasta obtener aquella
configuracion de la columna con la que se consigue la separacién deseada de los

componentes.

La configuracién de la columna que conlleva una éptima separacién consta de
6 platos, introduciendo el alimento por la cuarta etapa. En la figura 11.3.1.1. muestra

una captura del programa HYSYS de la columna a disefiar.
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Figura 11.3.1.1.- Captura de pantalla. Simulacion Aspen Hysys.

Cabe mencionar que el condensador de la columna es un condensador de

reflujo total. De esta manera, la corriente de destilado 11 estd en fase gas.

Los parametros operacionales de la columna obtenidos en la simulacién se

recogen en la tabla 11.3.1.1.

Tabla 11.3.1.1.- Caracteristicas operacionales. Columnas C-201/C-202.

Numero de platos 6

Etapa alimentacion 4
Temperatura reboiler (2C) 83,82
Temperatura condensador (2C) 63,91

Presion de operacién (KPa) 50

Relacidn de reflujo 2,5

Por otro lado, en la tabla 11.3.1.2. se incluyen las especificaciones de cada uno
de las corrientes de la columna. Para facilitar la comprensién, la figura 11.3.1.2.

muestra una captura del ambiente de simulacion.
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Tabla 11.3.1.2.- Balance de materia. Columnas C-201/C-202.

Corriente 9 11 7
Temperatura (2C) 82 63,91 83,82
Presion (bar) 3 0,5 0,5
Fraccion de vapor 0 1 0
Caudal molar (Kmol/h) 412,32 262,47 149,85
Caudal masico (kg/h) 16630,76 11238,42 5392,34
Caudal volumétrico (m>/h) 20,80 14711,47 5,90
Densidad (kg/m®) 799,39 0,763 914,20

FRACCION MASICA

NH3 0,024 0,036 0
H20 0,264 0,196 0,406
TB 0,515 0,762 0
CH 0,004 0,005 2e-4
CHO 0,193 0,000 0,594
NH3 23,723 23,723 0
H20 244,104 122,56 121,54
TB 115,595 115,595 0
CH 0,604 0,593 0,011
CHO 28,294 0 28,294
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Figura 11.3.1.2.- Ambiente de simulacion. Columnas C-201/C-202.

Cabe comentar que el tert-butanol forma un azedtropo con el agua (con una
composicion del 12,1% en peso), al igual que sucede con la ciclohexanona. No
obstante, las caracteristicas operacionales de la columna permiten obtener casi toda la
mezcla azeotrdpica en el destilado, por lo que el residuo contiene Unicamente una
pequeiia ciclohexanona. Por otro lado, todo el amoniaco sale por las cabezas de la

columna gracias a su elevada volatilidad.

De este modo, la corriente 7, que es la linea principal del proceso, esta
compuesta por la oxima disuelta en agua y una pequefia cantidad de ciclohexanona.
No obstante, esta corriente requiere de otras operaciones de separacién para llegar a

la elevada pureza necesaria en la entrada al area 3 (Beckmann).

11.3.4.2. Disefio mecdnico

SELECCION DEL TIPO DE COLUMNA

El primer paso para el disefio y dimensionamiento ha sido la seleccidn del tipo
de columna (relleno o platos perforados). Para llevar a cabo esta eleccién se han
tenido en cuenta los criterios y consideraciones mostrados en la bibliografia (Wankat,
202). En el caso de las columnas de platos, algunas de sus ventajas y caracteristicas

son:
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- Facil fabricacion.

- Eficiencia buena en condiciones de disefio. Sin embargo, el rechazo, que es
el funcionamiento al operar a menos del flujo de disefo, es relativamente
malo.

- Eficiencia baja a flujos de gas menores al 60% aproximadamente.

- Didmetros de columna grandes (>0.76 m).

- Versatilidad y de facil modificacién.

- Presiones superiores a la atmosférica.

- Posible ensuciamiento (las columnas de platos son mas faciles de limpiar).

- Esfuerzos térmicos o mecdnicos (que pueden provocar la rotura del

relleno).

Por otro lado, las condiciones favorables para la seleccidn una columna

empacada:

- Didametros menores a 0.76. En las columnas empacadas mayores el liquido
podria tender a canalizarse. En muchos casos, las columnas de platos de
gran didametro son menos costosas.

- Menor caida de presion por lo que son utiles en fraccionamientos al vacio.

- Liquidos que forman espuma (debido a que en columnas de relleno la
agitacion es menor).

- Medios corrosivos.

En este caso, la columna C-201 trabaja a una presion de 50KPa. Segun las
especificaciones anteriores, al tener condiciones de baja presion interesa trabajar con
una columna empacada. Ademas, otro factor para la eleccidon de este tipo de columnas

ha sido el hecho de trabajar con amoniaco, compuesto corrosivo.

SELECCION DEL TIPO DE RELLENO

Una vez decidido que se empleard una columna empacada el siguiente a

considerar es la seleccidon del tipo de relleno.
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El objetivo del empaque es proporcionar un contacto intimo entre el vapory el
liguido y, en consecuencia, tener una superficie mayor para la transferencia de
materia. Al mismo tiempo, el empaque debe permitir el vaciado facil del liquido y

producir una baja caida de presién en el flujo del gas.

Se puede escoger fundamentalmente entre dos tipos de rellenos: los
uniformes (que se depositan con cuidado en el interior de la columna) y los aleatorios

(se dejan caer al azar dentro de la columna).

Los primeros (rejas, mallas, rellenos ordenados...) se usan para velocidades de
gas elevadas donde se necesita una pérdida de presién baja (por ejemplo en las torres
de enfriamiento) debido a su estructura abierta. Proporcionan una buena eficacia aun
para flujos de liquido bajos. En la figura 11.3.1.3. se observan diferentes ejemplos de

este tipo de relleno:

Figura 11.3.1.3.- Columnas de destilacion: Rellenos ordenados.

Por otro lado, los rellenos al azar son los mds comunes. Este tipo de relleno
ofrece un mayor coeficiente de transferencia de materia a cambio de mayores

pérdidas de carga. Algunos ejemplos se incluyen en la figura 11.3.1.4.:
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Figura 11.3.1.4.- Columnas de destilacion: Rellenos aleatorios.

Para construir estos rellenos se utilizan diversos materiales: ceramica, metales,
plasticos y carbono. Los anillos de metal y plastico son mdas eficaces que los de
ceramica puesto que sus paredes pueden ser mas finas. La eleccién del material
dependerd de la naturaleza del fluido y la temperatura de operacion: el empaquetado
ceramico es util para liquidos corrosivos pero no para disoluciones fuertemente
alcalinas. El plastico es atacado por algunos disolventes orgdnicos y sélo debe usarse
cuando no se sobrepasan temperaturas moderadas. Tanto el relleno metdlico como

especialmente el cerdmico se pueden romper facilmente.

En el caso de la columna C-201 se ha decidido utilizar un relleno aleatorio,
utilizando anillos Ballast de metal de 2 pulgadas. En la figura 11.3.1.5. se observa la

forma de este tipo de relleno:

eft: 35" Ballast Ring
Right: 2" Ballast Ring

Figura 11.3.1.5.- Columnas de destilacion:Ballast ring.
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DIMENSIONAMIENTO DE LA COLUMNA

El dimensionamiento de la columna se ha llevado a cabo gracias a la
herramienta Tray Sizing del programa Aspen HYSYS. Los resultados obtenidos se

incluyen en la tabla 11.3.1.3.

Tabla 11.3.1.3.- Dimensionamiento. Columnas C-201/C-202.

Diametro (m) 1,9
Altura (m) 3,7
HETP (m) 0,614
Presion de operacidn (bar) 0,5
AP por seccién (KPa/m) 0,315
AP total (bar) 9,476e-003

Como se puede observar la caida de presién en la columna es muy pequeiia,

por ello se ha considerado que la columna opera de manera isobarica.

Cdlculo del espesor de la columna

El calculo del espesor necesario de la pared se ha realizado empleando el
codigo ASME (American Society of Mechanical Engineers), considerando la columna
como un cilindro.

_ P - D;
T 2-S-E—12-P

t + C,+C,(ec.11.3.1.1.)

Los parametros de la ecuacién anterior corresponden a:
t es el espesor de la pared en mm.

P es la presion de disefio en lb/pulg? (psi) es la maxima presién de trabajo

permitida (MAWP), que se calcula como la mayor de:
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P=P;-(14+01)0oP =P+ 15psi =Py + 1 atm(ec.11.3.1.2.)

Siendo P la presion absoluta de trabajo en el equipo.

D; es el diametro interior de la columna. Se considera como este diametro el

obtenido con el método ShortCut para el dimensionamiento de la columna.

E es el factor de soldadura. Se trata de un factor adimensional que toma un
valor entre 0-1. Una soldadura representa una discontinuidad la zona de soldadura se
considera debilitada. Para corregir esta debilitaciéon se ha de tener cuenta este
pardmetro, en este caso se ha considerado una soldadura doble con un porcentaje de

radiografia parcial por lo que E=0,85.

S es el factor de estrés. Este factor varia en funcidn del material de
construccion escogido y de la temperatura de operacion del equipo. En este caso, la
columna C-201 estd en contacto con el amoniaco que entra en el alimento. El
amoniaco es altamente corrosivo con materiales como el zinc, el aluminio, el cobre o
sus aleaciones. Para la eleccion del material se han estudiado las tablas de corrosién
CHEMICAL RESISTANCE GUIDE (Harrington) observando que los materiales compatibles
son los aceros inoxidables 304L y 316L. De estos dos se ha elegido como material de
construccion el mas econdmico: Acero inoxidable 304L (AISI-304L). Este metal es una
variante de bajo contenido en carbono del acero inoxidable 304, que tiene una

composicion del 18% de cromo y 8% en niquel.

Por otro lado, a temperatura de disefio se considera como un 10% superior a
la que se llega en el interior de la columna, por ello, en el caso de la columna C-201

esta temperatura es de 92,22C (198F).

En la figura 11.3.1.6. se incluyen los valores del factor de estrés para diversos

tipos de acero a diferentes temperaturas.
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Maximum Allowable Stress, ksi (Multiply by 1000 to Obtain psi),
Specification for Metal Temp.. °F, Not Exceeding

Number Grade -20to

100 200 300 400 500 600 650 700 750 800
SA-240 304 18,8 17,8 166 16,2 159 159 15,9 159 15,5 15,2
SA-240 304L 15,7 15,7 15,3 147 144 14 13,7 13,5 133 13
SA-240 316 18,8 18,8 18.4 181 18,0 17.0 16,7 16,3 16.1 15,9
SA-240 316L 157 157 15,7 155 144 135 132 129 126 124

Figura 11.3.1.6.- Factor de estrés (S).

En este caso el factor de estrés considerado es de 15700 psi.

C, es el sobreespesor de corrosién (en mm/afio). Se trata de un margen de
sobreespesor para compensar la posible corrosién que produzcan los productos
guimicos que estan en contacto con el equipo. En la practica se considera el espesor
por corrosiéon perdido previsto en 10 afios teniendo en cuenta que se pierden
aproximadamente se pierden 0,1 mm/afio de material debido a la corrosion. Si

consideramos 20 afios de operacién de la planta el espesor perdido C; sera de 2mm.

C, es la tolerancia de fabricacidn. Se trata de la diferencia entre el grosor que
se pide al fabricante y la realidad, ya que la pieza no sera fabricada a la perfeccién. En

este caso se ha considerado que este valor se puede obviar ya que es poco

representativo.

Asi pues, todos los datos utilizados para el calculo del espesor se recogen en la

tabla 11.3.1.4.

Pagina 193 de 345



N

11. MANUAL DE CALCULO CaprolacTeam, Caprolactam Industries ‘/

Tabla 11.3.1.4. Cdlculo del espesor. C-201/C-202.

Diametro (m) Espesor (mm)
P (psi) 15,73
Dint (mm) 1900
E 0,85
S (psi) 15700
C1 (mm) 2

Por lo tanto, el espesor de la pared cilindrica obtenido, redondeado al alza es:

t=3,12mm = 4 mm

Este valor ha de ser superior al espesor minimo para asegurar la rigidez del
equipo. En la tabla 11.3.1.5. se incluyen los valores minimos de espesor en funcion del

didmetro del cilindro [Coulson and Richardson, 2002].

Tabla 11.3.1.5. Espesor minimo cilindro.

Diametro (m) Espesor (mm)

0-1 5
1-2 7
2-3 9
3-35 12
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En este caso el valor calculado es menor al minimo, ya que el didmetro de la
columna es de 1,9 metros. Por ello, el espesor de la pared del cilindro debera ser de 7

mm.

Cdlculo del espesor del cabezal toriesférico

El cabezal elegido ha sido el conocido como fondo de Klopper, que tiene la

forma que se observa en la figura 11.3.1.7.

- D Ext -

Figura 11.3.1.7.- Cabezal de Klopper o Toriesférico.
Este tipo de cabezales es de uso habitual y cuenta con dos radios (cabezal
toriesférico), el radio mayor (R) y el radio r. Como se trata de un cabezal decimal:
R=D;(ec.11.3.1.3.)
r=0,1-D;(ec.11.3.1.4.)
El grosor para este tipo de cabezal se calcula con la ecuacidn siguiente:

_ P-DiM
T 2-S-E—02-P

t + C;+C,(ec.11.3.1.5.)

M es un factor que es funcion de D;/r (didmetro interior/radio pequefio).
Como el cabezal se considera como toriesférico decimal este parametro D;/r tiene un

valor igual a 10. El pardmetro M estd tabulado y tiene un valor de 1,54.
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En este caso la tolerancia de fabricacion (C,), se debe tener en cuenta ya que
debido al proceso de fabricacion la pieza no sera perfecta. Este tipo de piezas se
fabrican a partir de una placa metalica del grosor deseado a la que se le aplica una
fuerza para producir la curvatura, es por ello que el grosor no serda uniforme. El

parametro C, ha sido considerado como un 10% del grosor resultante.

C,=01-t (ec.11.3.1.6.)

Los demas parametros de la ecuacién 11.3.1.5. son los mismos que se han
aplicado en el caso del diseio del cilindro. De este modo se ha determinado el espesor

del cabezal:

t=399mm = 4 mm

Por otro lado, para llevar a cabo el disefio completo también se han de

determinar los valores de las alturas hy, h, y hs.
hy =35t (ec.11.3.1.7.)
h, =0,1935 - D,y — 0,455+t (ec.11.3.1.8.)

h3 = hl + h.z (eC. 113 19)

En cuanto al volumen de la pieza, éste se puede determinar gracias a la

siguiente ecuacion:

V =0,08089 - D;,,,* (ec.11.3.1.10).

Asi pues, en la tabla 11.3.1.6. se incluyen los pardmetros de disefio del fondo

de la columnas C-201/C-202.
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Tabla 11.3.1.6. Parametros de disefio cabezal. C-201/C-202.

t (mm) 4
Dint (mm) 1900
Dext (mm) 1908

R (mm) 1900

r (mm) 190

h; (mm) 14

h, (mm) 367,38

h; (mm) 381,38

V (m?) 0,555

Cdlculo del espesor del fondo de la columna

Para determinar el espesor del fondo en primer lugar es necesario determinar
la presidn ejercida en esta zona de la columna. Esta presién vendra dada por la de
disefio y la presidon que ejerce la columna de liquido en el fondo del equipo (AP =p -

g - h). La ecuacion 11.3.1.11. permite calcular este parametro.

P=|(p-g- h)+ Py | (ec.11.3.1.11.)

Asi pues, en el caso de la columna C-201, la presién calculada en el fondo es de
19,93 psi, aproximadamente 1,37 atm. Con esta nueva presion se ha calculado el
espesor para un cabezal toriesférico del mismo modo que en el caso del cabezal,

obteniendo como resultado:

t=4,46 mm =~ 5 mm

En la tabla 11.3.1.6. se incluyen los resultados obtenidos.
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Tabla 11.3.1.6. Parametros de disefio fondo. C-201/C-202.

t (mm) 5
Dint (mm) 1900
Dext (mm) 1910

R (mm) 1900

r (mm) 950

h; (mm) 17,5

h, (mm) 367,17

h; (mm) 384,81

V (m?) 0,555

Cdlculo del peso de la columna vacia

El peso total de la columna vacia es la suma de las 3 piezas estudiadas

anteriormente, por ello se puede calcular como:

Peso total = peso cilindro + peso cabezal + peso fondo (ec.11.3.1.12.)

Para determinar el peso total se conoce que la densidad (p) del material
utilizado (acero inoxidable 304L) a 252C es de 8030 kg/m3 de acuerdo con los datos
gue proporciona el fabricante AK Steel. Con este valor y el volumen del acero

requerido para cada una de las piezas se determina el peso de cada parte:

Pesolateral cilindrico = Vpared cilindrica * P (ec- 11.3.1. 13-)

Vparea citmarica = /4, - (Dext” = Dine”) - h (ec.11.3.1.14.)

Pesocabezalyfondo = Vinaterial * P (ec. 11.3.1. 15-)
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Vpared toriesférica — 0,08089 - (Dext3 - Dints) (ec. 11.3.1. 16-)

En la tabla 11.3.1.7. se incluyen los resultados obtenidos en cuanto al peso y
volumen del equipo.

Tabla 11.3.1.7. Determinacién del peso del equipo. C-201/C-202.

Pieza Volumen de material (m?) Peso (Kg)
Cilindro 0,155 1246
Cabezal 0,007 56,5
Fondo 0,008 70,7
Peso total (kg) 1373,2

Cdlculo del peso de la columna llena

Por otro lado, también se ha realizado el calculo el peso de la columna llena
de agua y llena del liquido en operacién. Para ello en primer lugar se ha determinado
el volumen total de la columna, teniendo en cuenta el volumen de todas las piezas que

la forman. Este volumen se puede calcular como:
Volumen total = volumen cilindro + volumen cabezal + volumen fondo
Veitingro = /4 Dine” - L (€€.11.3.1.17.)
Veavezal y fondo = 0,08089 - Dinc2(ec.11.3.1.18.)
De esta manera se determina que:
Viotar = 10,5+ 0,55 + 0,55 = 11,60 m3

Si se considera todo el volumen de la columna ocupado por un fluido, el peso

total de éste se puede determinar como:

Peso de liquido = Vyp1q; - p (€€c.11.3.1.19.)
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En este caso se ha realizado el estudio para dos fluidos, agua y el fluido en
operacion, que tienen una densidad (p) de 1000kg/m3 y 798,73kg/m3 respectivamente.

Con estos valores se ha calculado el peso total de la columna como:

Pesocolumnallena = Pesocolumna vacia + Pesode liquido

Los resultados de este estudio se incluyen en la tabla 11.3.1.8.

Tabla 11.3.1.8. Determinacion del peso del equipo lleno. C-201/C-202.

Liquido Viotal (M®)  p (kg/m?) Peso liquido (kg) Peso columna llena (kg)
Agua 1000 11600,21 12973,44
11,6
Fluido operacién 798,73 9265,44 10632,66

Aislamiento térmico

La columna trabaja a elevadas temperaturas. Para evitar pérdidas de calor y
llevar a cabo una buena operacion, la columna debe estar aislada térmicamente. La
temperatura de disefio se considera como un 10% superior a la que se llega en el
interior de la columna, por ello, en el caso de la columna C-201 esta temperatura es de
92,29C.

Para realizar el cdlculo del aislamiento se ha utilizado el programa Insulan. Se
trata de un software para calculo de aislamiento de tuberias y equipos con productos
de lana mineral de roca STONEWOOL de CALORCOL S.A.En la figura 11.3.1.8. se
observa una captura de pantalla del programa una vez introducidos los parametros de

operacion.
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Figura 11.3.1.8. Aislamiento térmico. C-201/C-202.

La temperatura en la superficie aislamiento se ha considerado de 40°C vy la
temperatura ambiente como 252C. Respecto a la velocidad de aire se ha considerado

de Om/s ya que los equipos estan situados en el interior de un edificio.

En cuanto a los materiales, la superficie interior (equipo) es de acero
inoxidable y la superficie desnuda exterior se ha considerado de aluminio (chapa
metalica de 0,6 mm). Introduciendo estos parametros el software nos recomienda

utilizar una manta de 24,5 mm de grosor (1 pulgada).
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Disefio mecdnico

En conclusidn, los detalles del disefio mecanico de este equipo se incluyen en
la tabla 11.3.1.8.

Tabla 11.3.1.8. Disefio C-201 / C-202.
DISENO MECANICO

Material AISI 304L
Presion de disefio (bar) 1,50
Temperatura de disefio (2C) 92,2

Diametro interior (m) 1,9
Diametro exterior (m) 1,91
Altura cilindro (m) 3,7

Altura cabezal (m) 0,38
Altura fondo (m) 0,39
Altura total (m) 4,47
Volumen cilindro (m3) 10,491
Volumen cabezal (m3) 0,555
Volumen fondo (m3) 0,555
Volumen total (m3) 11,60

Espesor cilindro (mm) 7
Espesor cabezal (mm) 4
Espesor fondo (mm) 5

Peso cilindro (kg) 1245,99
Peso cabezal (kg) 56,51
Peso fondo (Kg) 70,72
Peso equipo vacio (kg) 1373,22
Peso en operacion (kg) 10638,66
Peso con agua (kg) 12973,44
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11.3.2. COLUMNAS DE EXTRACCION (C-203)

11.3.2.1. Introduccidn

La extraccidn liquida, llamada algunas veces extraccion con disolventes, es la
separacion de los componentes de una solucidn liquida (solutos) por contacto con otro
liquido insoluble. Si las sustancias que componen la solucién original se distribuyen de
manera distinta entre las dos fases liquidas, se puede lograr cierto grado de

separacion.

En este caso, la columna de extraccion C-203 es alimentada por la parte
superior se alimenta la corriente 19 (salida por colas de las columnas de destilacion C-
201 y C-202), que contiene una gran cantidad de agua con la ciclohexanona oxima
disuelta. Por otro lado, por la parte inferior se introduce la corriente organica 23, que
consiste en una mezcla formada principalmente por tolueno recirculado y una

pequefia fraccidon de tolueno nuevo para compensar las pérdidas.

Asi pues, oxima (soluto) presenta una mayor solubilidad en el disolvente
organico (tolueno) que en la fase acuosa. Por este motivo, al poner en contacto ambas
fases se lleva a cabo la extraccion, obteniendo una corriente orgdnica que contiene la
mayor parte de la oxima y trazas de agua. El producto de la operacién rico en
disolvente se llama extracto; el agua residual de donde se separa la oxima es el

refinado.

11.3.2.2. Balance de materia

Gracias al programa Aspen HYSYS se ha simulado la operacion de la columna
de extraccidon C-203. La extraccidon se ha llevado a cabo a una temperatura de 729C vy
en condiciones de presién atmosféricas de acuerdo con la patente US 7.449.600 B2.
Esta patente propone llevar a cabo una extraccidon con agitacién. No obstante, debido
a la complejidad de este tipo de equipo y a su mayor necesidad de mantenimiento, se
ha decidido trabajar con una columna sin agitacion. Asi pues, la relacion masica oxima-
tolueno propuesta por la patente es de 1, sin embargo, al trabajar en condiciones
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diferentes, se ha realizado la simulacién de la operacion, iterando pardmetros clave
como lo son la cantidad de agente extractor y el nimero de platos de la columna. En
este caso, los mejores resultados para la extraccidon de la oxima se han obtenido con
una columna de 10 etapas y un caudal de tolueno de 17,54 m®/h. En la figura 11.3.2.1.

se observa una captura de la columna de extraccién:

1 Column: C-203 f COL2 Fluid Pkg: LLE f UNIQUAC - Ideal

Design Column Mame  |C-203 Sub-Flowsheet Tag  |COL2

Conneclions

. Top Stage Injet ) .
Monitor |1 5 ﬂ Owhd Light Liguid
Specs 1 |24 ﬂ
Motes Optional Inlet Streams —_— 2 — — — 3= (Optional Side Draws
Stream - Inlet Stage gt‘am:sr Shream Type | Draw Stage
|| << Stream > |1EU_ || << Stieam »: H
n= H
Bottom Stage Inlet il H
h
3 =]

Bottorns Heawvy Liguid

Stage Mumbering 20 j

" Bottom Up

Edit Trays...

"= Designl Parameters JFlating J Work sheet J Perfarmatice J Flovzheet J Dynarics J

Lelete Run | Besat | [ Converged | « Update Qutlets [ lanored

Figura 11.3.2.1. Resolucién de la simulacion. C-203.

Una vez realizadas estas especificaciones, el programa procede a realizar las
iteraciones para obtener la resolucidn del sistema. Tal como se muestra en la figura
11.3.2.1. el sistema ya ha convergido. Asi pues, las corrientes de salida de la columna
de extraccion ya se encuentran especificadas. Las propiedades, asi como las
composiciones de las corrientes de entrada y salida obtenidas, se pueden observar en
la tabla 11.3.2.1. Para facilitar la comprensién de la correspondencia de las corrientes,

la figura 11.3.2.2. incluye una captura del ambiente de simulacién de la columna.

Tabla 11.3.2.1. Resolucion de la simulacion. C-203.
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Corriente 19 23 20 24

Temperatura (2C) 72 72 72 72
Presion (bar) 1,013 1,013 1,013 1,013

Fraccion de vapor 0 0 0 0
Caudal molar (Kmol/h) 299,69 162,78 212,17 250,3

Caudal masico (kg/h) 10784,58 14998,57 3826,3 21956,85

Caudal volumétrico (m3/h) 11,66 18,30 3,94 26,16
Densidad (kg/m®) 924,97 819,71 970,81 839,39

FRACCION MASICA

H20 0,406 0 0,9986 0,025
B 0 0 0 0
CH 2,07E-04 8,72E-06 0 1,07E-04

CHO 0,594 0 3,10E-06 0,292
TL 0 0,9999 0 0,683

CAUDAL MOLAR (Kmol/h)

H20 243,07 1,25E-06 212,11 30,96
B 0 0 0 0
CH 0,02 0 5,30E-05 0,02

CHO 56,59 0 0 56,59
TL 0 162,78 5,51E-02 162,72
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Figura 11.3.2.2. Ambiente de simulacion. C-203.

El refinado acuoso (20) es una corriente residual de la planta que tiene como
destino la zona de tratamiento de residuos (A-900). Por otro lado, la corriente 20 sera
posteriormente tratada mediante destilaciéon en las columnas C-204 y C-205 para

recuperar el tolueno y obtener la oxima con una elevada pureza.

11.3.2.2. Disefio mecanico

Seleccién del tipo de columna
Este tipo de columnas, al igual que las de destilacion, pueden ser de relleno o
de platos perforados. Ademads, también existen columnas con agitacion, de manera

que el contacto entre las 2 fases estd mas favorecido.

Por otro lado, este proceso también se puede llevar a cabo con mezcladores —
decantadores conectados en serie. Cada mezclador — decantador se considera como
una etapa de equilibrio, por ello, este método se emplea cuando se requiere un
numero bajo de etapas de contacto. En este caso el nimero de etapas obtenido con
HYSYS es de 10, por lo que no se plantea esta opcién sino que se ha considerado una

estructura en columna.
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La configuracién elegida para el disefio de este equipo ha sido la de una
columna sin agitacion ya que las columnas agitadas llevan asociados elevados costes

de mantenimiento.

Teniendo en cuenta estas consideraciones, se decidido disefiar la columna de
extracciéon como una columna de platos perforados. En la figura 11.3.2.2. se puede

observar una representacién esquematica de este tipo de equipos.

Light liguid out

Operating
interface

e

Heavy liquid in ._r

=
M pEriig:

= Perforated
% oo g:#:u:;:a plate
St a0 1 e | ———
o #aef g E:‘
&“”‘;-*3::"3‘1‘?‘* Downcomer
Be 5 pbf o

i Coalesced
“F:;'ES*%?;I dispersed

=E

IE Heavy liquid out
—

I
Figura 11.3.2.2. Esquema de una columna de platos extraccion.

Light liquid in

Tal y como muestra la figura, el liquido ligero (tolueno) en este caso es la fase
dispersa. El caudal de disolvente fluye hacia arriba a través de los agujeros de cada
plato y gracias a eso se dispersa en forma de gotas que se elevan a través de la fase
continua. La fase continua fluye horizontalmente a través de los platos y pasa al plato

inferior a través del downcomer.
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Los platos sirven para eliminar (o al menos reducir) la recirculacién vertical de
la fase continua. La transferencia de materia se aumenta al repetir la coalescencia y

redispersion en gotas en cada una de las etapas de la columna.

Dimensionamiento
Para determinar el diametro de la columna en primer lugar se ha calculado el

area necesaria de la seccién (A) segun la ecuacion:

v =% (ec.11.3.2.1.)

La velocidad del liquido (v) en este tipo de equipos suele oscilar entre 10-30
m/h. En este caso se ha considerado un valor intermedio (20 m/h) para llevar a cabo el
dimensionamiento de la columna. Por otro lado, el pardmetro Q es el caudal
volumétrico que entra en la columna de extraccién, en este caso la suma de los dos
corrientes de entrada, 29,96 m>/h. De este modo, se ha determinado gue el drea de la

columna ha de ser de 1,5 m*.

Por otro lado, el didmetro de la columna se puede determinar gracias a la
ecuacidn siguiente, ya que la seccién de la columna es circular.
DZ

7'[-
A=—— (ec.11.3.2.2)

En este caso, el didmetro obtenido es de 1,4 m.

En lo que respecta a la altura del equipo, el espaciado entre platos ha de ser

suficiente para cumplir los siguientes requisitos:

Debe permitir la formacidn de gotas de la fase dispersa antes de fusionarse y

llegar al siguiente plato.

La velocidad del flujo transversal de la fase continua no debe causar un efecto

excesivo en la fase dispersa.
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Se debe de poder entrar a la columna a través de agujeros (handholes o

manholes) en los lados para inspecciones y limpiezas.

Vistas estas consideraciones, en general este tipo de columnas han de tener
una altura por etapa de entre 45 y 60 cm (Robert H. Perry, 2008). En el caso del disefio
de la columna C-203 se ha decidido utilizar una distancia entre platos de 60 cm. La

columna consta de 10 etapas, por lo que la altura total es de 6 m.

Distribuidor de liquido
En este tipo de columnas, no es necesario utilizar un distribuidor de liquido, ya

que los platos perforados producen una redistribucién del liquido.

Disefio del plato perforado
En una columna de platos, el area del plato se estima como el 90% del drea de
la columna y, en consecuencia, el area restante es el espacio que ocupa el

downcommer:

Aplato = 019 : ASECCiéTl (eC. 11. 3. 2. 3.)

Adowncommer = Aseccio’n - Aplato (ec. 11.3.2. 3-)

De esta manera se determina que las areas del plato y el downcomer son de

1,35 m? y 0,15 m? respectivamente.

Por otro lado, el didmetro de poro de los platos suele estar entre 1,27 — 1,82
cm, distribuidos de forma cuadrada o triangular. Se ha considerado en este caso un
valor intermedio de 1,6 cm. No obstante, en este tipo de equipos el diametro de poro

no tiene un efecto significativo en la transferencia de materia.

Finalmente, también cabe comentar que la zona perforada del plato es
normalmente del 15 -25% de la seccidon de la columna. En este caso se ha considerado

del 25% del plato.
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Tabla 11.3.2.2. Parametros de disefio. C-203.
DISENO MECANICO

Material AISI 304L

Presion de disefio (bar) 2

Temperatura de diseiio (2C) 79,2
Tipo de columna Platos perforados
o owewows

Diametro interior (m) 1,38
Diametro exterior (m) 1,40

Altura cilindro (m) 6
Altura cabezal (m) 0,28
Altura fondo (m) 0,28
Altura total (m) 6,56

Volumen cilindro (m®) 9
Volumen cabezal (m?) 0,22
Volumen fondo (m?) 0,22
Volumen total (m®) 9,44

Espesor cilindro (mm) 7
Espesor cabezal (mm) 5
Espesor fondo (mm) 6

Peso cilindro (kg) 1470,69
Peso cabezal (kg) 37,44
Peso fondo (Kg) 44,99
Peso equipo vacio (kg) 1553,12
Peso en operacion (kg) 9664,48
Peso con agua (kg) 10977,53

AISLAMIENTO TERMICO

Lana de roca 100 kg/m? (mm) 12,70
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11.3.3. Columnas de destilacién C-204 / C-205

11.3.1.1. Balance de materia

Las columnas de destilacion C-204 y C-205 tienen como finalidad la separacién
de la oxima de la corriente extracto de la columna C-203 (24), que contiene

principalmente la oxima disuelta en tolueno y una fraccion de agua.

Estas dos columnas trabajan en paralelo, por ello presentan las mismas
condiciones de operacion. A continuacion, a modo de ejemplo de calculo, se explica el

procedimiento seguido para el célculo de la columna C-204.

Esta columna trabaja en condiciones de muy baja presiéon, de esta manera se
evita trabajar a temperaturas mas elevadas que puedan dafar el producto o suponer

un riesgo en la operacion.

Para la simulacion de esta columna se ha empleado el programa Aspen HYSYS.
De este modo, se ha realizado una iteracion con los parametros operacionales (altura
de la columna y de la alimentacién, reflujo y caudal de destilado) hasta obtener la
pureza de oxima requerida para la siguiente parte del proceso (R-301), que es de

aproximadamente el 100% en peso.

En lafigura 11.3.3.1. se presenta una captura del disefio de la columna:
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Figura 11.3.3.1. Resolucién. C-204/C-205.

Los resultados operativos obtenidos en la simulacidon con el programa Aspen

HYSYS se resumen en la tabla 11.3.3.1.

Tabla 11.3.3.1. Resolucién. C-204/C-205.

Numero de platos 7

Etapa alimentacidn 4
Temperatura reboiler (2C) 99
Temperatura condensador (2C) 11
Presion de operacion (bar) 0,02
Relacidn de reflujo 0,5

Asi pues, Con una columna de estas caracteristicas se obtienen los resultados

de separacién que se incluyen en la tabla 11.3.3.2.
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Tabla 11.3.3.2. Resultados de la simulacion. C-204/C-205

Corriente 25 29 34
Temperatura (2C) 72 41,43 135,24
Presion (bar) 1,013 0,1 0,1
Fraccion de vapor 0 0 1
Caudal molar (Kmol/h) 125,17 96,87 28,29
Caudal masico (kg/h) 10979,71 7777,92 3201,78
Caudal volumétrico(m?/h) 13,08 25336,89 3,93
Densidad (kg/ms) 839,28 0,31 815,34
Entalpia (Kcal/h) -2,30E+06 1,17E+05 -1,55E+06

FRACCION MASICA

H20 2,54E-02 3,59E-02 0
CH 1,47E-04 1,91E-04 4,13E-05
CHO 0,291 3,32E-08 0,999
TL 0,683 0,964 2,06E-07
H20 15,485 15,485 3,18E-07
CH 1,65E-02 1,52E-02 1,35E-03
CHO 28,294 1,04E-06 28,29
TL 81,369 81,369 5,40E-06
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Para la mejor compresion de estas corrientes, la figura 11.3.3.2. incluye una

captura del ambiente de simulacién:

(- LI

Figura 11.3.3.2. Ambiente e simulacién. C-204/C-205.

Como se puede observar, la corriente que sale por cabezas de la columna (29)
es principalmente tolueno con una pequefia de los demas compuestos
(mayoritariamente agua). Esta corriente entra posteriormente al separador de fases S-
202 donde se eliminan los restos de agua y el tolueno se recircula como alimento a la

columna de extraccion C-203.

Por otro lado, la corriente 34 contiene la oxima con una pureza de
aproximadamente el 100%. Esta corriente se mezcla con la corriente de que sale por
colas de la destilacién C-205 y se alimenta a los reactores R-301, R-302 y R-303 donde

se produce la transposicién de Beckman.
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En cuanto al dimensionamiento de la columna, se ha utilizado la herramienta
Tray sizing, obteniendo los resultados de operacién que se incluyen en la tabla

11.3.3.3.El tipo de relleno utilizado han sido anillos ballast de metall de 2 pulgadas.

Tabla 11.3.3.3. Resultados tray sizing. C-204/C-205.

Diametro (m) 1,67
Altura (m) 5,14
HETP (m) 0,733
Presion de operacion (bar) 0,1
AP por seccién (KPa/m) 0,191
AP total (bar) 8,517e-003

11.3.1.2. Diseino mecanico

El disefio mecanico de la columna se ha llevado a cabo de igual manera que en
el caso de las columnas C-201 y C-202. Los resultados obtenidos se incluyen en la tabla

11.3.3.5.
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Tabla 11.3.3.3. Resultados tray sizing. C-204/C-205.

Material AlSI 304L

Presion de disefo (bar) 1,13

Temperatura de diseiio (2C) 148,5

Tipo de relleno Ballast ring 2" de metal
oo

Diametro interior (m) 1,67

Diametro exterior (m) 1,68

Altura cilindro (m) 5,14

Altura cabezal (m) 0,34

Altura fondo (m) 0,34

Altura total (m) 5,82

Volumen cilindro (m?) 11,26

Volumen cabezal (m?) 0,38

Volumen fondo (m’) 0,38

Volumen total (m®) 12

Espesor cilindro (mm) 7
Espesor cabezal (mm) 4
Espesor fondo (mm) 5

Peso cilindro (kg) 494,55
Peso cabezal (kg) 43,69
Peso fondo (Kg) 54,67
Peso equipo vacio (kg) 592,91
Peso en operacion (kg) 10916,73
Peso con agua (kg) 12605,03

AISLAMIENTO TERMICO

Lana de roca 100 kg/m3 (mm) 38,10
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11.3.4. COLUMNA DE STRIPPING (C-401)

11.3.4.1. Introduccién

Esta unidad, C-401, se encuentra detras del reactor de neutralizacién (R-401).
El objetivo de ésta es la desadsorciéon del amoniaco disuelto en la corriente principal
del proceso (corrientes 57 o 58) mediante vapor de agua. Como ya se ha dicho con
anterioridad, en la reaccidon de neutralizacidn, no sélo esta presente la cantidad de
amoniaco estequiométrica necesaria disuelta en agua, sino que se afiade un 10% de
exceso con el fin de asegurar la neutralizacién en caso de que haya un aumento del
caudal de 4acido sulfurico o SOs;. No hacer un “stripping” del amoniaco disuelto,
implicaria tener un compuesto que seria una impureza del producto o subproducto del
proceso. Ademas, podria complicar, e incluso hacer no posible, la purificaciéon de

ambos.

11.3.4.2. Balance de materia de la columna

El disefio de la columna C-401, se ha hecho mediante el simulador de procesos
Hysys, de la misma manera que las columnas anteriores. En este caso, teniendo en
cuenta la composicién de la corriente de entrada, la cual puede ser observada en Tabla
11.3.4.1., se ha ido modificando el caudal de entrada de vapor de agua, de manera que
a la salida de la columna, en la corriente por colas de ésta, la composicidon de amoniaco
fuera cero; de esta manera, el amoniaco es arrastrado por el vapor de agua y sale por

la corriente de cabezas.
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Tabla 11.3.4.1.- Especificaciones de las corrientes de entrada a C-401.

CORRIENTE 58 %W W(Kg/h) p (kg/m’) Q (m?/h)
e-caprolactama 0,194 6370,90
(NH,),S0, 0,270 8869,24
(NH,)OH 0,014 470,24
H,0 0,521 17119,00
Total 32829,37 1176,03 27,92
CORRIENTE 67 AW W(Kg/h) p (kg/m?) Q (m®/h)
H,0(g) 1290,41
Total 1290,41 958,24 53,46

Tabla 11.3.4.2.- Especificaciones de las corrientes de salida a C-401.

CORRIENTE 68 %W W(Kg/h) p (kg/m3) Q (m®/h)
e-caprolactama 0,19 6370,90
(NH,),S0, 0,26 8869,24
H,0 0,55 18503,48
Total 33743,61 1570,99 21,48
CORRIENTE 59 W(Kg/h) p (kg/m’) Q (m?/h)
H,0(g) 0,39 147,68
0,61 228,54
NHs(g)
Total 376,22 0,6071 619,70
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Es importante remarcar que este vapor y amoniaco no se pierden, sino que
son recirculados después de ser condensados al reactor T-401, donde se prepara la

solucion de amoniaco en agua necesaria para neutralizar el acido sulfurico.

11.3.4.3. Disefio de la columna vy seleccidn del tipo de columna

Como ya se ha dicho, el disefio de la columna se ha hecho con el simulador de
procesos Hysys, modificando con este la corriente de vapor de entrada hasta conseguir
la composicidon deseada a la salida. En la Tabla 11.3.4.3., se muestran los resultados

obtenidos con el sistema operativo.

Tabla 11.3.4.3.- Condiciones de operacion de la columna

Corriente 58 67 68 59
Temperatura (2C) 74,70 100 101,3 74,23
Presion (bar) 1,013 1,013 1,013 1,013
Fraccion de vapor 0 1 0 1
Etapas 9

Operando en las condiciones indicadas en la Tabla 11.3.4.3., se consiguen los
resultados explicados en el apartado anterior. Como se ha visto, el consumo de vapor
para eliminar el amoniaco disuelto es considerable, de 1290,41 kg/h; aun asi se puede
considerar que es una columna eficiente, ya que se consigue el objetico de

desadsorber todo el amoniaco.

Una vez definidas las condiciones de operacion de la columna, se ha procedido
a dimensionarla con el mismo simulador. Hysys, como ya se ha explicado, posee la
utilidad “Tray Sizing”, la cual permite el dimensionamiento deseado. En este caso,
también se ha decidido hacer una columna con relleno de anillos Ballast de metal de 2

pulgadas. Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 11.3.4.4..
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Tabla 11.3.4.4.- Resultados del Tray Sizing para la columna C-401

TRAY SIZING

Diametro (m) 0,4572
Altura (m) 0,4572
Correlacion HETP Frank
Presion de operacion (bar) 1,013
AP total (bar) 6,594-10°
L emmo ocoisos |
Didmetro (m) 0,6096
Altura (m) 3,448
Correlaciéon HETP Frank
Presion de operacién (bar) 1,013
AP total (bar) 0,7667-10

Como se observa, la columna tiene una geometria peculiar, siendo la etapa
nimero uno empezando por cabezas, diferente al resto. Esta tiene un didmetro

inferior, lo cual se justifica por la salida de vapor.

11.3.4.4. Disefio mecanico

El disefio mecanico de la columna de stripping C-401 se ha llevado a cabo
siguiendo el mismo protocolo de cdlculo que en el caso de las columnas C-201 y C-202.
Los resultados obtenidos se incluyen en la Tabla 11.3.4.5. Ailadir que en este caso, se

ha escogido para la columna como material mdas idéneo el Acero Inoxidable AISI 316-L,

Pagina 220 de 345



11. MANUAL DE CALCULO CaprolacTeam, Caprolactam Industries

ya que por ésta circularan amoniaco y sulfato de amonio, compuestos altamente
corrosivos. De hecho, la Harrington asi lo sugiere, y bibliograficamente también se han
encontrado casos industriales en los que cuando interviene alguno de los compuestos
nombrados se utiliza dicho material. La densidad del acero inoxidable AISI 316-L, es de
7980 kg/m3. En la Tabla 11.3.4.5. se especifican los parametros utilizados para calcular

el espesor.

Tabla 11.3.4.5.- Parametros para calcular el espesor

Secciéon 1 Seccion 2

P (atm) 2 2
Dint (mm) 457,2 609,6
E 0,85 0,85
S (atm) 1068,32 1068,32
C1 (mm) 2 2

Cabe destacar, que el calculo del espesor se ha hecho también
correspondiente al diametro de cada seccion. Es decir, que al haber dos secciones
diferenciadas, con diferentes didmetros internos y diferentes alturas, también hay
diferentes espesores. En cualquier caso, tanto en la primera seccién como en la
segunda, el espesor obtenido en las partes cilindricas al aplicar la ecuacién

dictaminada por la normativa ASME, es inferior al minimo.

11.3.4.5. Aislamiento térmico

Igual que en el aislamiento térmico calculado en las columnas anteriores, se ha
realizado el calculo del aislamiento mediante el programa Insuldn. El material de la
manta serd lana de roca 100 kg/m. Se obtiene una manta con un espesor de una

pulgada y media (1,5 "), o lo que es lo mismo, 25,4 mm.
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11.3.4.6. Especificaciones de la Columna de “stripping” C-401

Tabla 11.3.4.6.- Especificaciones de la columna C-401.
DISENO MECANICO

Material AISI 316-L
Presion de disefio (bar) 2,0265
Temperatura de diseiio (2C) 110
Tipo de relleno Ballast ring 2" de metal
. Dbimewsioness |
SECCION 1 2
Diametro interior seccion 1 (m) 0,4572 0,6096
Diametro exterior (m) 0,4672 0,6196
Altura cilindro (m) 0,4572 3,448
Altura cabezal (m) 0,103 -
Altura fondo (m) - 0,132
Altura total (m) 4,414
Volumen cilindro (m3) 0,0751 1,0064
Volumen cabezal (m3) 7,73-10° -
Volumen fondo (m3) - 0,0183
Volumen total (m3) 1,1075

Espesor cilindro (mm) 5

Espesor cabezal (mm)

Espesor fondo (mm) 4

Peso cilindro (kg) 26,48+265,63=292,11
Peso cabezal (kg) 4,14

Peso fondo (Kg) 7,31

Peso equipo vacio (kg) 303,56

Peso en operacion (kg) 2043,37

Peso con agua (kg) 1411,06

Lana de roca 100 kg/m3 (mm) 25,4

Pagina 222 de 345



N

11. MANUAL DE CALCULO CaprolacTeam, Caprolactam Industries ‘/

11.3.5. COLUMNA DE EXTRACCION (C-501)

11.3.5.1. Introduccidn:

En esta primera etapa de la purificacién se lleva a cabo una extraccidn liquido-
liquido con benceno, con el objetivo de separar el crudo de caprolactama del sulfato
de amonio que se encuentra disuelto. Para dar a cabo esta operacion se utiliza un

extractor, en el cudl intervienen cuatro corrientes, dos de entrada y dos de salida.

En primer lugar, la corriente 90, que contiene el crudo de caprolactama y el
sulfato de amonio, entra por la parte superior de la columna. Por otra parte, la
corriente 103 contiene el benceno recirculado y el que se anade para compensar
pérdidas, ademds de trazas de agua, y entra por la parte inferior de la columna, a

contracorriente.

Cuando las dos corrientes liquidas entran en contacto hay una transferencia de
materia. Segun los equilibrios encontrados en la bibliografia [referencia equilibrios] ,
el sulfato de amonio es insoluble en el benceno, y se separa completamente del crudo
de caprolactama. Al mismo tiempo, el agua y el benceno son insolubles entre si, hecho
que facilita la separacién. Por otra parte, la caprolactama se transfiere a la fase
organica del disolvente, y para que esta transferencia sea posible las necesidades de

benceno son elevadas, dado que la caprolactama es bastante soluble en benceno.

Como resultado se tienen dos corrientes de salida del extractor. La corriente
94, el extracto, contiene de mayor a menor proporcidn, benceno, caprolactama y agua.
Y por otra parte, la corriente 93, el refinado, que de mayor a menor proporciéon

contiene agua, sulfato de amonio y benceno.
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11.3.5.2. Balance de materia

El procedimiento utilizado para la obtencién de las corrientes ha sido el

simulador Aspen HYSYS.

En primer lugar, se ha escogido un modelo termodindmico apropiado para la
mezcla a separar, para ello se ha escogido el modelo termodinamico liquido-liquido
UNIQUAC — Virial, dado que la mezcla a separar contiene compuestos orgdnicos con

fuerte interaccion entre ellos, es decir, es una mezcla liquida no ideal.

En segundo lugar, se han considero los pardmetros necesarios para que se

lleve a cabo la simulacién, que son los siguientes.

Definicion de las corrientes de entrada y salida

Presidn de la parte superior e inferior de la columna

Temperatura de la parte superior e inferior de la columna

- Numero de etapas de equilibrio

A continuacidon se muestran las especificaciones de las corrientes implicadas

obtenidas con el HYSYS.
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Tabla 11.3.5.1.- Especificaciones de las corrientes. C-501.

Corriente 20 1K 94 93
Temperatura (2C) 75 75 75 75
Presion (bar) 1,013 1,013 1,013 1,013
Fraccion de vapor 0 0 0 0
Caudal molar (kmol/h) 210 896,2 953,8 152,41
Caudal masico (kg/h) 9200 70000 76367 2833
Caudal volumétrico (m3/h) 9,15 85,71 91,63 5,56
Densidad (kg/m3) 1005 816,8 833,4 509,3

FRACCION MASICA

H20 0,30 0 0,0004 0,9639
CPL 0,69 0 0,0831 0
BZ 0 1,00 0,9165 0,0036
(NH4)2S04 0,01 0 0 0,0325
e
H20 153,2 0,00 1,6956 151,58
CPL 56,08 0,00 56,085 0,00
Bz 0,00 896,17 896,05 0,1314
(NH4)2s04 0,6962 0,00 0,00 0,6962

El refinado (93) es una corriente residual de la planta que se envia al area de
tratamiento de residuos liquidos y gaseosos. Por otra parte, el extracto (94) se envia a

las columnas C-502 y C-503, para proceder a su destilacion.
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11.3.4.1. Disefio

Este tipo de columnas, al igual que las columnas de destilacién, pueden ser de
relleno o de platos perforados. Ademads también existen columnas con agitacidn, de
manera que el contacto entre las dos fases estd mas favorecido. Gracias a la
bibliografia [Coulson and Richardson, 2002] se han encontrado diferentes

consideraciones para escoger entre una columna de platos o una de relleno.

Columnas de relleno:

- Situaciones en las que se requieren pocas etapas

- Velocidades elevadas de transferencia de materia

- No se recomiendan cuando se separan suspensiones o liquidos de alta
viscosidad

- Relacién altura/diametro grande

Columnas de platos:

- Situaciones en las que se requieren muchas etapas.
- Facilidad en el manejo de los sélidos
- Relacién altura/diametro pequefia

El numero de etapas dado por el programa es de 12. Ademas, la mezcla que
hay que separar es muy viscosa porque tiene un contenido alto en caprolactama. Asi

pues, se ha decidido trabajar con una columna de extraccién de platos.

A continuacién se muestra una imagen del tipo de columna utilizado:
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Figura 11.3.5.1. Columna de platos perforados. C-501

Como se ha comentado anteriormente y como se puede observar en la figura,
la columna trabaja a contracorriente. Seglin este esquema, la fase pesada, que
contiene el crudo de caprolactama corresponde a la fase continua. Este fase fluye
horizontalmente y baja al plato inferior por el “downcomer”, dandose la transferencia
de materia. Por otro lado, la fase ligera, que contiene el disolvente benceno,
corresponde a la fase dispersa, la cual fluye hacia arriba a través de los agujeros de los

platos, dandose una dispersion de ésta en forma de gotitas.

La efectividad de la transferencia de materia, en este caso, se deriva del hecho
de que el mezclado de la fase continua esta confinado a la regién entre los platos, y no
se distribuye por toda la torre de etapa a etapa. Ademas, las gotas de la fase dispersa
coalescen y se vuelven a formar en cada plato, destruyendo la tendencia a la
formacion de gradientes de concentracion dentro de las gotas, los cuales persisten en

toda la altura de la torre.

Dados los resultados de la simulacién del HYSYS y una vez seleccionado el tipo
de columna, se han calculado el didmetro y la altura de la torre siguiendo el
procedimiento empleado para la columna C-203 (apartado 11.3.2.).
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Tabla 11.3.5.2. Diseiio columna de extraccion C-501

DISENO MECANICO

Material AISI 316L
Presion de disefio (bar) 2,03
Temperatura de disefio (2C) 95
Tipo de platos Perforados
omewons
Diametro interior (m) 2,5
Diametro exterior (m) 2,518
Altura cilindro (m) 7,2
Altura cabezal (m) 0,508
Altura fondo (m) 0,515
Altura total (m) 8,23
Volumen cilindro (m3) 35,34
Volumen cabezal (m3) 1,264
Volumen fondo (m3) 1,264
Volumen total (m3) 37,88
Espesor cabezal (mm) 7
Espesor fondo (mm) 9
Peso cilindro (kg) 4076,5
Peso cabezal (kg) 170,4
Peso fondo (kg) 2219,4
Peso equipo vacio (kg) 4465,8
Peso en operacion (kg) 34397
Peso con agua (kg) 42346
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11.3.6. COLUMNAS DE DESTILACION C-502 y C-503

11.3.6.1. Introduccidn

La segunda etapa de la purificacion de la caprolactama incluye dos columnas
de destilacidon en paralelo, cuya alimentacién es idéntica en cada columna, es decir, el

50% del caudal masico total de la salida de la columna extractiva.

El objetivo de estas columnas es obtener la caprolactama con una pureza
minima del 99,5% en masa, mediante la separacidon del agua y parte importante del

benceno de la caprolactama.

11.3.6.2. Balance de materia

Ambas columnas de destilacidn se han disefiado con el simulador de procesos
Hysys. En primer lugar, se ha hecho una aproximacién de la columna mediante la
opcién “Short Cut Distillation”, y para realizar el disefio detallado se ha utilizado el
método riguroso “Distillation Column”, introduciendo algunos de los parametros

calculados a partir del “Short Cut Distillation”.

“Short Cut Distillation”:

Antes que nada, para escoger la opcidon del “Short Cut Distillation” o la de
“Distillaton Column” hay que escoger un modelo termodinamico adecuado que calcule
el equilibrio vapor-liquido, teniendo en cuenta la naturaleza de la mezcla de sustancias
gue compone la corriente a destilar, antes de entrar en el “Simulation Environment”

del Hysys, donde se especifican las corrientes y los equipos a disefiar.

Teniendo en cuenta las caracteristicas de la mezcla a destilar, se ha escogido
para la fase liquida el modelo de actividad UNIQUAC, que es un modelo generalmente
utilizado para mezclas no ideales; y para la fase gas, la ecuacién de estado VIRIAL, la
cual se ha considerado idonea para esta mezcla dada la fuerte interaccion molecular

de la caprolactama con el benceno y el agua.

Por otra parte, se aprecia que el agua y el benceno forman un azeétropo

heterogéneo de punto de ebullicion minimo. Esta heterogeneidad implica que se

Pagina 229 de 345



11. MANUAL DE CALCULO CaprolacTeam, Caprolactam Industries

forman dos fases liquidas inmiscibles. De todas formas, en la corriente de entrada a la
destilacion la proporcidn de agua respecto el benceno es muy pequeiia, por lo que se
puede concluir que el azedtropo heterogéneo existe, pero no supone un impedimento

para la separacion deseada mediante la destilacién.

Respecto la opcién “Short Cut Distillation” se requieren los siguientes
parametros:
- Definicion de la corriente de entrada a la destilacién

- Fracciéon molar del componente ligero en el residuo de la columna
- Fracciéon molar del componente pesado en el destilado de la columna

2”7

- Presién del condensador y del “reboiler

A partir de esa informacién el simulador calcula la relacién de reflujo minima
para el grado de separacién escogido, las etapas de equilibrio necesarias y el plato del

alimento adecuado.

“Distillation colum”:

A partir de la informacién proporcionada por el “Short Cut Distillation” ya se
puede disefiar la columna mediante el método riguroso usado por el Hysys. Los
parametros que se requieren son los siguientes:

- Tipo de condensador: total o parcial

- Definir las corrientes de materia y energia
- Numero de etapas de equilibrio

Ill

- Presién del condensador y del “reboiler”

- Relacidn de reflujo y caudal de destilado

Como se puede observar en las tablas de volatilidades relativas (Tabla
11.3.6.1.), la diferencia de volatilidades absolutas entre el componente clave ligero, el
benceno, y el componente clave pesado, la caprolactama, son muy grandes. Por lo
tanto, se justifica el uso de la operacion de destilaciéon continua para esta separacion

de la mezcla.
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Tabla 11.3.6.1. Disefio columna de extraccién C-502/C-503

Componente K

H20 1,742
CPL 0,001394
BZ 2,154

La tabla 11.3.6.2. incluye la composicién de las corrientes de entrada y salida
de la columna. La corriente 58 es el alimento, 59 corresponde a la salida en el destilado

y 67 es el residuo, con una concentracién cercana al 100% de caprolactama.

Tabla 11.3.6.2. Resultados de la simulacién. C-502/C-503.

Corrientes producto 58 59 67
Temperatura (2C) 90,36 9,06 236
Presion (bar/a) 1,013 0,7599 0,7599
Fraccion de vapor 0,892 0 0
Caudal molar (kmol/h) 476,9 448,4 28,55
Caudal masico (kg/h) 38183 35000,6 3183
Caudal volumétrico (m3/h) 12695 39,37 3,61
Densidad (kg/m3) 3,008 889,1 882,1
H20 0,0004 0,0002 0,0024
CPL 0,0831 0,0000 0,9976
BZ 0,9165 0,9998 0,0000
CAUDAL MOLAR (kmol/h)
H20 0,3884 0,3886 0,4947
CPL 28,051 0,0000 28,051
BZ 448 448 0,000

Pagina 231 de 345



11. MANUAL DE CALCULO CaprolacTeam, Caprolactam Industries

11.3.6.3. Seleccién del tipo de columna

En primer lugar hay que decidir qué tipo de columna se seleccionard. En
general hay dos tipos de columna, las de platos o las de relleno, y dentro del grupo de
las columnas de platos se encuentran las de platos agujereados, las de campanas de
borboteo y las de vdlvulas. En la bibliografia se encuentran los criterios de seleccidn,

que se resumen a continuacion.

Consideraciones para una columna de relleno:

- Separacién de mezclas sensibles a la temperatura, con riesgo a descomposicién
y/o polimerizacion.

- Separacién de mezcla corrosiva.

- La mezcla a separar es clara, no ensucia, se encuentra libre de sélidos.

- La mezcla a separar tiende a formar espuma, la cual se aplasta mads facilmente
en una columna de relleno.

- Necesidad de operacidén al vacio.

- Pequeiias caidas de presion.

- Didmetros inferiores a 700 mm.

- Relacidn de reflujo elevada.

Consideraciones para una columna de platos:

- Flujo elevado de liquido y vapor

- Mayor versatilidad

- Existencia de mala distribucion del liquido y del gas

- Facilidad para el manejo de particulas sélidas en la columna
- Relacidn de reflujo baja.

Dadas estas consideraciones se ha optado por operar en columnas de platos,
el didmetro estimado (Ver tabla disefio general de las columnas) supera la
recomendacion de los 700 mm, ademas de que los caudales de liquido y vapor son

altos.

Por otra parte, las columnas C-502 y C-503 operacidn a vacio, concretamente a

una presién de 0,7599 bares (0,75 atm), esa es la presion necesaria para que haya una
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separacion dptima de los componentes, una correcta operacidon de la columna y que

sus dimensiones sean las adecuadas para este proceso.

Ademas, en la operacion de destilacién con columnas de platos el contacto
liquido-gas se puede clasificar segun el tipo de flujo en los dispositivos internos de
contacto:

- Platos de flujo cruzado
- Platos de flujo a contracorriente

El tipo de flujo en plato de flujo cruzado es el mas usado ampliamente en
todos los disefios, debido a ventajas de eficiencia de transferencia de materia y un
intervalo mds amplio de operacién. Por lo tanto, en este caso se selecciona la columna

de platos a flujo cruzado.

11.3.6.4. Diseino mecanico

Para el disefio detallado de los platos de las columnas de platos se ha utilizado
la herramienta “Tray Sizing” del simulador Hysys. En resumen, se han escogido platos
perforados para las dos columnas de destilacién, ya que con éstos se estimaba un

diametro de la columna menor que si se utilizaban los otros tipos de platos.

En la tabla 11.3.6.3. se presentan las caracteristicas de las dos columnas de

destilacion.
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Tabla 11.3.6.3. Disedo funcional de las columnas C-502 y C-503.

DISENO GENERAL

Diametro (m) 2,75
N2 platos 7
Plato entrada alimento 4
Distancia entre platos (m) 0,61
Relacion reflujo (L/D) 0,8
Presion operacion (bar/a) 0,76
Inundacion (%) 66,07
AP total (bar) 0,037
Area activa (m?) 5,553
Area total agujeros (m?) 0,5576
"Total Weir lenght" (mm) 1416
"Weir Height " (mm) 50,8
"Max Weir Load" (m>/h-m) 31,74

Hasta ahora se ha descrito el disefio general de las columnas C-502 y C-503

conjuntamente, pero el disefio mecanico de cada una se hace por separado.

Respecto al material de construccion se ha escogido acero inoxidable AlISI

304L, cuya densidad es 8030 kg/m”.

Se ha seguido el mismo procedimiento de cdlculo de la columna C-501. Los

resultados del disefio completo de la columna C-502 se muestran en la tabla 11.3.6.3.
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Tabla (). Diseiio C-502
DISENO MECANICO

Material AISI 304L
Presion de disefio (bar) 1,74
Temperatura de diseiio (2C) 256
Tipo de platos Perforados
o owewows
Diametro interior (m) 2,75
Diametro exterior (m) 2,768
Altura cilindro (m) 4,27
Altura cabezal (m) 0,556
Altura fondo (m) 0,556
Altura total (m) 5,39
Volumen cilindro (m3) 25,36
Volumen cabezal (m3) 1,6822
Volumen fondo (m3) 1,6822
Volumen total (m3) 28,73

Espesor cilindro (mm) 9
Espesor cabezal (mm) 7
Espesor fondo (mm) 7

Peso cilindro (kg) 2674,776525
Peso cabezal (kg) 207,36437
Peso fondo (kg) 207,36437
Peso equipo vacio (kg) 3089,505264
Peso en operacion (kg) 28394
Peso con agua (kg) 31820

AISLAMIENTO TERMICO

Lana de roca 100 kg/m3 (mm) 127
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11.4. SEPARADORES DE FASES

11.4.1. Separador S-201

11.4.1.1. Introduccion

El separador de fases S-202 tiene como finalidad la eliminacién del agua que
entra procedente del destilado de las columnas C-204 / C-205. Para realizar la
simulacién de este tipo de equipos con el programa Aspen Hysys no es necesaria la
introduccién de ninglin pardmetro operacional. Unicamente se requiere especificar el

corriente de entrada y nombrar los corrientes de salida. En las figura 11.4.1.1. se

observa la simulacién realizada.

Design Hame |5'2D-I
Connections Irizis T
Parameters << Sheam > "\-"EIIZID:
Izer ¥ ariables ™
W ap ﬂ
Motez
o] Light Liquid
22 -
Energy [Optional] | | J
T
) Heavy Liquid
Yezzel Fluid Package 7 ﬂ
[ ~]
_= Deszign | Reactions J R ating J Woorkzheet J Dynamics J
Dt | I | Inored

Figura 11.4.1.1. Diseno separador. S-201.

Cabe comentar que el corriente de vapor (Vap) en este caso es 0, ya que el
separador de fases tiene como objetivo la separacién de dos fases liquidas con

densidades diferentes.
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gue se muestran en la tabla 11.4.1.1.

Tabla 11.4.1.1. Separador de fases. S-201.

Corriente 31 22 33
Temperatura (2C) 35 35 35
Presion (bar) 1,013 1,013 1,013
Fraccion de vapor 0 0 0
Caudal molar (Kmol/h) 193,710 162,718 30,976
Caudal masico (kg/h) 15553,411 992,968 558,494
Caudal volumétrico(m®/h) 18,10 17,54 0,56
Densidad (kg/m®) 859,45 854,98 999,75
Entalpia (Kcal/h) -1,55E+06  5,54E+05 -2,10E+06

FRACCION MOLAR

H20 3,59E-02 0 0,9989
CH 1,91E-04 8,72E-06 1,74E-05
CHO 3,32E-08 0 1,31E-06
TL 0,964 0,99998 9,84E-04
H20 30,970 2,06E-05 30,970
CH 3,03E-02 3,02E-02 1,35E-04
CHO 0 1,68E-06 0
TL 162,739 162,733 5,96E-03

Para facilitar la comprension de las corrientes, la figura 11.3.4.2. muestra una

captura del ambiente de simulacién.
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S-201

Figura 11.4.1.2. Disefo separador. S-201.

Como se puede observar, se obtienen dos corrientes, una con una elevada
pureza de tolueno (22) y otra con el agua eliminada de la mezcla (33). Esta separacién
se obtiene gracias a la diferencia de densidad de las 2 fases, la fase organica

(compuesta principalmente por tolueno) y la acuosa.

Este proceso se lleva a cabo con la finalidad de obtener una corriente de
tolueno de elevada pureza para ser recirculado a la columna de extracciéon C-203. De
esta manera se consigue un gran ahorro econémico y de reactivos, permitiendo la

viabilidad del proceso de extraccién.

Cuando se generan dos fases, la mezcla de ambas estd formada normalmente
por una dispersion de gotas de una fase distribuidas en la otra fase (fase continua). En
este caso la fase continua es el tolueno y el agua se distribuye en forma de gotas. La
mezcla es termodinamicamente inestable, por lo que, dado un tiempo las gotas

tienden a separarse formando 2 fases diferenciadas.

Esto sucede debido a la coalescencia de las gotas del liquido con otras gotas
cercanas (coalescencia entre gotas) y con la fase que estan generan (coalescencia
entre gota - interfase). La velocidad a la que esto sucede es determinante a la hora de

seleccionar y disefiar el equipo.

El separador de fases S-202 es un decantador gravitacional, disefiado para dar

tiempo a la mezcla de dos fases liquidas a que se separen en dos capas diferenciadas.
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La fuerza que promueve la coalescencia es la gravedad (g) y en el sistema dado
es proporcional a Ar - g, donde Ar es la diferencia de densidades entre los dos liquidos.
El didametro de las gotas es un parametro critico: para determinar la velocidad de la
dispersién liquido-liquido el tamano de la gota combinado con el pardmetro Ar - g
define la velocidad de decantacién. Este principio de separacidn se rige por la ley de
Stokes, que viene definida por la siguiente ecuacion:

- g- (pac - porg) ’ dd2
a= 18-,

(ec.11.4.1.1.)

Donde:
g es aceleracion de la gravedad = 9.8 m/s’.

d, es el diametro de la gota. Los métodos de disefio de decantadores basados
en la ley de Stokes asumen normalmente este didmetro como 150-10° m,

considerandose un valor conservador.

vy es la velocidad terminal de las gotas de la fase acuosa con didmetro d
(m/s).

DPac €s la densidad fase acuosa (Kg/m?)= 999,75 Kg/m>.

Porg€s la densidad fase organica (Kg/m?>)= 854,98 Kg/m".

U, es la viscosidad fase continua en N-s/m2= 4,88 - 10* Kg/m-s.

Este método de calculo fue definido por Hooper [Schweitzer,1997]; y Jacobs
and Penney [Wiley, 1987]. De esta manera se determina que la velocidad terminal de

las gotas (v, ) es de 3,58-10” m/s.
Por otro lado, el area interficial (A;) se puede calcula como:

A = & (ec.11.4.1.2.)
Vg
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Donde Q,ces el caudal volumétrico (m>/h) de la fase continua, que es de 17,54

m>/h, es decir, 0,0048 m>/s.

De esta manera, se obtiene que el area interfacial A; es de 1,36 m vy, por lo

tanto, se puede determinar el didametro del decantador (D) con la ecuacién:

Aj=m-1%(ec.11.4.1.2.)

A;
D=2-r=2- ?‘ (ec.11.4.1.3.)

Se ha calculado el didmetro, obteniendo un resultado de 1,32 m de seccidn

circular.

Este andlisis no asume la turbulencia ni otras desviaciones debidas al liquido
inmovil, por ello se suele aplicar un factor del 20% para asegurar la separacion, de

manera que D=1,58 m.

Por otro lado, el método de calculo utilizado determina que por simple

geometria la altura del cilindro es el doble del diametro:

h=2-D(ec.11.4.1.4.)

Por lo tanto:
h=2-158=3,16m
Ademas, la altura de la fase dispersa se considera como un 10% de la altura del

separador, en este caso de 0,316 m.

Por otro lado, es necesaria la comprobacidon de que con estas dimensiones se
obtendra un buen coeficiente de reparto. Para ello se calcula el tiempo de residencia
de la interfase y si se comprueba que esté comprendido dentro del rango de operacién
recomendado. Este tiempo de residencia se calcula como:

hinterfase _ 0316 m
Vg 3,58 -10-5 M/,

=885 (ec.11.4.1.5.)
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Se recomienda que este tipo de equipos tengan un tiempo de residencia de la
interfase de entre 60 y 300 segundos (1 - 5 minutos). Asi pues, el tiempo de residencia
segln los cdlculos realizados estd comprendido dentro de este rango, por lo que se

asume el diseflo como valido.

11.4.1.1. Disefiio mecdnico

El separador S-202 opera a una temperatura de 322C y a presidn atmosférica.

Teniendo en cuenta las mismas consideraciones de disefio de las columnas.

Tys =32-1,1=352¢°C (ec.11.4.6.)

Pys=1+1=2atm=29,39 bar (ec.11.4.1.7.)

Al igual que el resto de equipos se ha utilizado el coédigo ASME. Cabe comentar
gue en este caso, se ha considerado que el fondo del equipo es de geometria plana. El
calculo del espesor del fondo se han determinado gracias a la bibliografia que el
espesor del fondo se calcula como la suma de 6,5 mm mas el factor de seguridad de
corrosion, 2 mm; siempre y cuando, el grosor del tanque sea inferior a éste valor, ya
gue es recomendable, por seguridad, que el fondo del tanque tenga como minimo este

espesor.

Las condiciones de diseno del separador de fases se incluyen en la tabla

11.4.1.2.
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Tabla 11.4.1.2. Parametros. S-201.

DISENO MECANICO

Material AISI 304L
Presion de disefio (bar) 2
Temperatura de diseiio (2C) 35,2

Diametro interior (m) 1,579
Diametro exterior (m) 1,593
Altura cilindro (m) 3,16
Altura cabezal (m) 0,32

Altura fondo (m) -

Altura total (m) 3,48
Volumen cilindro (m3) 6,181
Volumen cabezal (m?) 0,326

Volumen fondo (m°®) -

Volumen total (m?) 6,507

Espesor cilindro (mm) 7
Espesor cabezal (mm) 6
Espesor fondo (mm) 8,5

Peso cilindro (kg) 884,204
Peso cabezal (kg) 58,728
Peso fondo (Kg) 127,997
Peso equipo vacio (kg) 1070,930
Peso en operacion (kg) 6663,262
Peso con agua (kg) 7577,803

AISLAMIENTO TERMICO

Lana de roca 80 kg/m?(mm) 0,5
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11.4.2. Separador S-401

11.4.2.1 Introduccion

Una vez realizada la neutralizaciéon (R-401) y la eliminacion del amoniaco en
exceso en la columna de “stripping” (C-501), se tiene una mezcla de e-caprolactama,
sulfato de amonio y agua. Esta mezcla estd compuesta por dos fases liquidas no
miscibles de densidades diferentes. Es por eso que se puede utilizar un decantador
gravitatorio continuo. Las densidades se podrian considerar limites, ya que son
diferentes, pero tampoco tanto. Si el decantador resultante fuera demasiado grande

seria recomendable utilizar uno de tipo centrifugo en lugar de uno gravitatorio.

En este decantador gravitatorio, la mezcla de alimentacidén entra por un
extremo del separador; los dos liquidos fluyen lentamente a través del tanque, se

separan en dos capas, y se descargan por los rebosaderos situados al otro extremo del

tanque.
—1 Salida de liquido pesado
TT / Venteo
Alimentacion =
C—— ) }—»Salida de liquido ligero
L

VISTA SUPERIOR

Venteo &
Alimentacidn E/
N z‘z
k_ o A

Liquido Liquido
VISTA LATERAL ligero pesado

Figura 11.4.2.1.- Vista superior y vista lateral del decantador gravitatorio.
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11.4.2.2 Especificaciones de las corrientes de entrada y de salida

Como se ha dicho, la entrada proviene de la columna de “stripping” (C-401),
donde se ha hecho una desadsorcion del exceso de amoniaco con vapor de agua. En la
Tabla 11.4.2.1, se encuentran las especificaciones de dicha corriente. Se sabe también,
que esta corriente esta formada por dos fases, una ligera y otra pesada, y que por eso
se pueden separar mediante un decantador gravitatorio. En este caso, las fases estan
compuestas por e-caprolactama y agua, en el caso de la fase ligera, y sulfato amdnico y

agua, en el caso de la fase pesada.

Tabla 11.4.2.1.- Especificaciones del corriente de entrada a de 5-402.

CORRIENTE 401 | %W | W(Kg/h) p (kg/m® | Q(m’/h)

g-caprolactama 0,19 6370,90

(NH,),S0, 0,26 | 8869,24
H,0 0,55 | 18503,48
Total 33743,61 | 1141,31 29,57

Ahora bien, la separacién gravitatoria, debido a la formacién de una pequefia
interfase en la que conviven ambas fases, no sera perfecta, provocando la existencia
de ciertas impurezas en las dos corrientes de salida. En la fase pesada, éstas seran de
e-caprolactama y en la ligera de sulfato de amonio. Calcular estos rendimientos
matematicamente a partir de densidades y balances es una ardua tarea, y ademas no
es exacta; resultan mas fiables resultados experimentales. Por esta razén, y para tener
una idea de la eficacia del decantador gravitatorio, se ha recurrido a valores

bibliograficos, concretamente los detallados en la patente W0O/2001/012549A1. En
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esta patente se especifica la composicion de cada corriente de salida con porcentajes

masicos de cada fase, obtenidas en una decantacion real.

Respetando la composicion mdasica de la fase ligera especificada por dicha

patente (que corresponde a un 69% en peso de e-caprolactama, un 1% de impurezas

de sulfato amdnico y el resto agua), y teniendo en cuenta los caudales masicos de

entrada, se ha realizado el balance de materia del decantador gravitatorio (S-401),

calculando asi los caudales masicos de salida del decantador, tanto de la corriente que

contiene la fase ligera, como de la contenedora de la fase pesada. En la Tabla 11.4.2.2,,

se pueden observar estos porcentajes y el caudal masico al que corresponden.

Tabla 11.4.2.2.- Especificaciones de los corrientes de salida de D-402.

CORRIENTE 069 | %W W(Kg/h) p (kg/m?) | Q(m?/h)
g-caprolactama 0,69 6348,00
H,0 0,30 | 2760,29
(NH,),S0, 0,01 92,00
Total 9200,00 1035,99 8,88
CORRIENTE 070 | %W W(Kg/h) p (kg/m’) | Q(m?/h)
(NH,):S0, 0,358 | 8777,24
H,0 0,641 | 15743,48
g-caprolactama | 0,001 22,90
Total 15811,40 1186,15 20,69
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De esta manera, y tal y como se especifica en la Tabla 11.4.2.3., se puede ver
como se cumple el balance de materia, y como al no haber cambio de fase o de las

condiciones de operacion, los caudales volumétricos también son iguales.

Tabla 11.4.2.3.-Balance de materia de D-402.

Entrada Salida
Componente W(Kg/h) Q (m*/h) W(Kg/h) Q (m*/h)
6348,00 + 22,90 =
g-caprolactama 6370,90
6370,9
92,00 + 8777,24 =
(NH4),S0,4 8869,24
8869,24
2760,29 + 15743,48
H,0 18503,48
=18503,48
8,88 + 20,69 =
TOTAL 33743,61 29,57 33743,61
29,57

11.4.3.1. Dimensionamiento

Para dimensionar el decantador gravitatorio S-401, se ha seguido el método
propuesto por Mc Cabe. Este hace un balance hidrostatico para determinar la relacién
entre las diferentes alturas que definen el decantador. Aislando el pardametro Z,; se

llega a la ecuaciéon 11.4.2.1.

Zp P+ Za1Pa=Zaz Pa
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PB
Zpyy =Zpp—Zp—
Pa

Considerando Zr=Zx; + Zg y substituyendo en la ecuacién anterior se obtiene:

_ Za-2rPB/p

Zy = T (Ecuacion 11.4.2.1)

Dénde:

- pa, esladensidad del liquido pesado

- pg, es ladensidad del liquido ligero

- Zy1, eslaaltura de la capa de liquido pesado

- Zpg, eslaaltura de liquido ligero

- Zr,eslaaltura de liquido total en el tanque

- Zjy,, eslaaltura del rebosadero del liquido pesado

En la Figura 11.4.2.1.también se pueden ver representadas las diferentes

alturas justamente mencionadas.

Ademas, el método también hace uso de una correlacién, ecuacion 11.4.2.2,,

para determinar el tiempo de separacién necesario.

_6,24-u
PA—PB

(Ecuacidon 11.4.2.2)

Dénde:
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t, es el tiempo de separacidn necesario en horas
- W, eslaviscosidad de la fase continua en cP
pa, es la densidad del liquido pesado en Ib/ft?
Pg., €s la densidad del liquido ligero en lb/ft>

El método ademas advierte que, en caso de que las densidades de las dos
fases sean aproximadamente iguales, la interfase es sensible a variaciones de Zy,, vy
que se deberd operar con cuidado. En todo caso, como el rebosadero serd movil, se

podrd modificar Z,, durante la operacion.

Siguiendo el método propuesto por Mc Cabe, y buscando las propiedades

requeridas ya se podra hacer el dimensionamiento del decantador.

De cualquier forma, primero hay que reconocer cual es la fase continua. Para
hacerlo, el criterio seguido ha sido el siguiente: el componente mayoritario de la
corriente de entrada (069) es el agua, por la tanto, la fase con un contenido mas
elevado de ésta, ya que el agua coexiste en las dos fases, sera la fase continua. En la
Tabla 11.4.2.2., se puede apreciar como la fase con un contenido de agua mas elevado

es la pesada, por lo tanto ésta correspondera a partir de ahora, a la fase continua.

El primer paso serd calcular el tiempo de retencidn aplicando substituyendo

las propiedades de la Tabla 11.4.2.4 en la ecuacién 11.4.2.2.:

Tabla 11.4.2.4.-Propiedades fisicas de la fase ligera y pesada

pa (Ib/ft’) 74,05
pp(Ib/ft3) 64,61
HUrase continua (cP) 1,7

Viscosidad =2 http://www.furrowpump.com/Vol%2010.pdf
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6,24 -1,7

t= 74,05_64’61=1,12h0ras

A continuacion se calcula la retencién de liquido, es decir, el volumen total que

ha de contener el decantador:

3
m
8,88 + 20,69 = 29,57 W 1,12 h =33,12m?

Teniendo en cuenta que el decantador debe estar lleno entre el 95 y el 100 %

de su capacidad:

33,12m3

= 34,86m?3
0,95
Por lo tanto, el decantador deberd tener un volumen de 34,86 m>.

El decantador estara en posicidn horizontal, tal y como se aprecia en la Figura
11.4.2.1., por esta razén se considerara longitud y no altura de decantador. Teniendo
en cuenta que normalmente estos equipos tienen una longitud de aproximadamente 5
veces el didmetro, y que la forma sera cilindrica, podemos calcular la longitud y el

diametro de la parte cilindrica del tanque.
L=5:D (Ec.11.4.2.3)

Veitingre = 3 - D? - L = 34,86 m* (Ec. 11.4.2.4)

Resolviendo el sistema de ecuaciones se encuentra un didmetro de 2,07 m una

longitud de 10,36 m.
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Por ultimo, es necesario determinar las alturas de liquido total en el tanque
(Z1), la altura de la capa de liquido pesado (Zai), la altura de liquido ligero (Zg) y la
altura del rebosadero del liquido pesado (Zx;). Como ya se ha mencionado, la fraccién
del volumen del tanque ocupada por el liquido es del 90%; como consecuencia, la

altura del liquido serda el 90% del diametro:
Zr =090-2,07m =186m

Por otra banda, y suponiendo que la interfase esta a igual distancia del fondo
del tanque que de la superficie del liquido, se puede calcular la altura de la capa de

liquido pesado:

1,86 m
Zy = > =093m

Légicamente, al suponer un distancia igual del fondo a la superficie de liquido,

la altura de liquido ligero, serd también Zz=0,93 m.

Finalmente, substituyendo las alturas calculadas en la expresidn del balance
hidrostatico, ecuacion 11.4.2.1., y aislando, se puede determinar la altura del

rebosadero del liquido pesado:

64,61
ZAZ - 1186 ’ (m)
0,93 = S 7, = 182m

1= (74,05)

11.4.3.2. Diseilo mecanico
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Este diseno, como también se da en otros equipos, sera para un tanque
cilindrico con cabezales toriesféricos o de Knoppel (Figura 11.4.2.1.), se hara de la

misma manera que los equipos que también tienen este tipo de cabezal normalizado.

r, = Da
f -DIIDQ
. e - hy 23 5xs
! Sy hy = 0,1935 x Do - 0,455 x s
L | :
= L 1 h]-h + hs

| i i1 s = Nennwandsiorke/
.h" | r2 : H Nominal thickness

* Da = Do = D (outside)

Figura 11.4.2.1.- Esquema de un cabezal toriesférico

» ESPESOR DE LA PARTE CILINDRICA DEL DECANTADOR:

Para calcular el espesor de la pared del tanque es necesario conocer ciertas
condiciones de operacion como son temperatura, presiéon, diametro interno, factor de

soldadura (E) y limite elastico o factor de estrés (S).

Hay que diferenciar entre temperatura y presion de disefio y operacion. La

temperatura y presiéon de disefio se pueden calcular con las ecuaciones 11.4.2.5 y

11.4.2.6 respectivamente.

Taiseno = Toperacisn + 20°C = 35°C + 20°C = 55°C (Ecuacion 11.4.2.5)

Py = P, apsotuta + 1 atm  (Ecuacién 11.4.2.6)

P = AP + P; (Ecuacién 11.4.2.7)
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Teniendo en cuenta que el equipo opera a presidon atmosférica, la presién de
diseio sera de 2 atm. Como se observa, la presidn para calcular el espesor, al estar el
tanque en posicidon horizontal, tiene en cuenta la presién que ejerce la columna de
liquido a parte de la presion de operacion. Para determinar dicha presidn, se hace uso

de la ecuaciéon 11.4.2.8.

AP = p - g - hijquido (Ecuacion 11.4.2.8)

En el caso de la fase ligera:

Kg

m
AP = 1035,99$ +9,8—-0,93m =9442,01 Pa

s2

En cuanto a la fase pesada:

Kg

m
AP = 1186,15$ +9,8—-0,93m = 10810,57 Pa

s2

Por lo tanto, la presién que ejercera el liquido sera:

AP = 9442,01 Pa + 10810,57 Pa = 20252,58 Pa = 0,199872 atm

Ahora ya se puede obtener la presidn para calcular el espesor:

P =0,199872 + 2 = 2,199872 atm
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En cuanto al factor de soldadura, éste sera de E=0,85, ya que se decide hacer
soldaduras simples con radiografiado parcial, porque el equipo no serd un decantador

que trabajara a alta presion.

En referencia a limite elastico, éste depende obviamente del material de
construccion. Para decidir el material de construccién, como se ha hecho en equipos
anteriores, se ha consultado la guia de la empresa “Harrington Industrial Plastics”. La
g-caprolactama no aparece en el manual, pero ésta no es corrosiva. En cuanto al agua,
la guia clasifica con compatibilidad excelente el acero al carbono, la ceramica, el acero
inoxidable y “Hastelloy C”. En el caso del sulfato de amonio, los materiales
categorizados como excelentes son el acero al carbono, la cerdmica y “Hastelloy C”,
aunque se ha comprobado, que debido al alto nivel de corrosiéon que puede provocar
los compuestos que contienen amoniaco (de hecho, en la misma guia se categoriza
como excelente para las soluciones acuosas de amoniaco el Acero Inoxidable AISI 316),
industrialmente estan construido con acero inoxidable ASI 316-I. Por todo lo dicho, se
decide hacer el equipo de Acero Inoxidable AlSI 316-L. El limite eldstico se puede leer
en la Tabla 11.4.2.5.; para la temperatura de disefio tiene un valor de 15700 psi

(1068,32 atm).

Tabla 11.4.2.5.-Tension mdxima admisible en funcion de la temperatura para

Maumum Allowable Stress ke (Multiply by 1000 to Obtain pei)
Specification for Metal Temp | °F Not Exceeding

Number Grade 2940 ) . i
100 200 300 400 500 600 650 700 750 800
SA-240 304 18,8 178 166 16,2 159 159 15,9 159 15.5 15,2
SA.240 304L 15,7 157 153 147 144 14 13,7 5 133 13
SA-240 316 18,8 18,8 154 18,1 16,0 170 16,7 63 161 159
SA-240 3161 157 157 157 155 144 135 132 29 126 124

diferentes aceros inoxidables
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Ahora, con la ecuacién 11.4.2.9., ya se puede calcular el espesor de la parte

cilindrica del decantador.

PR
teitinaro = 5proap T C; + C, (Ecuacion 11.4.2.9)

Dénde:

teitindro, €S €l espesor de la parte cilindrica en mm

P, es la presion para calcular el espesor en atm

R, es el radio de la parte cilindrica en mm
S, es la tension maxima admisible en atm

E, es el factor de soldadura
- (y, eslatolerancia ala corrosién en mm
- C,, eslatolerancia a la fabricacion en mm

Igual que en los casos anteriores, C; tendra un valor de 1,5 mm y C,, un valor

de 1 mm. Substituyendo y redondeando al alza:

T 1541 = 5,00 5
citinaro = Tgea 30 085+ 0422 T T mm = o mim

= ESPESOR DE LOS CABEZALES:

En el caso de los cabezales, como el tanque esta en posicion horizontal, en el
punto dénde mas presidn habrd, ésta serd la ejercida por el fluido mas la presién de
operacion. Por lo tanto, la presién de disefio tendra el mismo valor que en el caso
anterior. La misma situacion se da con la temperatura, la tension maxima admisible y

el factor de soldadura.
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En cualquier caso, segun el cddigo ASME, el espesor de los cabezales, se
calcula de diferente manera. Segun esta normativa, para decidir que expresion se debe
emplear, se tiene que calcular la relacién entre el radio interior del cabezal y el radio
interior de las curvaturas. De acuerdo con la Tabla 11.4.2.7, el radio interior de las

curvaturas se puede calcular como:

rn=01-D=0,1-2,07=0,207m - 0,1 = 8,15" (Ecuacién 11.4.2.10)

0,0254 m

Por lo tanto, dicha relacidén tendra un valor de:

—D=207-—— = 81,50"
1 0,0254 m

r1 _ 81,50
r, 815"

= 10 (Ecuacién 11.4.2.11)

Como la relacién es menor a 16 2/3 “, en el cdédigo ASME, se recomienda

utilizar la ecuacion 11.4.2.12.

P-R-M
tcabezal = > SE—0 _Z'P + Cl + CZ (Ecuacion 11.4.2.12)

Dénde:

tcabezal, €S €l espesor de los cabezales toriesféricos en mm
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- Py, eslapresion de disefio en atm

- R, eselradio interno en mm

- S, eslatension maxima admisible en atm
- E, es el factor de soldadura

- (4, eslatolerancia a la corrosién en mm

- C,, eslatolerancia a la fabricacion en mm
- M, factor que depende de la relacion R/r;

En la Tabla 11.4.2.6., se especifican los valores que tiene el factor M, segun la

relacion ri/r,. Como se observa, en este caso, el valor del factor M sera 1,54.

Tabla 11.4.2.6.-Valores del factor M en funcién de la relacién R/r,

R/r; M R/r, M R/r, M R/ry M
1,00 1,00 3,00 1,18 6,50 1,39 10,50 1,56
1,25 1,03 3,25 1,20 7,00 1,41 11,00 1,58
1,50 1,06 3,50 1,22 7,50 1,44 11,50 1,60
1,75 1,08 4,00 1,25 8,00 1,46 12,00 1,62
2,00 1,10 4,50 1,28 8,50 1,48 13,00 1,65
2,25 1,13 5,00 1,31 9,00 1,50 14,00 1,69
2,50 1,15 5,50 1,34 9,50 1,52 15,00 1,72
2,75 1,17 6,00 1,36 10,00 1,54 16,00 1,75
16 2/3 1,77
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Se asumira que el didmetro interno de los cabezales serd igual al de la parte

cilindrica.

Substituyendo y redondeando al alza se obtiene:

. _22-1,035-10%- 1,54
cabezal = 5°.1068,2 - 0,85 — 0,2 - 2,2

+15+4+1=343mm > 5mm

» DIMENSIONES DE LOS CABEZALES TORIESFERICOS:

Segun la normativa ASME (“American sociaety of Mechanical Engineers”), las

dimensiones del cabezal se pueden calcular de acuerdo con las correlaciones de la

Tabla 11.4.2.7.:
Tabla 11.4.2.7.-Parametros del cabezal toriesférico
Tipo de Cabezal Toriesférico ASME
Volumen 0,08089-D°
Area 0,931-D,°
Altura 0,169-D
r D
ry 0,1-D
h, 3,51
h, 0,1935-D-0,455-t
hs h.+ h,

Pagina 257 de 345




N

11. MANUAL DE CALCULO CaprolacTeam, Caprolactam Industries ‘/

Teniendo en cuenta que el didmetro interno del cabezal sera igual que el del

decantador, como se ha explicado en el apartado anterior, se dimensiona el cabezal:
hy=35-t=3,5-5-10"3 = 0,0175 m (Ecuacién 11.4.2.13)

h, = 0,1935-D — 0,455 -t = 0,1935- 2,07 — 0,455 -5- 1073 = 0,398 m

(Ecuacién 11.4.2.14)
h; = h; + h, =0,0175 + 0,398 = 0,4155 (Ecuacién 11.4.2.15)
Veabezar = 0,08089 - D3 = 0,08089 - (2,07m)3 = 0,72 m> (Ecuacién 11.4.2.16)
De esta manera, el volumen total del tanque sera:

Vianque = VeitinarotVeavezates = 34,86 + 2-0,72 = 36,3 m3 (Ecuacién

11.4.2.17)

Ahora, es posible conocer también la longitud total del tanque:

Ltanque = Leitinaro + Leabezates = 10,36 + 2+ 0,413 = 11,19 m

(Ecuacion11.4.2.18)

11.4.3.3. Peso total del decantador

El peso total del decantador sera el peso de éste mas el del liquido que

contendra. Primero se calcula el peso del tanque vacio con la ecuacién 11.4.2.19.:
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Pyacio = Peitinaro T Peabezales (Ecuacion 11.4.2.19)

Dénde:

P i1indro, €S €l peso de la parte cilindrica (sin las tapas) en kg
- P.apezal, €S €l peso de los cabezales toriesféricos en kg

Entonces, en primera instancia, se deben estimar estos pesos con las

ecuaciones 11.4.2.20.y 11.4.2.21..

2
Peabezates = 2+ (Vcabezal chapa * PAIsI 316—L) =2 {[g "I ((R + tcabezal)3 -

R3)] . pAISI 316—L} (Ecuacién 11.4.2.20)

Peitinaro = Acitindro sin tapas * Lcilindro * PaIsi316—L = T * D - heyiinaro -

tCiliTldT‘O * PAISI 316—L (Ecuacién 11.4.2.21)

Dénde:

- ParsizoaL, €S la densidad del acero inoxidable AISI 316-L en kg/m?
- Viabezal chapa, €S €l volumen de chapa de los cabezales toriesféricos en m?
- Acitindrosin tapas, €S 13 superficie de la parte cilindrica (las paredes del
tanque) en m?
teitindro, €S €l espesor de las paredes cilindricas en m

1, es el radio del tanque en m

D, es el didmetro de tanque en m

Substituyendo:
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Kg

= 539,71 Kg

2 2,07 L\ (2,07
Peabezates = 2|5 7" ((T+5'10 ) _(_>

K
PLitindaro =T - 2,07m-10,36 m -5 - 10~3m - 7980 m—*z = 2688,15 Kg

De forma que el peso del tanque vacio sera:
Pyacio = 2688,15 Kg + 539,71 Kg = 3227,86 Kg

Ahora ya se puede calcular el peso del tanque operativo, teniendo en cuenta el

volumen de liquido contenido en el tanque y las densidades de cada fase.

34,86
2

34,86

K K
Poperativo = 3227,86 Kg + m3-1035,99 % + == m? - 1186,15 5 =

41959,76 Kg (Ecuacion 11.4.2.22)

También se calcula el peso del equipo cuando éste esta lleno de agua:

Pogua = 3227,86 Kg + 34,86 m3 - 998,98% = 38052,30 Kg (Ecuacion

11.4.2.22)

11.4.3.4. Especificaciones del decantador
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A modo de resumen, en la Tabla 11.4.2.8. se adjuntan las especificaciones mas

importantes
1.4.3. Separador S-501

11.4.3.1. Introduccion

El separador S-501 tiene como objetivo separar el azeétropo heterogéneo
originado en las corrientes de destilado de las columnas C-502 y C-503,
respectivamente. Como se ha comentado anteriormente, este azedtropo heterogéneo
contiene agua y benceno, los cuales son inmiscibles entre ellos. Esta caracteristica es
utilizada por este separador para separar estas dos fases liquidas, mediante un disefio

por decantacion.

El resultado de la separacién por decantacién son dos corrientes, una residual,
que contiene mayormente agua y trazas de benceno y se envia al drea de tratamiento
de residuos liquidos y gaseosos, y por otra parte, una corriente que contiene benceno
en su totalidad, el cual es recirculado hacia la columna de extraccion C-501, en la cual
se aprovecha de nuevo el benceno utilizado en la purificacidn de la caprolactama. Mdas
adelante, antes de entrar en el extractor, las pérdidas de benceno en el proceso de
purificacidon son repuestas con disolvente benceno fresco. De esta forma, hay un
ahorro econdmico muy grande en las cantidades necesarias de benceno, ya que éstas

son muy elevadas.
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Asi pues, mediante la simulacion del equipo en el programa Aspen Hysys se

han obtenido los siguientes resultados de separacion.

Tabla 11.4.3.1. Parametros. S-201.

Nombre corriente 99 100 101
Temperatura (2C) 9 9 9
Presién (bar) 1,013 1,013 1,013
Fraccion de vapor 0 0 0
Caudal molar (kmol/h) 896,8 896,152 0,6484
Caudal masico (kg/h) 70010 69998 11,7
Caudal volumétrico (m3/h) 78,74 78,74 0,011476
Densidad (kg/m3) 889,1 889,09 1019
H20 0,0002 0 0,9986
BZ 0,9998 1 0,0014

CAUDAL MOLAR (kmol/h)

H20

0,7772

0

0,64853946

896,1

896,152

2,10E-04

N

CaprolacTeam, Caprolactam Industries /

11.4.3.2.

Disefio general

Siguiendo el método empleado para el cdlculo del decantador S-201, los

resultados de disefio se incluyen en la tabla 11.4.3.1.
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Tabla 11.4.3.2. Parametros. S-201.
DISENO MECANICO

Material AISI 304L
Presion de disefio (bar) 2,02
Temperatura de diseiio (2C) 29
Tipo de separador Vertical
L owewows
Diametro interior (m) 4,53
Diametro exterior (m) 4,55
Altura cilindro (m) 9,08
Altura cabezal (m) 0,92
Altura fondo (m) 0,92
Altura total (m) 10,92
Volumen cilindro (m3) 146,6
Volumen cabezal (m3) 7,54
Volumen fondo (m3) 7,54
Volumen total (m3) 161,68

Espesor cilindro (mm) 12
Espesor cabezal (mm) 12
Espesor fondo (mm) 14

Peso cilindro (kg) 12495,73896
Peso cabezal (kg) 885,5700889
Peso fondo (kg) 885,5700889
Peso equipo vacio (kg) 14266,87913
Peso en operacion (kg) 165071
Peso con agua (kg) 175947
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11.5. Purificacion del sulfato de amonio

11.5.1. Alternativas de purificacion

El sulfato de amonio tradicionalmente se considera un fertilizante de
caracteristicas pobres comparado con otros mds comunes como pueden ser la urea o
el nitrato amodnico; principalmente debido a su bajo contenido en nitrégeno, un 21%
comparado con el 45% de la urea. Se producen aproximadamente 17 millones de
toneladas por afio, la mayoria del cual, se obtiene como subproducto, como en este
caso. Se deduce entonces, que su purificacién y desarrollo, se debe mas a necesidades
relacionadas con otros procesos quimicos de produccién mas que por la demanda del

mercado de fertilizantes.

Normalmente en la purificacion de este fertilizantes la cristalizacion
evaporativa y/o reactiva, la operacién basica de tratamiento mas utilizada para este

sélido, dependiendo de situaciones internas del proceso y/o situacidén energética.

En cuanto a la calidad, la tendencia del mercado es producir lo que
comunmente se conoce como sulfato amdnico granular (“granular AS quality”). De
hecho, este se produce casi de manera exclusiva en su forma cristalina y las dos
estrategias mas aplicadas para conseguirlo son la cristalizaciéon reactiva y la

cristalizacién evaporativa.

En la cristalizacién reactiva, la reaccién entre el acido sulfurico y el amoniaco
se da in situ, en el propio cristalizador. La reaccidn crea un supersaturacién del soluto y
la consecuente precipitacién de los cristales. El calor de la disolucién y la reaccion, si se
usan los reactivos en las concentraciones correctas, es suficiente para hacer funcionar
el proceso sin ninguna fuente externa de energia para proporcionar el calor necesario
para la evaporacién. El perfil de supersaturacién, asi como la cinética de cristalizacién
del sulfato amodnico, son diferentes de las de la cristalizacién evaporativa tradicional.
En una unidad de evaporacién, normalmente el sistema esta subsaturado y se requiere
calor para eliminar el agua y crear la supersaturacion necesaria para el proceso de

cristalizacién. La mayoria del sulfato amodnico, sobre el 80-90%, se produce de manera
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evaporativa; tal y como se hard en esta planta de produccién de caprolactama. Los
cristalizadores industriales mas utilizados son:
- El cristalizador de circulacion forzada (FC)

- El cristalizador “Draft Tube Baffle” (DTB) o de turbulencia
- El cristalizador “Oslo” o de crecimiento o cristal

Todos ellos pueden ser utilizados de forma evaporativa o reactiva. En la Figura

11.5.1., se pueden observar estos cristalizadores.

Figura 11.5.1.- Esquema de los principales cristalizadores industriales. De izquierda

a derecha: FC, DTB y Oslo

A continuacién se explicara de manera general cada uno de estos modelos:

e FC (cristalizacidon evaporativa): El cristalizador de circulacion forzada es

la aplicacién prdctica del cristalizador de mezcla en suspension y
eliminaciéon de producto en mezcla. Se compone basicamente de un
cuerpo de cristalizacién, un circulacién externa circular cuyo caudal se
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mantiene gracias a un bomba de hélice o de turbina y un
intercambiador de carcasa y tubos. La agitacion interna se proporciona
por un circulador externo que ademas debe satisfacer los
requerimientos de calor necesarios para alcanzar el estado de
supersaturacion.

Gracias a su simplicidad y facilidad de disefio y operacién, es uno de los

pilares de la cristalizacién en la industria y encaja tanto en la
evaporacion simple como de multiples efectos con o sin reutilizacidn
del vapor producido, ambos por recompresién térmica (usando
repetidores de vapor) o utilizando compresores mecanicos.

Los cristales que se obtiene suelen tener un tamafio del orden de 0,5-
1,0 mm; tamano considerado mas bien pequeiio para un fertilizante
como el sulfato de amonio. Es por esto razén que este tipo de unidad
suelen ser utilizadas para operaciones pequefias o en situaciones en las
qgue por otras razones no se puede dar la produccion de un producto
tosco (por ejemplo, cuando haya un gran nivel de impurezas o cuando
las aguas madres son de una viscosidad considerable).

e DTB (cristalizacién evaporativa): Los DTB son los equipos mas

utilizados hoy en dia en la produccidn en grande escala del sulfato de
amonio (en los ultimos diez afios, mas del 80% de sulfato de amonio
comercializado proviene de DTB’s).

El tamafio del cristal que se da en estas unidades es por lo general

superior a los 2 mm. Si se decide hacer pasar el cristal por molinos a
continuacién, y después de un secado, se pueden llegar a obtener
granos de 2,4 mm e incluso 3 mm.

El DTB es un cristalizador pensado para la producciéon masiva de sulfato
de amonio, proporcionando ademads, cristales homogéneos. Se
compone principalmente de un cuerpo de cristalizacion donde los
cristales que estan creciendo se encuentran suspendidos en las aguas
madres y son agitados de manera gentil por un agitador de turbina.
Todo este montaje estd rodeado por un bafle anular desde el cual una

corriente de vapores de las aguas madre con cristales en suspension se
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extrae y se envia a un intercambiador de calor en caso de que también
sea un sistema evaporativo. La redisolucién de éstos por calor o su
dilucion permitird un control de la poblacién de cristales y la
produccién de particulas con un tamano mayor.

Los cristales producidos son extraidos en forma de mezcla con agua y
enviados a un equipo capaz de extraer el agua presente, mientras que
las aguas madres son recirculadas de nuevo al cristalizador.

La Unica desventaja es que para cualquier sistema capaz de producir
cristales de manera masiva, el DTB tendera a una tendencia ciclica en la
distribuciéon de los tamafios de los cristales. La razén a este hecho es
que resulta extremadamente dificil mantener un equilibrio de la
superficie real de los cristales en el cristalizador con el area superficial
requerida para una disposicion ordenada de la masa de cristales
generada por sobresaturacion. El drea superficial es funciéon de la
distribucién de los tamafios de los cristales (“Crystals Size Distribution”
o CSD), la cual es resultado del equilibrio de la poblaciéon de cristales
determinada por factores como la destruccion de polvos en la
circulacién externa circular, la generacion de nucleos de cristalizacién
en la circulacién interna y la retiracion clasificada de cristales
producidos.

En un DTB, cuando la capacidad de destruccién de polvos sobrepasa la
tasa de nucleacidn, los cristales se hacen mds y mas grandes y la
superficie disponible para de sobresaturacién por crecimiento de los
cristales existentes disminuye hasta un punto critico en el cual se da
nucleacion espontanea y se forma de manera masiva una nueva
poblacién de nucleos. La frecuencia del ciclo, dependiendo en el disefio
y las caracteristicas de operacion del cristalizador, pude tener una
duracion de diversas horas a diversos dias (Widua et al, 2000). El efecto
ciclico serda menos notorio en equipos en los que se operan varios
cristalizadores.
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Como se puede imaginar, dicho efecto ciclico es indeseable; por eso,
durante muchos afios, la industria y sus ingenieros han pensado
diferentes métodos correctivos. Uno de los mas efectivos es medir la
CSD, y determinar a partir de ella la superficie de cristal disponible;
cuando dicha superficie disminuya (lo que significa que los cristales
estdn creciendo en exceso), se deberda afadir al cristalizador una
cantidad conocida de particulas finas o polvos des de una fuente
externa. Unas pocas unidades se operan de esta manera alrededor del
mundo, consiguiendo no tan sdélo el efecto ciclico, sino también
aumentando el tamafio medio de los cristales.

El grado de control del efecto ciclico depende, entre otros, de la
frecuencia con la que se determina la CSD. Normalmente se hace un
muestreo cada de dos a ocho horas. En escalas granes, no se hace
monitorizacidon on-line. Debido al precio mas elevado que tienen los
cristales de mayor tamario, el control del tamafio del cristal es uno de
los puntos mas importantes. En la Figura 11.5.2., se pueden observar

cristales de sulfato de amonio de diferentes tamafios observador en un

ciclo de cristalizacion de 20 horas.
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Figura 11.5.2.- Ciclo de 20 horas en un DTB: variacion del diametro del cristal de los

1,8 a los 3,55 mm. Tamano medio del cristal de 2,55 mm.

e OSLO (cristalizacién evaporativa): En un cristalizador tipo OSLO, la

suspension de cristales en crecimiento se lleva a cabo en un lecho
fluidizado, dénde los cristales presentes, excepto de los muy finos,
permanecen. La solucion fluidizada, mientras que atraviesa la
circulacion exterior, se mantiene libre de cristales, con la intencion de
gue no se sedimentacién en las partes bajas del cristalizador; esto
reducira la nucleacidon secundaria por la abrasidon de cristales, con la
intencién de producir de manera masiva. Esta es la configuracién tipica
para sistema con dos salidas (Double Draw Off), en las que se dan
diferentes tiempos de residencia: mayores para el sélido con respecto
a los de las aguas madre.

Como esta circulacion determina a la vez los valores de la agitacion

interna, de la fluidizacidn de cristales, de la sobresaturacion, y de la
demanda de intercambio de calor, se debe vigilar para satisfacer las
necesidades del proceso. Una circulacién muy lenta resultard en una
tasa baja de nucleacién secundaria, dando lugar a cristales de mayor
tamafo, pero a la vez, aumentando la sobresaturacién y formando
incrustaciones. Por el contrario, una circulacidén excesiva, puede crear
perturbaciones en el lecho fluidizado y arrastrar cristales a la
circulacién externa, conduciendo al sistema a operar en un régimen de
cristalizacion forzada.

Por lo general, un cristalizador tipo OSLO puede producir cristales de
mayor tamano que los que se dan en un DTB (normalmente de unos
2,6 mm). Ahora bien, esto se consigue a costa de un cristalizador que
requiere un volumen minimo de trabajo aproximadamente tres veces
superior que el de un DTB para la misma capacidad de produccién. Este
hecho se acentua en el caso del sulfato de amonio, donde la pequefia
diferencia de densidades entre las aguas madres (aproximadamente

0,5 kg/l) implica velocidades de sedimentacion de los cristales
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pequeiias, resultando en una densidad del magma menor en el lecho
de cristalizador OSLO.

En la actualidad, el mercado demanda mayoritariamente producto
granulado, es por esta razon, que los productores que usan
cristalizadores OSLO, han empezado a cuestionarse su decision. Por
ejemplo, una empresa americana importante como Honeywell, han
modificado sus cristalizadores Oslo a DTB, aumentando asi el tamafio

de cristal de 1,2 mm a 2mm.

N
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En la Tabla 11.5.1., se muestra una comparacién entre un cristalizador DTB y

un cristalizador OSLO.

Tabla 11.5.1.- Comparacion entre un cristalizador DTB y un OSLO

DTB OSLO
Produccién de sal (kg/h) 10000 10000
Sobresaturacion (g/l) 1,80 1,8
AT (calentamiento externo) 8,0 1,3
(2C)

Circulacién externa (m*/h) 900 5600
Circulacién interna (m?/h) 5600 5600
Velocidad en la zona de 10 10

sedimentaciéon (mm/s)
Superficie de sedimentacion 25 154
(m?)
Diametro (m) 5,7 14,0
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11.5.2. DTB-601 y DTB-602

En base a las explicaciones dadas en el apartado anterior, se ha decido escoger
el cristalizador DTB para el proceso, ya que producen mas de 8,5 toneladas por hora de
sulfato de amonio. Esta produccidon tan masiva no es adecuada para el FC, y mas, si se
quieren satisfacer las necesidades del mercado en cuanto a tamafio del cristal; y por
otra banda, como ya se ha visto, los cristalizadores tipo Oslo estan en desuso,

principalmente por sus requerimientos de volumen.

En este proyecto, se ha decido comprar este equipo, pero por tal de poder
entender un poco mejor el funcionamiento de éste, se explicard de manera general, su

funcionamiento y las ecuaciones por las que se rige.

El cristalizador DTB mds simple se compone de dos funciones y dos regimenes
distintos, tal y como se puede apreciar en la Figura 11.5.3. (el régimen en el que se da
la cristalizaciéon y el régimen en el que se consigue la clarificacién). La zona de
cristalizacién se pude entender como un MSMPR (Mixed Suspension Mixed Particale
Removal) en referencia a la cinética de cristalizacion. La zona de clarificacion esta
destinada a quitar las particulas de un determinado tamafo del depédsito de
cristalizacidn. Esto se consigue por salida por rebosadero, la cual arrastrara consigo las
particulas de tamafo deseado, en contra de la decantacion gravitatoria, a la vez que
permite a las particulas de mayor tamafio permanecer en la zona de cristalizacién. La
disposicion de la salida per rebosadero del DTB es critica en la operacion del
cristalizador. En algunos casos, el rebosadero se elimina de la operacién de
cristalizacién, funcionando sdélo para aumentar la densidad del magma del
cristalizador. En otro casos, la salida por rebosadero se recircula de nuevo al
cristalizador DBT después de ser alterada quimica o térmicamente. El objetivo mas
comun de dichas modificaciones es la “destruccion” (por ejemplo, produciéndose una
disolucién), de los cristales que salen por rebosadero. La salida tratada quimica o
térmicamente, se recircula a la zona de cristalizacion del DTB, donde interviene en el
proceso de precipitacidén, mediante el aumento de su sobresaturacién. Esto tiene un

efecto remarcable en el tamafio del cristal resultante y la distribucidn de tamafios de
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los cristales finales: se dan cristales mds grandes y menos distribucién de tamafios de

cristales.

crystallizaton

Clarificanon

Figura 11.5.3.- Se observan las zonas de clarificacion y cristalizacion. Estas son las

zonas por las que normalmente estd compuesto un cristalizador de funcionamiento sencillo.

El DTB no altera las caracteristicas cinéticas de un proceso de cristalizacion en
particular. Estas caracteristicas son la velocidad de crecimiento lineal (G, en m/s) y el
ratio de nucleacién (BO I/m3—s), asi como los efectos de la nucleacién secundaria, la
sobresaturacion, la densidad del magma, etc. Esto justifica poder usar los modelos de
los cristalizadores MSMPR para obtener estos pardmetros de manera mas o menos

rigurosa.
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La habilidad de los DTB para operar a densidades de magma superiores a las
normales mediante el aprovechamiento de su propio espesor, permite explotar
cualquier influencia positiva que ésta pueda aportar al crecimiento de los cristales y las
tasa de nucleacidon. Como resultado, mediante experimentos a pequefia escala, se
puede determinar facilmente la relacién de MT-G, y Bo; después el DBT se disefa para
conseguir estas condiciones especificas. En términos estrictamente tedricos, la funcién
de clarificacién del DTB, puede ser considerada equivalente a la de un hidrociclén, el
cual elimina las aguas madres clarificadas de rebosadero, mientras que recircula la fase
mas pesada al MSMPR. Sin embargo, esta distribucién presenta serias dificultades
practicas: un volumen considerable de aguas deberia ser recirculado de la unidad
MSMPR al hidrociclén, con ademds, una energia de entrada considerable. Esto
degradaria el tamafo del cristal mediante la ruptura de los cristales recirculados y un
aumento de la nucleacién secundaria. Debido a que la abrasidn de los cristales es muy
dificil de determinar con antelacién, seria imposible tenerla en cuenta en el disefo, y

no se sabria hasta que no se opere a larga escala.

Como ya se ha dicho con anterioridad, los cristalizadores DTB tienen una
distribucién del tamano de los cristales caracteristica (CSD), la cual incluye informacién
en el rendimiento de clarificacion del Baffle. En comparacién con la CSD de los
MSMPR, el DTB muestra una distribucion caracteristica y diferente, con una indicacion

clara del tamafio maximo de particula (LF) que es eliminada por el rebosadero de bafle.

Como una muestra sencilla de un DTB ya nos daria la informacién de la
distribucién de los tamafios de los cristales, el bafle se puede -caracterizar
directamente en cuanto a efectividad (LF) y clarificacién (cantidad de cristales
presentes en la salida por rebosadero). Serd posible estimar también el efecto de las
variaciones de la tasa de salida por rebosadero en el equilibrio de poblacién de
cristales en el DTB, o, de manera inversa, se podria estimar la tasa actual de salida por
rebosadero de una unidad de operacion a partir del equilibrio de poblacion de

cristales.
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Una vez obtenida la formacidn justamente mencionada, seria posible calcular
la distribucion del tamafo de los cristales tedrica para diferentes condiciones de
operacion: un cambio en la velocidad de la corriente de aguas madres limpias en el
bafle cambiard el LF; un cambio en la cantidad de aguas madre expulsadas del
cristalizador via bafle cambiard tF. Ambas variables afectaran al tamafio del cristal
(Randolph et al, 1973).

A pesar de todo, se ha decido comprar el cristalizador. Este se ha obtenido a través de
la empresa “HangZhou SemyaMachinery Co.Ltd”. Dicha empresa, para la cantidad de
sulfato de amonio a cristalizar, ha recomendado purificar con dos DTB en paralelo. Las
razones que ha argumentado la empresa, son principalmente, la garantia de tener un
proceso en continuo en caso de fallada o mantenimiento de uno de los cristalizadores
DTB; y también, que para las cantidades a producir, si no se hace en dos, puede

resultar mas dificil mantener un control del cristalizador DTB, y se pude producir
apelmazamiento de los cristales y no obtener el tamafio deseado.

A parte de la cristalizacion, también es necesaria la centrifugacion de la mezcla
(F-601 y F-602). En esta operacién unitaria, se obtendran dos corrientes; una, que sera
la principal y continuara en el proceso, y otra, con las aguas madres, y que sera
recirculada al cristalizador. Entre ambas unidades, el cristalizador y el filtro centrifugo,
habra un tanque pulmdn (T-601 y T-602) con el objetivo de facilitar la acumulacién de
liquidos. Todo este conjunto de equipos, es vendido en conjunto por dicha empresa.
La corriente de salida de la centrifuga, aln no tiene la pureza requerida; en otras
palabras, el porcentaje de agua que contienen los cristales aiin es demasiado elevado.
Para conseguir las condiciones requeridas para la comercializacion del sulfato de
amonio, se hace necesaria la adquisicién de un secador (D-601). Este evaporara el
resto de agua que se necesita evaporar, y no tendrd ningun efecto sobre los cristales.

Este secador, se ha obtenido también de una empresa, concretamente de FMC Link-
Belt Roto-Louvre Dryers.

Como ya se ha dicho, los equipos necesarios para la purificacidon de sulfato de
amonio no se han disefiado, pero en cambio, los equipos de intercambio de calor que
se requieren para que funcionen estos equipos si que se han disefiado (E-601, E-602 y
E-603). El procedimiento seguido se puede seguir en detalle en el apartado 11.6.

“Intercambiadores de calor”.

Pagina 274 de 345



11. MANUAL DE CALCULO

N

CaprolacTeam, Caprolactam Industries ‘/

Los balances de materia de cada uno de los equipos presentes en la

purificacion del sulfato de amonio se pueden observar en la Tabla 11.5.2., 11.5.3,,

11.5.4.y 11.5.5.

Tabla 11.5.2.-Balance de materia en DTB-601 y DTB-602

ENTRADA SORTIDA
602 (802C,1ATM) W(Kg/h) 603 (602C,1ATM)  W(Kg/h)
CcPL 11,45 CPL 11,45
(NH4)2504 4388,62 (NH4)2504 6478,44
H20 7871,74 H20 4599,61
subtotal 12271,80 subtotal 11089,49
606(402C, 1ATM) W(Kg/h) 609(1302C, 1ATM) W(Kg/h)
CcPL 0 H20 7208
(NH4)2504 2089,82 subtotal 7208
H20 3935,87  610(80°C, 1ATM)  W(Kg/h)
subtotal 6025,69 H20 8853,2
H20 8853,2 subtotal 8853,2
subtotal 8853,2 TOTAL 27150,69
TOTAL 27150,69

Tabla 11.5.3.-Balance de materia en T-601 y T-602

ENTRADA SORTIDA ‘
603 (602C,1ATM) W(Kg/h) 604 (60°C,1IATM) W(Kg/h)
CPL 11,45 CcpL 11,45
(NH4)2504 6478,44 (NH4)2504 6478,44
H20 4599,61 H20 4599,61
subtotal 11089,49 subtotal 11089,49
TOTAL 11089,49 TOTAL 11089,49
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Tabla 11.5.4.-Balance de materia en F-601 y F-602

ENTRADA SORTIDA

604 (602C,1ATM) W(Kg/h) 605 (602C,1ATM) W(Kg/h)
CPL 11,45 CPL 11,45
(NH4)2s04 6478,44 (NH4)2504 4388,62
H20 4599,61 H20 663,74
subtotal 11089,49 subtotal 5063,80
TOTAL 11089,49 606(40°C, 1ATM)  W(Kg/h)
CPL 0
(NH4)2504 2089,82
H20 3935,87
subtotal 6025,69
TOTAL 11089,49

Tabla 11.5.5.-Balance de materia en D-601

ENTRADA SORTIDA ‘

605 (602C,1ATM) W(Kg/h) 608 (60°C,1ATM) W(Kg/h)

CPL 11,45 (NH4)2S04 (S)  4388,62
(NH4)2s04 4388,62 H20 (s) 32,88
H20 663,74 CPL (s) 11,45

subtotal 5063,80 subtotal 4432,95

TOTAL 5063,80 607(1019C, 1ATM) W(Kg/h)

H20 630,86

subtotal 630,86

TOTAL 5063,80
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11.6. TANQUES DE MEZCLA Y TANQUES DE PROCESO

11.6.1. TANQUE DE MEZCLA (T-201)

A continuacidn se detalla el procedimiento llevado a cabo para obtener el
disefio mecanico del tanque de mezcla del area 200, el cual es alimentado mediante
los tanques de almacenaje del area 100, ademas de la recirculacion procedente de la
purificacion de la oxima. En este tanque se realiza la mezcla necesaria para la siguiente

reaccion de amoximacion.

Para conocer el volumen del tanque de mezcla necesario, previamente es
necesario tener nocién del tiempo de mezcla, el caudal volumétrico entrante y el

tiempo de residencia de este.

Mediante el caudal de recirculacion de los diferentes compuesto, se pueden
cuantificar los caudales necesarios de los tanques de almacenaje. En la siguiente tabla

se muestran los caudales molares obtenidos de la recirculacion:

Tabla 11.6.1.1.- Caudales molares de la recirculacion

Corriente recirculado 204 ‘

Compuesto Caudal molar (Kmol/h)
NH3 47.45
tert-Butyl 231.19
alcohol
H20 245.13
Ciclohexanona 1.19

De este modo se puede determinar el caudal necesario de los diferentes
compuestos desde los tanques de almacenaje, ya que se conocen las relaciones
molares que deben existir en el reactor. Los resultados que se obtienen son los

siguientes:
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Tabla 11.6.1.2.- Entrada a los tanques de almacenaje

Entradas de los Tanques de almacenaje

Compuesto n (Kmol/h)
NH3 56.59
H20 + H202 183.67
H20 2.82
Ciclohexanona 56.61

El tiempo de residencia supuesto para este corriente es de 0.5 h y el caudal de

3
entrada es de 37.2 mT de esta manera se obtiene un volumen de liquido de 18.6m3.

Para el disefio se ha especificado una fraccidon de gas de 0.2 y una fraccién de
liquido de 0.8. De este modo se obtiene un volumen de 24m3 para la parte cilindrica

del reactor.

Del mismo modo que en los siguientes disefios se ha estimado una relacion

altura didmetro de 1.5.

Asi pues empleando la ecuacion siguiente se obtiene el diametro, el area

cilindrica y la altura, los resultados obtenidos se muestran en la tabla adjunta.

A =1.5
b~ (Ec.11.6.1)
1

3
D= VT anque 4

1.5 (Ec.11.6.2)

o . = Tc ) D ’ H
cilicndrica (Ec.11.6.3.)
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Tabla 11.6.1.3.- Dimensiones de la parte cilindrica

11. MANUAL DE CALCULO

Diametro (m) 2.77
Altura (m) 4.15
A Cilindro (m2) 36.12

El tanque de mezcla incorpora un cabezal y un fondo toriesférico el célculo

seguido para el disefio de estos ha sido extraido del manual de calculo ASME.

I

\ 4
E B

E = 2
x

— "
(V|

i

-——
O Ext -—

La radios Ry r corresponden al Diametro del tanque y al 10% del diametro del

tanque respectivamente. De modo que los resultados obtenidos para los radios del

toriesférico son R=2.73 my r=0.273 m.

Aplicando las correlaciones mostradas en la siguiente tabla se consiguen las

dimensiones del cabezal y el fondo.

Tabla 11.6.1.4.- Correlaciones para dimensionar los cabezales

Parametro Toriesférico ASME

Volumen 0.08088-D3
Area 0.931-Dy?
Altura 0.169-D
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Los resultados obtenidos se muestran en la tabla adjunta.

Tabla 11.6.1.5.- Resultados del dimensionamiento

h toriesferico (m) 0,468

Vcabezal toriesféreico (m3) | 1,717

Para determinar el volumen total y posteriormente la altura del liquido se
debe efectuar el sumatorio de los volumenes del cilindro y los cabezales tal y como

muestra en la ecuacién.

=28 m3 (Ec.11.6.1.4.)

Total= Vci//'ndro T VCabezal T VFondo

De este modo se puede conseguir la altura del liquido en el interior del tanque,
para ello se utilizan las mismas ecuaciones que en el apartado del disefio mecanico del

reactor.

Los valores obtenidos se muestran a continuacion:

Tabla 11.6.1.6.- Altura del liquido y del cilindro

hL cilindro 3,60

hLiquido Final 4,07

El conjunto de sobredimensionamiento, proporciona un

sobredimensionamiento total de 13,73 respecto el volumen inicial.
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Calculo del espesor del tanque

Parte cilindrica

Para determinar el espesor que debe presentar la pared cilindrica en las
condiciones de operacion, se debe conocer la presidn que ejerce el fluido en el reactor.

Para ello se utiliza la siguiente ecuacion:

AP =p -g-H
Frm =T (Be.11.6.1.5.)

El resultado obtenido es 0,3389 atm, seguidamente se determina la presién de

disefio y se sobredimensiona un 15%:

+P  (Ec.11.6.1.6.)

diseiio AP/quidO T PTanque atm

Aplicando la anterior ecuacidn se obtiene una presidn de disefio de 2,69atm.

Una vez hallados todos los valores se aplica la ecuacién que se muestra a

continuacion para determinar el espeso necesario.

PR
+C, +C,

tci//’ndro - S-E-0.6-P
d (Ec.11.6.1.7.)

Donde:
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t — Grosor de la pared cilindrica (m).
cilindro

P - Presién de disefio (atm).

R — Radio del cuerpo cilindrico.
s — Madxima tensién admisible (atm).

La tensidon maxima admisible se extrae de la tabla del acero inoxidable AISI

304.

Tabla 11. 6.1. 8 Limite eldstico del Acero AlSI304 en funcidn de la temperatura.

Acero Inoxidable AISI304 ‘

Tension maxima admisible
T (eC) atm
-28.89/37.78 1279.3
37.78 1279.3
93.33 1211.2
148.89 1129.6
204.44 1102.3
260 1081.9
315.56 1081.9
343.33 1081.9
371.11 1081.9
398.89 1054.7

Debido a que el tanque de mezcla se encuentra a 35,8 2C la tensién maxima

admisible seleccionada es 1279,3.

2.689atm-1.36 m
1279.23 atm-0.85 — 0.6- 2.689 atm

+ 0.001 m + 0.0008 m =

0.0057m = 6 mm
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Teniendo en cuenta el espesor sobredimensionado de 6mm, se obtiene

finalmente un didmetro exterior de 2.8 m.

Cabezal Toriesférico

Del mismo modo que en el caso anterior se aplica la ecuacién proporcionada
por el cédigo ASME, esta vez como se trata del cabezal superior, la columna de presiéon

ejercida por el fluido no debe estar contemplada en el calculo de la presion de disefio.

P

-M-D
d,c Tanque

toriesférico ZSTOZPd (Ec.11.6.1.8.)

El valor de M ha sido extraido de la tabla que se muestra a continuacion,

donde L/r es 10 en este caso, ya que la relacion de radios del cabezal toriesférico es del
10% respecto el diametro.

Tabla 11.6.1.8.  Valores de M para el calculo del cabezal torisférico.

VALUES OF FACTOR “M"

1.00 1.50 2.00 2.50 3.00 1.50 4.50 5.50 6.
Ly 1.25 1.75 2.25 2.75 3.25 4.00 5.00 6.00|°"°
M [1.00 1.06 1.10 1.1% 1.18 1.22 1.28 1.34 1.39
1.03 1.08 1.13 1.17 1.20 1.25 1.31 1.36
L 7.00 8.00 9.00 10.0 11.0 12.0 14.0 16,0 2f* |
Ir 7,50 8.50 9.50 10.5 11.5 13.0 15.0 163
1.41 1.46 1.50 1.54 1.58 1.62 1.69 1.75
M 1.44 1.48 1.52 .56 1.60 1.65 1.72 1,77
* THE MAXIMUM ALLOWED RATIO ¢ L = D+ 21 (see note 2 on facing page)
Finalmente se obtiene el siguiente un grosor del cabezal ¢ =0,049 = 0,05

tori cabezal

Fondo Toriesférico

Para calcular el grosor del fondo se aplica la misma ecuacién que en el caso
anterior pero utilizando la presidon de disefio que tiene en cuenta la columna de
liquido.
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Asi pues, efectuando este calculo se llega a obtener un grosor de 14,5mm para

el fondo toriesférico.

Peso del Reactor

El peso del reactor se calcula a partir del grosor y la superficie que ocupa cada

componente que conforma el recipiente del reactor.

Peso del fondo toriesférico

Para realizar el calculo del peso del fondo primeramente se debe calcular el
volumen que ocupa el grosor del fondo toriesférico, para ello se aplica la siguiente

férmula:

3

Vrondo = 0-08089"(P ranque)  (E¢.11.6.1.9.)

- )3 —0.08089- (D

t
Tanque T Fondo

Se obtiene finalmente un volumen de 0.011 m3, de modo que conociendo la

densidad del Acero AlSI-304L, 8030 %, se obtiene un peso de 89,63 Kg.

Peso del cabezal toriesférico

El cdlculo llevado a cabo para conseguir el peso del cabezal toriesférico
consiste en el mismo procedimiento anteriormente expuesto para el calculo del fondo,

esto es asi debido a que las dos partes comparten la misma simetria.

v =0.08089- (D 3
zal

b )3 —0.08089- (D

t
Tanque + Cabezal Tanque)

Para el cabezal se obtiene un volumen de 0.009 m3 y consecuentemente un

pesode 71.6 Kg.
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Peso del cuerpo cilindrico del tanque

El cdlculo del peso de la parte cilindrica del tanque de mezcla difiere
ligeramente del calculo de las anteriores partes del reactor ya que la geometria de este

es diferente.

A continuacién se muestra la ecuacidn utilizada para determinar el peso:

P =Tc.D.H -t -
cil cicil Pacero Ec.11.6.1.10.)

p_=1693.5Kg
Peso del reactor vacio

Una vez se han hallado los pesos de las diferentes partes del reactor se
procede a determinar el peso del equipo vacio, para ello eso se hace uso de la

ecuacion siguiente:

PReactor= PCabeza/ + PFondo + PCi/indro (EC. 11.6.1. 11_)

El sumatorio de los diferentes pesos proporciona el peso total del reactor
cuando se encuentra vacio, el valor alcanzado es de 1854.78 K g, esto equivale a 1.85

toneladas.

Una vez conseguido el peso vacio, se estima el peso presentado por el reactor
cuando se encuentra en operacidn, para ello se utiliza la densidad de la mezcla y el

volumen ocupado por ella.

Pitezcio ™ Pitezcta”Vmezcio (¢ 11.6.1.12)

Kg
X
m

870.7 18.6m° = 16199 Kg
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Efectuando el sumatorio entre el peso del reactor vacio y la mezcla que
contiene, se estima el peso del reactor en operacién, otorgando asi un valor de

18054.15 Kg, en otras palabras 18.054 Tn.

11.6.2. Diseiio mecanico del agitador

En el tanque de mezcla se consigue un medio homogéneo mediante la
agitacion para ello se debe mantener un régimen turbulento en el reactor. Para lograr

este objetivo se introduce en el reactor un agitador de turbina de 6 palas.

El disefio del agitador se realiza en base al didmetro del tanque tal y como se

muestra en la siguiente figura:

Y

et - _ 4 ’/r"

Figura 11. 2.3 Relaciones para el diseio del agitador.

Los resultados obtenidos de la aplicacion de este conjunto de relaciones se

presentan en la tabla siguiente:
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Tabla 11. 6 .2.1 Valores obtenidos para el dimensionamiento del agitador.

Indicacion Relacion Valor (m)

Grafica

$1(0.33) Da/Dt=1/3 0.91

s2(1) E/Da=1 0.91

$3(0.25) L/Da=1/4 0.23

$4(0.20) W/Da=1/5 0.18

$5(0.083) J/Dt=1/12 0.23

S6( 1) H/Dt=1 2.73

Una vez especificadas las dimensiones de las diferentes partes que constituyen
el agitador, se realiza el calculo de potencia necesaria para poder homogenizar la

mezcla.

Para ello inicialmente es necesario calcular el nUmero de Reynolds.

Kg _rev 2
o2 870.7—5-3——-(0,91m)
p a m s 6
Re = = e =3.36-10
H 0.0006447 ——
m-s

(Ec.11.6.2.1)

Donde:
. Kg
p — Densidad de la mezcla (ﬁ).
n — Numero de revoluciones por segundo del agitador (rps)

D — Diametro de la pala (m).
a

. . K
u — Viscosidad de la mezcla (m—i).
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Se puede apreciar que el Reynolds obtenido es superior a 10° hecho que
indica que el régimen de circulacion es turbulento y por consiguiente la mezcla esta
bien homogeneizada. Para hallar el nimero de potencia se utiliza la siguiente gréfica,

donde se encuentra el nUmero de potencia relacionado con el nimero de Reynolds.

w
B —
L -I:_FM- 1 *::n L2 - :‘ll’::;ﬂ
3 A nafd e 4
o aaibays nyjarages
::;'V‘ I 38 teaths
- » & blades ' A
= e
- “I / h3
5 !
w0' —~ T
1 :
1
v == T
N l I | e L
\,:
- 1L
0 i3 [
=
s 1111
UL
= =—em
i~ 10" wo? o? 0t 10% tof st

ns EES S Reynolds number, X,

Figura 11. 2. 4 Curvas para el calculo de potencia en funcion del Reynolds y del tipo de agitador.

Se observa que a un Reynolds superior de 10>, la turbina de palas adquiere un

numero de potencia de 5.

5 3
Da NP n pMezcla

g (Ec.11.6.2.2)

p=

7492.79W = 7,5 KW
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Para determinar si el valor es coherente se calcula la potencia entre el

volumen y se compara con los valores estdndares de la taba que se muestra a

continuacion.

P_T5KW _ .
Vi 186m®
Agitation Applications Power, kW/m®

Mild Blending, mixing 0.04-0.10
Homogeneous reactions 0.01-0.03
Medium Heat transfer 003-10
Liguid-liquid mixing 1.0-1.5
Severe Slurry suspension 1.5-2.0
Gas absorption, 1.5-2.0
Emulsions 1.5-2.0
Violent Fine slurry suspension =20
Figura 11.2.5 Estandares de las relaciones de potencia/volumen para las diferentes mezclas

El coeficiente de mezcla puede situarse entre el rango de mezcla transferencia

de calor ente una mezcla liquido, este hecho corrobora la validacién del disefio del

agitador ya que se trata de un sistema con las caracteristicas ayudas en la tabla.

Aislamiento

Cabe destacar, que debido a que el tanque de mezcla se encuentra sobre los

359C aproximadamente, este equipo no precisa de una camisa de aislamiento, ya que

la temperatura de la superficie se encuentra entre los valores maximos y minimos

permitidos por las regulaciones juridicas.
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11.6.3 TANQUES DE PROCESO PARA HACER EL VACIO (T-202 Y T-203)

Hay varias columnas del Area 200 que operan en condiciones de presién baja.
Para conseguir que el proceso funcione y evitar problemas de operacién, se ha
disefiado un sistema de tanques alternos en los cuales se hara el vacio, y no

directamente en el condensador.

Disefo funcional

Sabiendo el caudal (23,37 m3/h), se calcula el volumen de los tanques teniendo

en cuenta que el tiempo de residencia del fluido en el tanque sera de 30 minutos.

Vit = Q1 * tresigencia(E€.11.6.3.1)
Se obtiene un volumen de 27,77 m°.
De forma general, se suele considerar que la altura del reactor sea unas 2
veces mas grande que el didametro del reactor. Partiendo de esta suposicidn, y

resolviendo el sistema de ecuaciones formado pos las ecuaciones 11.6.3.2 y 11.6.3.3,

se encuentra el valor del diametro interno y la altura del tanque.

Heitinaro = 2 * Deytinaro (E€. 11.6.3.2)

T
Veitinaro = Z : Dcilindro2 *Heitinaro = 21 m? (Ec.11.6.3.3)

Se obtiene de esta manera una altura del cilindro de 4,13 m y didmetro de

2,07 m.

Diseflo mecanico
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Se realiza el disefio mecdnico de la misma manera que en el apartado 11.x.x.,

los resultados se puede observar en la Tabla 11.6.3.1., Tabla 11.6.3.2. y Tabla 11.6.3.3.

Tabla 11. 6 .3.1- Pardmetros para el disefio mecdnico de los tanques T-202 y T-203

P absoluta de operacién (atm) 1
P de diseio (atm) 2
E 0,85
S (atm) 1061,52
p fluido (kg/m’) 821,08

Tabla 11.6.3.2.- Espesor de la parte cilindrica, del cabezal y del fondo toriesférico de los

tanques T-202 y T-203

t cilindro (mm)

t cabezal (mm) 2,50>3
AP (atm) 0,3280

P para el espesor del fondo (atm) 2,33
t fondo (mm) 2,503

Tabla 11.6.3.3.- Dimensiones de los tanques T-202 y T-203
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h1 cabezal (m)

h2 cabezal (m) 0,3992
h3 cabezal (m) 0,4097
V cabezal (m) 0,7175
h1 fondo (m) 0,0105
h2 fondo (m) 0,3992
h3 fondo (m) 0,4097
V fondo (m) 0,7175
V total tanque (m) 15,30
H total tanque (m) 4,95
D total tanque (m) 2,08
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Peso total de los tanques

Para calcular el peso de los tanques se ha seguido el procedimiento de los

resultados se pueden observar en la Tabla 11.6.3.4.

Tabla 11.6.3.4.- Pesos de los tanques T-202 y T-203

p AISI 304-L (kg/m?) 8030
P cilindro (Kg) 6470,04
P cabezal (Kg) 162,61
P fondo (Kg) 162,61
P vacio (Kg) 6795,27
P operacion (Kg) 18179,54
P agua (kg) 20660,27
Aislante

Como el fluido contenido en estos tanques se encuentra a una temperatura de

39,72 9C, no se requiere aislante.

11.6.4 TANQUES DE PROCESO PARA HACER EL VACIO (T-204 Y T-205)

Hay varias columnas del Area 200 que operan en condiciones de presién baja.
Para conseguir que el proceso funcione y evitar problemas de operacién, se ha
disefiado un sistema de tanques alternos en los cuales se hard el vacio, y no

directamente en el condensador.

Diseio funcional
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Sabiendo el caudal, se calcula el volumen de los tanques teniendo en cuenta

que el tiempo de residencia del fluido en el tanque sera de 30 minutos.
Vitir = Q1 * tresidencia (E€.11.6.4.1)

Se obtiene un volumen de 9,02 m>.

De forma general, se suele considerar que la altura del reactor sea unas 2
veces mas grande que el didmetro del reactor. Partiendo de esta suposicidn, y
resolviendo el sistema de ecuaciones formado pos las ecuaciones 11.6.4.2 y 11.6.4.3,

se encuentra el valor del didmetro interno y la altura del tanque.

Hcitingro = 2 * Deitinaro (E€.11.6.4.2)

A

Veitindaro = 2 Dcilindro2 *Heitinaro = 21 m3 (EC. 11.6.4. 3)

Se obtiene de esta manera una altura del cilindro de 4,5 m y didmetro de 2,3

E
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Diseflo mecanico

Se realiza el disefio mecdnico de la misma manera que en el apartado 11.x.x.,

los resultados se puede observar en la Tabla 11.6.4.1., Tabla 11.6.4.2. y Tabla 11.6.4.3.

Tabla 11.6.4.1.- Parametros para el diseio mecdnico de los tanques T-204 y T-205

P absoluta de operacién (atm)

P de diseiio (atm) 1,1
E 0,85

S (atm) 1061,52

p fluido (kg/m’) 862,41

Tabla 11.6.4.2.- Espesor de la parte cilindrica, del cabezal y del fondo toriesférico de

los tanques T-204 y T-205
t cilindro (mm) 2,503
t cabezal (mm) 2,50>3
AP (atm) 0,3753
P para el espesor del fondo (atm) 1,48
t fondo (mm) 2,503
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Tabla 11.6.4.3.- Dimensiones de los tanques T-204 y T-205

h1 cabezal (m) 0,0105

h2 cabezal (m) 0,4437
h3 cabezal (m) 0,4542
V cabezal (m) 0,9842
h1 fondo (m) 0,0105
h2 fondo (m) 0,4437
h3 fondo (m) 0,4542
V fondo (m) 0,9841
V total tanque (m) 10,99
H total tanque (m) 5,41

Peso total de los tanques

Para calcular el peso de los tanques se ha seguido el procedimiento del

anterior, los resultados se pueden observar en la Tabla 11.6.4.4.
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Tabla 11.6.4.4.- Pesos de los tanques T-204 y T-205

p AISI 304-L (kg/m?) 8030

P cilindro (Kg) 7832,98
P cabezal (Kg) 200,70
P fondo (Kg) 200,70

P vacio (Kg) 8234,38

P operacion (Kg) 16013,32

P agua (kg) 17254,38

Aislante

Como el fluido contenido en estos tanques se encuentra a una temperatura de

329C, no se requiere aislante.

11.6.5 TANQUE DE PROCESO O TANQUE ACUMULADOR (T-304)
Para garantizar un control de cabal adecuado, y prevenir problemas, se disefia
un tanque de acumulacién de ciclohexanona oxima (T-304) previo a la entrada de los

reactores del “Beckmann Rearreangement” (R301, R-302 y R-303).
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Disefo funcional

Sabiendo el caudal volumétrico (6,76 m3/h), se calcula el volumen de los
tanques teniendo en cuenta que el tiempo de residencia del fluido en el tanque sera

de 4 horas.

Vitit = Q1 * tresidencia (E€.11.6.5.1)

Substituyendo se obtiene un volumen util de 27,04 m®.

De forma general, se suele considerar que la altura del reactor sea unas 2
veces mas grande que el didmetro del reactor. Partiendo de esta suposicién, y
resolviendo el sistema de ecuaciones formado pos las ecuaciones 11.6.5.2 y 11.6.5.3,

se encuentra el valor del didmetro interno y la altura del tanque.

Hcitingro = 2 * Deitinaro (E€.11.6.5.2)

A

Vcilindro = 4 : Dcilindro2 ' Hcilindro = 27,04 m3 (EC- 11.6.5. 3)

Se obtiene de esta manera una altura del cilindro de 5,2 m y didmetro de 2,6

Los tanques de acumulacion tendran un cabezal semiesférico y un fondo
plano. Como se conoce el didmetro del tanque, y este sera igual al del cabezal, se

puede calcular el volumen de este:

2
Veabezal :§'7T'7'3 :§'7T'2,63 =4,6m3
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De esta forma, el volumen total del tanque sera:
Vianque = Veitinaro + Veavezar = 4,60 + 27,04 = 31,64 m3(Ec.11.6.5.4)

Por otra banda, asumiendo que la proporcién de la altura del cabezal con el
didmetro del tanque debe ser la mitad, el cabezal tendra una altura de 1,3 metros.

Como consecuencia, la altura total del tanque sera:
htanque = heapezat + Pcitinaro = 1,3m+52m =6,5m

En la Tabla 11.6.5.1., se pueden observar los volimenes y alturas del cabezal,

parte cilindrica y tanque.

Tabla 11.6.5.1.- Resultados del diseno funcional del T-304

H cilindro (m)
D tanque (m) 2,6
V cabezal (m) 4,60
V tanque (m) 31,64
H cabezal (m) 1,3
H tanque (m) 6,5

Disefio mecanico
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Se ha seguido el mismo procedimiento que en el apartado 11.1.2.6 para

determinar los espesores que se pueden observar en la Tabla 11.6.5.2.

Tabla 11.6.5.2.- Resultados del disefio mecdnico del T-304

P operacidn (atm) 1

P disefio (atm) 2

E 0,85

S (atm) 1061,52
p fluido (kg/m’) 948

AP (atm) 0,4768
P para el espesor (atm) 2,48

t cilindro (mm) 2,50>3
t cabezal (mm) 2,50->3
t fondo (mm) 8

Peso del tanque

Se calcula el peso del tanque de la misma manera que en el apartado

11.1.2.10.; los resultados se pueden observar en la Tabla 11.6.5.3.

Tabla 11.6.5.3..- Pesos de los tanques T-304

p AISI 304-L (kg/m?) 8030

P cilindro (Kg) 10232,07
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P cabezal (Kg) 256,40
P fondo (Kg) 341,07
P vacio (Kg) 10829,53
P operacién (Kg) 3463,45
P agua (kg) 37869,53
Aislante

El tanque requiere aislante, ya que el fluido de proceso se encuentra a una
temperatura de 90°C. Igual que en casos anteriores, se utilizara lana de roca, y para
disefnarlo se utilizara el programa calorcol. En la Figura 11.6.5.1, se muestra una

captura de los resultados.

11.6.6 TANQUE DE MEZCLA (T-401)

A continuacion se presentan todos los resultados obtenidos en el disefio del
tanque T-401 de la zona de neutralizacidn, el procedimiento seguido ha sido el

mismo que se ha llevado a cabo para el tanque T-201.

Dimensiones del tanque

Tabla 11.6.6.1 Caracteristica del reactor

T (h) 1,00
Q(m3/h) 21,94
VI (m”3) 21,94

H/d 1,50

€L 0,90

Pagina 301 de 345




11. MANUAL DE CALCULO

N

CaprolacTeam, Caprolactam Industries ‘/

EG 0,10

V con gas (m”3) 25,00
d 2,77

Area cilindro (m2) 36,12
h (m) 4,15

Caracteristicas de los cabezales y volumen final

Tabla 11.6.6.2 Caracteristica del tanque

h toriesferico (m) 0,47
h total 5,09
Vcabezal toriesfereico 1,72
hLiquido Final 4,30
Vtotal final (mA3) 28,00
Sobredimensionamiento % 11,24

Presiones del sistema para el calculo del grosor

Tabla 11.6.6.3 Caracteristica del tanque

P disefo (atm) 2,22
Pd sobredimensionada 15% 2,55

P (atm) Mescla 1,00

T (2C) 23,84
pMezacla (Kg/m3) 996,94
AP(pa) 22000,95
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Especificaciones de los grosores

Tabla 11.6.6.4 Caracteristica del tanque

tcil(grosor cilindro mm) 6

D tanc ext (m) 2,8
t fondo (mm) 6,2
t cabezal (mm) 49

Peso del reactor en operacién y en pruebas

Tabla 11.6.6.5 Caracteristica del tanque

p acero AISI 304L 8030,00
(Kg/m3)

Peso del fondo (Kg) 88,50
Peso del cabezal (Kg) 74,59
V fondo (m2) 0,01
Volumen cabezal 0,01
Peso cilindro 1740,26
P tanque (Kg) 1903,35
P mezcla (Kg) 17425,86
Peso Tanque en 19329,20
operacion

pH20 1000,00
P mezcla (Kg) 21940,00
Peso pruebas con agua 23843,35
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Caracteristicas agitador

Tabla 11.6.6.6 Caracteristica del tanque

da/dt=1/3 0,91

E/da=1 0,91
L/da=1/4 0,23
w/da=1/5 0,18
j/dt=1/12 0,23
h/dt=1 2,73

Tabla 11.6.6.7 Caracteristica del tanque

Velocidad agitador

(rpm)

Tiempo de mezcla (s) 6,91

Re 3356404,61
P(w) 7492,80
P (Kw) 7,49
P/VI 0,40

Determinacion del difusor para la entrada del Amoniaco

El tanque de mezcla T-401 incorpora un difusor en el fondo del tanque, el
difusor tiene la funcién conducir el reactivo NH;(g) a traves del tanque. La
introduccidn de un difusor en el sistema garantiza una buena distribucion homogénea
del gas sobre la solucidn, de este modo se asegura que el amoniaco se disolverd en el

medio.
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Para llevara a cabo este fin se ha escogido un difusor modelo 196 de la casa
Saint-Gobain NorPro, los detalles de este tipo de difusor se muestran en la siguiente

figura.

Aislamiento
El tanque de mezcla T-401, se encuentra a una temperatura de 23,84 2C, de este
modo no es necesario incorporar una manta aislante para reducir la temperatura

superficial, ya que esta se encuentra dentro delos limites de seguridad.

11.6.7 TANQUES DE PROCESO O TANQUES ACUMULADORES (T-501 Y T-502)
Para garantizar un control del reflujo cabal adecuado, y prevenir problemas, se
disefia un tanque de acumulacién de la salida del condensador total de las columnas

de destilacion para la purificacion de la caprolactama (C-502 y C-503).

Disefio funcional
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Sabiendo el caudal volumétrico (70,86 m3/h), se calcula el volumen de los
tanques teniendo en cuenta que el tiempo de residencia del fluido en el tanque serd

de 4 horas.
Vitit = Q1 * tresidencia (E€.11.6.7.1)

Substituyendo se obtiene un volumen util de 141,72 m°.

De forma general, se suele considerar que la altura del reactor sea unas 2
veces mas grande que el didmetro del reactor. Partiendo de esta suposicion, y
resolviendo el sistema de ecuaciones formado pos las ecuaciones 11.6.7.1 y 11.6.7.5,

se encuentra el valor del diametro interno y la altura del tanque.

Hcitinaro = 2 * Deitinaro
(Ec.11.6.7.2)

A

= Deitindgro” * Heitinaro = 141,72 m® (Ec.11.6.7.3)

V P o
cilindro 4

Se obtiene de esta manera una altura del cilindro de 8,97 m y didmetro de

4,49 m.

Los tanques de acumulacion tendrdan un cabezal semiesférico y un fondo
plano. Como se conoce el diametro del tanque, y este sera igual al del cabezal, se

puede calcular el volumen de este:
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2 2
Veabezal = 3 merd = 3 - (4,49/2)% = 23,70 m3(Ec.11.6.7.4)
De esta forma, el volumen total del tanque sera:

Vtanque = Viitindro + Vcabezal = 141,72 + 23,70 = 165,42 m3 (EC 11.6.7. 5)

Por otra banda, asumiendo que la proporcién de la altura del cabezal con el
diametro del tanque debe ser la mitad, el cabezal tendrd una altura de 1,3 metros.

Como consecuencia, la altura total del tanque sera:

htanque = heavezar + Pcitinaro = 2,25m +8,97m = 11,22m
(Ec.11.6.7.6)

En la Tabla 11.6.6.1., se pueden observar los voliumenes vy alturas del cabezal,

parte cilindrica y tanque.

Tabla 11.6.6.1.- Resultados del disefo funcional del T-501 y T-502

H cilindro (m) 8,97
D tanque (m) 4,49

V cabezal (m) 23,70

V tanque (m°) 165,42

H cabezal (m) 2,25

H tanque (m) 11,22
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Diseflo mecanico

Se ha seguido el mismo procedimiento que en el apartado 11.1.2.6 para

determinar los espesores que se pueden observar en la Tabla 11.6.6.2.

Tabla 11.6.6.2.- Resultados del diseiio mecdnico del T-501 y T-502

P operacion (atm) 1

P disefio (atm) 2

E 0,85

S (atm) 1061,52
p fluido (kg/m?) 889,1
AP (atm) 0,7714
P para el espesor (atm) 2,7714
t cilindro (mm) 2,51>3
t cabezal (mm) 2,50->3
t fondo (mm) 8

Peso del tanque

Se calcula el peso del tanque de la misma manera que en el apartado

11.1.2.10.; los resultados se pueden observar en la Tabla 11.6.4.3.
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Tabla 11.6.6.3.- Pesos de los tanques T-501 y T-502

p AISI 304-L (kg/m?) 8030

P cilindro (Kg) 30480,74
P cabezal (Kg) 763,89
P fondo (Kg) 1017,16

P vacio (Kg) 32261,78

P operacion (Kg) 158265,03

P agua (kg) 173981,78

Aislante

El tanque no requiere aislante, ya que el fluido de proceso se encuentra a una

temperatura de 929C.

11.6.8 TANQUES DE PROCESO PARA HACER EL VACIO (T-504 Y T-505)

Hay varias columnas del Area 200 que operan en condiciones de presién baja.
Para conseguir que el proceso funcione y evitar problemas de operacién, se ha
disefiado un sistema de tanques alternos en los cuales se hara el vacio, y no

directamente en el condensador.
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Disefo funcional

Sabiendo el caudal volumétrico (78,73 m>/h), se calcula el volumen de los
tanques teniendo en cuenta que el tiempo de residencia del fluido en el tanque sera

de 30 minutos.

Vitit = Q1 * tresidencia (E€.11.6.8.1)

Substituyendo se encuentra un volumen util de 39,37 m°.

De forma general, se suele considerar que la altura del reactor sea unas 2
veces mas grande que el didmetro del reactor. Partiendo de esta suposicidn, y
resolviendo el sistema de ecuaciones formado pos las ecuaciones 11.6.8.1 y 11.6.8.2,

se encuentra el valor del didmetro interno y la altura del tanque.

Hcitingro = 2 * Deitinaro (E€.11.6.8.1)

T

Veitinaro = 2 Dcilindro2 *Heitinaro = 21 m3 (EC- 11.6.8. 2)

Se obtiene de esta manera una altura del cilindro de 6 m y didmetro de 3 m.

Diseflo mecanico

Se realiza el disefio mecéanico de la misma manera que en el apartado 11.x.x.,

los resultados se puede observar en la Tabla 11.6.7.1.., Tabla 11.6.7.2. y Tabla 11.6.7.3.
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Tabla 11.6.8.1.- Parametros para el diseio mecdnico de los tanques T-504 y T-505

P absoluta de operacién (atm) 1

P de disefio (atm) 2
E 0,85
S (atm) 1061,52
p fluido (kg/m?) 889,52

Tabla 11.6.8.2.- Espesor de la parte cilindrica, del cabezal y del fondo toriesférico de

los tanques T-504 y T-505
t cilindro (mm) 2,503
t cabezal (mm) 2,50>3
AP (atm) 0,51597
P para el espesor del fondo (atm) 2,5197
t fondo (mm) 2,503

Tabla 11.6.8.3.- Dimensiones de los tanques T-504 y T--505

h1 cabezal (m) 0,0105

h2 cabezal (m) 0,5791
h3 cabezal (m) 0,5896
V cabezal (m) 2,18
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h1 fondo (m) 0,0105
h2 fondo (m) 0,5791
h3 fondo (m) 0,5896
V fondo (m) 2,18
V total tanque (m?) 43,73
H total tanque (m) 7,18

Peso total de los tanques

Para calcular el peso de los tanques se ha seguido el procedimiento anterior,

los resultados se pueden observar en la Tabla 11.6.8.5.

Tabla 11.6.8.5.- Pesos de los tanques T-504 y T-505

p AlSI 304-L (kg/m?) 8030
P cilindro (Kg) 13622,57
P cabezal (Kg) 341,25
P fondo (Kg) 341,25
P vacio (Kg) 14305,07
P operacion (Kg) 49305,67
P agua (kg) 53670,07

Pagina 312 de 345



11. MANUAL DE CALCULO CaprolacTeam, Caprolactam Industries ‘/

11.6.9 TANQUE DE PROCESO O TANQUE ACUMULADOR (T-503)
Para evitar problemas de funcionamiento en la escamadora, o no perder la

caprolactama en caso de que éste se averie, se disefia un tanque acumulador (T-503).

11.6.9.1 Disefio funcional

Sabiendo el caudal volumétrico (6,3 m3/h), se calcula el volumen de los
tanques teniendo en cuenta que el tiempo de residencia del fluido en el tanque sera

de 8 horas.

Vit = Q1 * tresidencia(E€c.11.6.9.1)

Substituyendo se obtiene un volumen util de 50,4 m°.

De forma general, se suele considerar que la altura del reactor sea unas 2
veces mas grande que el didmetro del reactor. Partiendo de esta suposicién, y
resolviendo el sistema de ecuaciones formado pos las ecuaciones 11.6.9.1 y 11.6.9.3,

se encuentra el valor del diametro interno y la altura del tanque.

Hcitinaro = 2 * Deitindaro (EC- 11.6.9. 2)

T

Vcilindro = Z : Dcilindro2 : Hcilindro = 50,4 m3(EC- 11.6.9. 3)

Se obtiene de esta manera una altura del cilindro de 6,36 m y didmetro de

3,12 m.
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Los tanques de acumulacién tendran un cabezal semiesférico y un fondo
plano. Como se conoce el didmetro del tanque, y este serd igual al del cabezal, se

puede calcular el volumen de este:

2 2
Veabezai = 3 Terd = 3 - (3,12/2)® =7,95m3(Ec.11.6.9.4)

De esta forma, el volumen total del tanque sera:

Vianque = Veitinaro + Veavezar = 50,4 + 7,95 = 58,35 m*(Ec.11.6.9.5)

Por otra banda, asumiendo que la proporcién de la altura del cabezal con el
diametro del tanque debe ser la mitad, el cabezal tendrd una altura de 1,56 metros.

Como consecuencia, la altura total del tanque sera:

htanque = heavezal + Reitinaro = 1,56 m + 6,36 m = 7,92 m(Ec.11.6.9.6)

En la Tabla 11.6.9.1., se pueden observar los voliumenes vy alturas del cabezal,

parte cilindrica y tanque.
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Tabla 11.6.9.1.- Resultados del disefo funcional del T-503

H cilindro (m) 6,36
D tanque (m) 3,12
V cabezal (m) 7,95
V tanque (m) 58,35
H cabezal (m) 1,56
H tanque (m) 7,92

11.6.9.2 Disefio mecdanico

Se ha seguido el mismo procedimiento que en el apartado anterior para

determinar los espesores que se pueden observar en la Tabla 11.6.8.2.

Tabla 11.6.8.2.- Resultados del disefio mecdnico del T-503

P operacidn (atm) 1
P disefio (atm) 2

E 0,85

S (atm) 1061,52

p fluido (kg/m?) 1110,4

AP (atm) 0,6830

P para el espesor (atm) 2,6830
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t cilindro (mm) 2,512>3

t cabezal (mm) 2,503

t fondo (mm) 8

11.6.9.3 Peso del tanque

Se calcula el peso del tanque de la misma manera que en el apartado

11.1.2.10.; los resultados se pueden observar en la Tabla 11.6.8.3.

Tabla 11.6.8.3.- Pesos de los tanques T-503

p AISI 304-L (kg/m?) 8030

P cilindro (Kg) 15017,53
P cabezal (Kg) 369,06
P fondo (Kg) 491,14

P vacio (Kg) 15877,73

P operacion (Kg) 71841,89

P agua (kg) 66277,73

11.6.9.4 Aislante

El tanque requiere aislante, ya que el fluido de proceso se encuentra a una
temperatura de 802C. Igual que en casos anteriores, se utilizara lana de roca, y para
disefiarlo se utilizard el programa calorcol. En la Figura 11.6.8.1, se muestra una

captura de los resultados.
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11.7 INTERCAMBIADORES DE CALOR

La presente planta de produccidon opera a distintas temperaturas en cada una de las
areas y en cada uno de los equipos. Asi pues se debe velar para conseguir alcanzar las
temperaturas adecuadas en cada uno de los equipos, para ello se hace uso de
diferentes aparatos, entre ellos se encuentran los intercambiadores de calor. Estos
pueden dividirse en una gran sub conjunto con diferentes caracteristicas.

Dependiendo de la funcién que desempeiie cada intercambiador de calor tendra una
morfologia u otra, de este modo se engloban en este apartado los intercambiadores
kettle reboiler, condensador o intercambiador estandar de carcasa y tubos.

Asi pues, se muestra a continuacién los calculos efectuados para el disefio y
dimensionamiento de este conjunto de equipos.

Para realizar los cdlculos se ha hecho uso del programa Aspen Exchanger, este permite
el disefio de todo tipo de intercambiadores mediante la introduccidon de algunos
pardmetros clave, que son necesarios para el dimensionamiento del equipo.

Este conjunto de pardmetros se detallan a continuacidn:

-Composicion de los fluidos

-Caudal masico de los fluidos

-Temperatura de entrada y salida de cada uno de los fluidos.

-Estado fisico de los fluidos en la entrada y la salida (Fraccion de vapor).
-Presion de los fluidos.

-Energia intercambiada.

Mediante la introduccién de estos parametros el presente programa puede realizar
una estimacion del tipo de intercambiador que se estd tratando, es decir, si pertenece
a un condensador, un intercambiador estandar sin cambio de fase o un evaporador
tipo kettle reboiler. Mediante los parametros introducidos el programa efectua el
calculo del disefio. Pero, cabe destacar que no es necesario introducir todo el conjunto
de datos, ya que cabe la posibilidad de dejar uno de ellos jsin introducir de manera
qgue el programa ejecuta una serie de operaciones para optimizar el pardmetro
resultante. De este modo el programa otorga una cierta libertad a la hora de introducir
los parametros.

El programa cuenta con una serie de herramientas que hacen posible la estimacién del
disefio mecdnico, entre estas utilidades se encuentra la posibilidad de especificar el
tipo de intercambiador, en el presente proyecto se han utilizado los siguientes tipos de
intercambiadores:

-Intercambiador de carcasa y tubos: Empleado en los casos que es necesario un
intercambio de calor sencillo y condensaciones.
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-Kettle-Reboiler: Indicado en procesos donde la mezcla experimenta un cambio de
liqguido a gas y el fluido calefactor de vapor saturado a liquido, o bien conservando este
ultimo el estado en el caso de tratarse de vapor sobrecalentado.

-Intercambiadores aéro-refrigerante: Utilizado en intercambios de calor entre el aire
atmosférico y el fluido refrigerante. Donde el aire presenta la funcién de absorber
parte del calor que porta el fluido refrigerante.

FLUIDOS DE SERVICIO EMPLEADOS

Seguidamente se enumeran los diferentes fluidos empleados para efectuar los
intercambios de calor a lo largo de la planta:

- Agua de torre: El agua de refrigeracién de torre, proviene de la torre de refrigeracion
tal y como indica su nombre, este tipo de agua es enfriada mediante el intercambio de
calor con el aire atmosférico, permitiendo de este modo un salto térmico de 15°C
desde 45°C hasta 30°C.

- Agua de chiller: Este tipo de refrigerante proviene de los equipos de frio chiller, los
cuales a diferencia de la torre de refrigeracion permiten trabajar por debajo de la
temperatura ambiente. De esta manera se consigue en estos equipos un salto térmico
de 159C, que va desde los 309C hasta los 15°C.

- Vapor de turbina: Este tipo de vapor se consigue mediante la absorciéon del calor
generado en las reacciones quimicas. El calor desprendido es absorbido por el agua
gue se encuentra sobresaturada en estado liquido a elevadas temperaturas y
presiones. Una vez captado el suficiente calor el fluido cambia de estado liquido a
estado vapor saturado, este vapor a altas presiones se hace pasar por una turbina
donde se da una considerable caida de presiéon que hace girar la turbina, el giro de esta
produce electricidad. Cabe destacar que en la planta de produccién de caprolactama
no se encuentra ninguna turbina de vapor.

- Vapor de caldera: Este tipo de fluido calefactor se encuentra a una temperatura de
1609C y 6,2 bares de presién. No experimenta ningln salto térmico, Unicamente cede
el calor latente al pasar de vapor a liquido.

- Caldera de Therminol-55: Este fluido experimenta un salto térmico de 102C desde los
3002C hasta los 290°C. La razén por la que se emplea este fluido reside en su alta
resistencia al cambio de fase, de modo que es capaz de intercambiar calor en estado
liquido a altas temperaturas, por lo que no es necesario aumentar la presién para
asegurar el estado liquido y es factible operar a presion ambiental.
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Diseino de los intercambiadores mediante Aspen Exchanger

Para llevar a cabo el disefio de los intercambiadores mediante este software,
es necesario seguir los pasos que se detallan a continuacién, primeramente es
necesario introducir las fracciones masicas, molares o caudales de uno de los
componentes de la mezcla. Los datos pertenecientes al fluido caliente se introducen

en un apartado diferente al del fluido frio.

Tabla 11.7.1 composicion de los corrientes
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Hat Stream Propertie —
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Cold Stream Comy Bl i - : sz ol

{:I Cold Stream Propertie BENZEME 01597129 CEHE —
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&7 Program Options WATER 0000000000395 | H20
=3 Results THERMINDOL-55 ] THERMES
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{:I Result Summary |
-1 Themal / Hydraulic Sum | |B

-1 Mechanical Summary =
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8

'

10|

1
=

Search Databank... Delete Row

En la figura anterior se muestra la interfaz de trabajo que presenta el
programa Aspen Exchanger, asi como la manera en la que se han de colocar los
diferentes compuestos de la corriente fria. Tal y como se observa la introduccién de los

datos puede ser en forma de porcentaje, de fraccién o de caudal masico.
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Una vez introducidos los datos de la corriente fria y caliente el proceso de
simulaciéon sigue en la carpeta process data, donde se deben especificar las
temperaturas de entrada y salida de cada uno de los corrientes, los caudales mdsicos y

las presiones, entre otras opciones.

Este conjunto de valores se muestran en la siguiente figura, donde se observa

como el software ofrece de forma automatica una caida de presion estandar.

Tabla 11.7.2 composicion de los corrientes

2. File Edit Run Tools View Window Help
=y = =l =1 - = = k?
| Process Data j e | |Hysps EuraSl | 621 | <= & | N
a ShelliTube ' Process Data ]
L——_Ia Input
=3 Prablem Definition Hot Stream [1] Cold Stream [2]
-[B] Headings/Femarks Tube Side Shell Side
(B spplication Options Fluid narme |Therminn|-55 |51 ]
=43 Fraperty Data In Out In Out
Hot Shieam Composit tazs flow rate [total)
—[B] Hot Stream Fropertie kath = vz
-[B] Cold Stream Compas Ternperature |E j |3u|j |2gu |95,3 |24?,22
—[B] Cold Stream Propertie \'anor mass frachon
=-{_ Exchanger Geometry R |D |El |D |D'84'EE"_"‘48
F-_] Construction 5 pecificatio Operating pressure [absolute) |bar ﬂ |1 01325 |D,SD3‘| 2 |D,.‘-"B |D,8524
B-_] Program Options o .
Ela Fresuls Pressure at liquid suface in column
-0 Input Summary
{:l Riesult Surmary Heat exchanged kcallh -
{:I Thernal / Hydraulic Sum | Adjust if aver-specified |Heat laad j |Heat laad ﬂ
{:l Mechanical Surmmary
& (] Caleulation Detals Estimated pressure diop |bar ﬂ |D‘1 1013 01076
Allawable pressure drop |bar j |D,1 13 016
Fauling resistance |m2"h"l:.fkc:a|j |U i

Como anteriormente ya se ha mencionado, no es necesario introducir todos
los datos que se muestran en las celdas, ya que algunos los estima de forma
automatica y otros los puede calcular mediante las relaciones existentes entre los

otros valores ya introducidos.
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En el caso que se muestra en la figura se observa como el calor intercambiado
y el caudal masico del fluido calefactor no han sido introducidos, ya que el programa
los calculara de forma automatica gracias a las relaciones y propiedades fisicas que

presentan los demds componentes del sistema.

Una vez introducidos los datos de los diferentes componentes que circulan a
través de los intercambiadores, se especifican las caracteristicas que deben presentar
los equipos, tales como la zona por donde deben circular los fluidos, si por tubos o
carcasa, las especificaciones referentes a los cambios de estado de las diferentes

corrientes y el modo de calculo a seguir.

Tabla 11.7.3 composicion de los corrientes

2 File Edit Bun Tools View Window Help

EHE & E-GHEI CLHs BB D K?
| &pplication Options j = | |Hysys EuraSl = | 827 | 4= L ¥ | N
Ia Shell&Tube ' Application Options ]
Ea Input
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----- Headings/Remarks . -
..... Calculation mode |DESIgn j
----- Process Data Location of hat fluid |'|'u|JE cide j
E-4=3 Property Data L .
_____ Hot Shieam Composit Select geometry based on this dimensional standard gl -
----- Het Stream Propertie Caleulation Method |5tandard methad j
----- Cold Stream Compos
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-] Exchanger Geamnetry Hot Side
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[#-{_] Program Options Application |L|quu:|, no phass change ﬂ
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Cl Input Summarny
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-] Calculation Details
Application |Vapnrizatinn ﬂ
W aparizer type |Flooded evaporator or kettle |
Sirnulation calculation |55t defalt J
Thermosiphon circuit caloulation |55t defalt J
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El siguiente paso consiste en determinar el tipo de geometria que debe presentar el

intercambiado y el tipo de cabezales que conlleva.

En este caso se puede observar que se trata de un intercambiador tipo kettle reboiler

con, en posicion horizontal. Los grosores y de mas caracteristicas estdn marcadas por

defecto del programa, aunque existe la posibilidad de modificarlas en el caso de que

sea necesario.

En la siguiente figura se muestra la interfaz que exhibe el software para realizar este

fin.

Tabla 11.7.4 composicion de los corrientes
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"E" zhell flowe direction (inlet nozzle location) |53[ default J
Double pipe or hairpin urit shell pitch | |mm J
Tubezide inlet at front head |Set default J
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Overall flow for multiple shells |Set default J
Ind] )] Thickness zeNies parallel

Shells) om v | | | | |

Front head ’E‘ ’— ’—

Rear head ,El ,— ’—

Kettle |mm ﬂ | |
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Por ultimo pero no menos importante se deben detallar los materiales de
construccion empleados en el diseifio del intercambiador. El programa incorpora por

defecto una serie de materiales extraidos de la base de datos ASME.

De modo que en funciéon de las necesidades, ya sea por corrosidn, peso,
resistencia o Unicamente por aspectos econdmicos se escoge un tipo de material u

otro de entre los que ofrece el programa.
A continuacién se expone una figura ilustrativa del programa.

Tabla 11.7.5 composicion de los corrientes

% File Edit Run Tools View Window Help
DEzE & e &EQ | FhSTE PE K?
| Materials of Corstruction j e | |Hysys EuoSl > |87 | 4= << » | N

a:ge:l&Tube + Wessel Materials l ' Cladding/Gasket Materials] + Tube Ploperties]
E- nput

=4 Problem Definition

----- Headings/Femarks : )
..... Application Options Cylinder - hat side |Carbion Steel ~||1
----- Pracess Data Cylinder - cold side [55 304 =
=45 Property Data
..... Hot Stream Composit Tubeshest |Carbon Steel j |1
""" Hot Stream Propertie | Double tubesheet (inner) | J |D
----- Cold Stream Compos
----- Cold Stream Propertie Baffles |SS 304l ﬂ |?
=3 Erchanger Geometry Tubes [Carban Steel ||
----- Geometry Summary
----- Shell/Heads/Flange:

Component M atenal Designator

""" Baffles/Supparts Databank Search |
----- Bundle Layout
----- Mozzles
----- Themaosiphon Piping
B4 Construction S pecificatio
B atoiios of Cons
i..[B] Design Specification:
#-{_] Program Options
=44 Results
B Input Summary
D Reszult Summary
D Thermal / Hydraulic Sum
& Mecharical Summary
D Calculation Details

Pagina 323 de 345



11. MANUAL DE CALCULO

CaprolacTeam, Caprolactam Industries

Una vez introducidos todos los datos y parametros necesarios, se procede a la
simulacién del disefio, para ello se puede pulsar la tecla F5 o desplazarse hasta el
simbolo run que se muestra en la barra de herramientas en la parte superior de la
pantalla. De este modo si todos los parametros han sido introducidos de forma

correcta y siguiendo las leyes fisicas el programa convergirad otorgando una solucién.

El programa tiene en cuenta dos parametros fundamentales en el proceso de
optimizacidn, estos son el drea y el coste, de este modo, ddndole prioridad al coste se

han simulado las diferentes posibilidades que ofrece el programa.

De manera que siguiendo este método operacional se consiguen una serie de
datos que son de gran interés para determinar la fiabilidad del resultado obtenido, asi
como los suficientes datos como para empezar el disefio fisico del reactor en caso de

que sea de interés.

Este conjunto de datos se muestran en las dos figuras siguientes.

2 File Edit Run Tools

Tabla 11.7.6 composicion de los corrientes.
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-[B] Process Data 4
=3 Properly Data ) 5[ Design PERFORMANCE OF ONE UNIT
Hat Stream EUmDU.SIt E Shell Side Tube Side Heat Transfer Parameters
B Het Stieam Propettie | | 2| b, oos Data In Out In Out Total heat load kealth 4080935
:: EE: gt:::; Efgg";i 8| Total flow kath 20797 533356 Eff. MTD/ 1 pass MTD T B151 /6249
-3 Exchanger Geometry 9 \u".ap.or kaih 1] 20797 1] 1] Actual/Reqd area ratio - fouled/clean 172 /172
"l Geomety Summeny 10| Liquid koth 20797 ] 593356 593956 )
B ShellHeads/Flange: 11| Moncondenzable kaih 0 1] Coef /Resist.  kcal/bné C) it h CAkcal 4
1 12| Cond./Evap. 20797 0 Overall fouled 9558.1 000105
Bl Tubes 13| Temperature ‘T %mE 24721 300 290 Overall clean 55,1 0,00105
Bl Baffles/Supports 14| Dew /Bubble point T Tube side film 1552,7 000063 59,97
B Bundie Layout 15| Quality il 1 il 0 Tube side fouling i i
~[B] Nozeles ) 16| Pressure (abs) bar 076 067705 10135 091316 Tube wal 162188 000005 589
& an;’[‘i?;:'g;zgﬂﬂg 17| DetaPalowsale  ba 016 008295 01013 010003 | Outside foulng 0 0
' 18| Velacily mis 253 8,14 216 214 Dutside film 2797.4 000036 3414
M aterials of Constuc 19
=0 g?:;lg;pig::lhcatmn: 20 Liquid Properties Shell Side Pressure Drop bar 4
553 Fresuls 21| Density ka/mé 933,36 670,25 EB78.77 Inlet nozzle 0,00323 584
T 22| Wiscosity cp 2843 0.4262 0.4343 Inlet space <fow 0 0
-3 Input Summary 23| Specificheat  kl/kak] 2006 2595 286 Baffle flow 0,03401 GOE
= @ Riesut Summary 24 Therm cond.  WimK] 01422 00356 00958 Bafile window 1] ]
% \v\u"a.ml.ngs. i Message 26| Surface tension dynes/cm HE Outlet space <flow 0 0
&) Optimization Path 26| Molecular weight 105,59 320 320 Dutlet nozzle 0.01884 3357
B Recap of Designs 27| Vapor P i Intemediat |
% TEMA Shest DI':II roperues NlEme: |_a £ nozZzle
B Overall Summary 28| Dengity kgdm* 1.65 Tube Side Pressure Drop bar 4
N 29| Viscosity op 00105 Inlet nozzle 0.00881 88
-0 Themal / Hydaulie Sum | | o0 ¢ ciic heat ki) 1574 Entering tub 001031 109
-] Mechanical Summary FES I 2 y MUeMng 1Lhes y .
X . | Therm. cond. Wi K] 00258 Inzide tubes 007108 .02
-] Calculation Details 27| Medacnlze waiakt 1N ne (ot ke 1 AnAnA Az
4 1 [3
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Tabla 11.7.7 composicion de los corrientes

% File Edit Run Tools View Window Help
NEE & BE- GBS SRS FE B %
|—% Owverall Summary ﬂ H2 | |Hysps EuroSl w821 | &2 ¥ | N»
K SheldTube Il Therm. cond. AT T IR Thside tubes TO7T 7T
B3 Input 32| Molecular weight 108,06 Eiting tubes 0,00404 403
21429 Problem D efirition 33| Two-Phase Properties Outlet nozzle 0,00545 545
Headings/Remarks 34| Latent heat keallkg 11951 Intermediate nozzle
Application Options 35
(B Frocess Data 36( Heat Transfer Parameters VYelocity / Rho™v2 s ki &)
5143 Property Data 37| Reynolds No. vapor 2159439 Shell nozzle inlet 0.E5 393
Het Stieam Compast 38| Reynolds Na. liquid 79283 504918 494801 Shell bundle Xfow 253 814
Het Stieam Propertie | | 9| Prandtl No. vapar 0.8 Shell baffle window
Cold Stream Compos 40| Prandt Mo, liquid 40,18 12.9 1285 Shell nozzle outlet 86,2 5030
Cold Stream Propertic 41| Heat Load kcalth kealth Shell nozzle interm
-3 Exchanger Geomety 42| Wapar only 34369 1 s kagdm <]
Geametry Summary 43| 2-Phase vapor 209559 0 Tube nozzle inlet 169 1906
Shel/Heads/Flange: 44| Latent heat 2383735 1] Tubes 216 214
Tubes 45| 2-Phase liquid 1136342 0 Tube nozzle outlet 167 1883
Baffles/Supports 4E| Liguid anly 315573 4080936 Tube nozzle interm
Bundle Layout 4
Mozzles 43| Tubes Baffles MNozzles: [No./0D)
Thermosiphon Piping 43| Type Plair Tupe Unbaffled Shell Side  Tube Side
-9 Constuction Specificatio 50| ID/OD Tm 1483/ 19.08 Murnber i} Inlet mm 1/ 884 1 /32385
Waterials of Comstrue | | 31| Lenath act/eff mo 135 / 1.2885 Cutf%d) Outlet 14 2134 1 /32385
Design Specification: | | 52| Tube passes 2 Cut rientation Other 1 /21908 /
&1 Program Dptiorss B3| TubeMa E58 Spacing: cic mm Impingement protection None
23 Results B4 Tube pattern a0 Spacing at inlet i
L Input Summary 55| Tube pitch mm 238 Spacing at outlet mm
4= Resul Summary 36| Insert Hane
B Wamings & Message 57| Vibration problem Zoszible / Yes Rha'2 violation Mo

B Optimization Path

B} Overall Summary
B-_] Thermal / Hydraulic Sur
& Mechanical Summary

B Caleulation Details

Todo el conjunto de intercambiadores que se encuentran en la planta han sido

disefiados mediante este método operacional. Presentando sus caracteristicas en cada

una de sus respectivas hojas de especificaciones.
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11.8. TUBERIAS
En este proyecto, los calculos en lo que se refiere a tuberias se limitan a la
determinacion del didametro de estas. A continuacidn se explica el procedimiento de

calculo seguido.

11.8.1. Calculo del diametro interno de la tuberia
El didmetro interno de una tuberia se puede determinar segun la ecuacidn
siguiente, ya que la seccién de esta es circular.
Q-4

Dint = 77,'_ (ec 11.8.1. 1)

<

Todos los parametros de los que depende el didmetro estan fijados excepto la
velocidad de circulacién del fluido. Esta velocidad se ha determinado utilizando los
datos bibliograficos de velocidades tipicas que se observan en las tablas 11.8.1-3 [Rules

of thumb].

Tabla 11.8.1.1. Velocidades tipicas de circulacion de circulacion de fluidos ().

Service Velocity, ft./sec.
Average liquid process 4-6.5

Pump suction (except boiling) 1-5

Pump suction (bailing) 0.5-3

Boiler feed water {disch., pressure) 4-8

Drain tines 1.5-4

Liquid to rebailer [no pump) 2-7
Vapor-liquid mixture out reboiler 15-30

Vapor to condenser 15-80

Gravity separator flows 0.5-1.5
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Tabla 11.8.1.2. Velocidades tipicas de circulacion de circulacion de fluidos (1)

Typical Design Vapor Velocities* (ft./sec.)

Fluid

="

Saturated Vapor
0 to 50 psig
Gas or Superheated Vapor
0 to 10 psig
11 to 100 psig
101 to 900 psig

30-115

50-140
40-115
30-85

Line Sizes

g-12" 214"

50-125 60-145
a0-190 110-250
75-165 §95-225
60=150 85-165

Tabla 11.8.1.3 Velocidades tipicas de circulacion de circulacion de fluidos (111).

Service/Application

Forced draft ducts

Induced-draft flues and breeching

Chimneys and stacks
Water lines {max.)
High pressure steam lines
Low pressure steam lines
Vacuum steam lines
Compressed air lines
Refrigerant vapor lines
High pressure
Low pressure
Refrigerant liquid
Brine lines
Venlilating ducts
Register grilles

Velocity, ft./min.

2.500-3,500
2,000-3,000
2,000
600
10,000
12,000-15,000
25,000
2,000

1,000-3,000
2,000-5,000
200
400
1,200-3,000
500

Una vez determinado el diametro de la cafieria se ha estandarizado segun los

valores de los diametros comerciales. En la tabla 11.8.1.4. se incluyen los didmetros

comerciales en pulgadas y su equivalencia al sistema métrico (mm).
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Tabla 11.8.1.4. Diametros comerciales de tuberias en pulgadas y mm.

Tamafo Tamaio Tamano Tamado Tamaho Tamaio
esténdar métrice DN esténdar métrico DN estindar  métrico DN
tradicional (pulg)  (mm) tradicional (pulg) (mum) tradicional (pulg)  (mm)
7 6 6 150 30 750
Va 8 8 200 32 800
% 10 10 250 36 900
Y 15 12 300 40 1000
Ya 20 14 350 42 1100
1 25 16 400 48 1200
1 Ya 32 18 450 54 1400
1% 40 20 S00 60 1500
2 50 22 550 64 1600
2% 65 24 600 72 1800
3 80 26 650 80 2000
4 100 28 700 88 2200

Cabe que comentar que se ha tenido en cuenta también el efecto de esta
estandarizacion en la velocidad de circulacién del fluido. Por ello, se ha recalculado la
nueva velocidad de circulacion y se ha comprobado que esta se encuentra dentro de

los valores bibliograficos.

11.8.2 Aislamiento térmico

En lo referente al aislamiento de tuberias, se ha decidido trabajar con lana de

roca para conducciones que transporten fluidos calientes y Armaflex para los frios.

La determinacién del espesor del aislamiento en el caso de la lana de roca se
ha realizado con el programa Insulan de la empresa Calorcol S.A., al igual que en el

caso de aislamiento de equipos.

Por otro lado, cuando se tren el caso de trabajar con fluidos a baja
temperatura, el espesor de Armaflex se ha determinado a través del software ArmWin
SA proporcionado por la empresa Armacell. La figura 11.8.2.1. muestra una captura de

este programa.
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Seleccione las opciones en las cuales deben basarse sus calculos

Area de Aplicacién | Refrigeracion y Climatizacion El

Pragicto N 7
'E io calcular el del aislamiento [ v |
Opcisn | Es necesario calcular el espesor del aislamiento

Objeto i'Tuben’a : |
fluido “ﬂg

i Temperatura de superficie exterior |z]

Calcular...

Tipo de tuberiz  Tubos de acero B

Introduzca los valores en los cuales deben basarse sus calculos ...

» Utilice , (coma) como separador de decimales
» NO utilice separador de miles

Temperatura superficial ‘ i°C

N
Temperatura ambiente i°C » Introduzca el valer manualmente o sele?c-ié_rglé;ETis-{é_E’
Temperatura interior eC
Didmetro exterior ‘ Emm [ Introduzca el valor manualmente o selecciénelo en la lista E]
Cosficlente superficial de ‘ W/(mz - K) | Introduzca el valor manualmente o selecciénelo en la lista [ZI
transmisién de calor. L
Coeficiente superficial de T
transmisién de calor W/(m2 - K) | Medio liquido [1000] E’
interior

@armacell

.engineered foams

Figura 11.8.2.1. ArmWin AS. Cadlculo del espesor de Armaflex.
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11.9. EQUIPOS DE IMPULSION DE FLUIDOS

11.9.1. Bombas

11.9.1.1. Determinacion de la potencia

La potencia requerida de una bomba se determina mediante el balance de

energia o ecuacion de Bernoulli, por el cual:
EPresién + EPotencial + Ecinética - Pbomba + Friccion =0 (ec. 11.9.1. 1-)

Wi —vi)

MW Y F=0(ec.11.9.1.2.)

m
;'(PZ_P1)+ m-g-(zz—2z)+ m-

Trabajando en unidades de masa (J/kg, o lo que es lo mismo m?/s?) y aislando
el parametro correspondiente al trabajo de la bomba (W), se obtiene la expresion

siguiente:

P, —P. 1
W:( zp 1)+g-Az+2—o<(v22—U12)+EF(€'C-11-9-1-2-)

Donde los subindices 1 y 2 corresponden al inicio y fin del tramo estudiado.

Los demads pardmetros hacen referencia a:

V1 Y v, son las velocidades del fluido en los puntos 1y 2 respectivamente. La
velocidad de circulacion por tuberia se considera constante e igual a 1,5 m/s, por lo

gue este parametro no tendria efecto en el calculo de la potencia.
g es la fuerza de la gravedad (9,81 m/s?).
p es la densidad del fluido en circulacion (kg/ms).

& es una constante que depende del tipo de flujo. Esta contante toma el valor
de 1 en régimen turbulento y 0,5 en régimen laminar. Asi pues, dado que todas las
tuberias operan en régimen turbulento, esta constante tendra siempre un valor de 1

en los cdlculos realizados.
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P; o P, son las presiones del fluido de en los puntos 1y 2 (Pa).

Az = z, -z, es la diferencia de alturas entre el punto 1 y el punto 2 de
tuberias, que a su vez es también la altura a la que debe impulsar la bomba el fluido

(m).

). F corresponde a las pérdidas de carga por friccion totales (J/kg) entre los

puntos 1y 2 de la cafieria. Estas pérdidas se determinan como:

Z F= Z Ftramo recto + z Faccidentes (ec. 11.9.1. 3-)

Para tramos rectos, las pérdidas calculan segun la ecuacién:

L 2
YFiramorecto =2 f 3+ v* (e€.11.9.1.4.)

Donde:
L es la longitud de tuberia del tramo recto (m).
D es el didametro interno de tuberia (m).
v es la velocidad a la que circula el fluido por el interior de tuberia (m/s).
f es el factor de friccién de Fanning (adimensional).

El factor de friccion de Fanning se ha determinado gracias al diagrama de

Moody (figura 11.9.1.1.).
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)

01 NIRRT TR
0.09 (-\Laminar Critical Transition — =i
" flow —{zone T{7zone [y,
0.08 el Sa Complete turbulence, rough pipes
0.07 N LT 0.05
- s 0.04
0.06 [-HH\ = kY
\ ~
mans \1 ==z ~ 0.03
0.05 = N
\ NN c 0.02
SEIILCS = 2 & 0.015
0.04 FHHR A R~ H
2\ NS A < 0.01
%XEM NS 0008 S
o N " 5 > Z
I 003 “i\ N e poc il
£ N 0.004 3
WEEE - )
0.025 * YHH g
\ N 0.002 .2
] Nh = 2
0.02 I\ T N — = 0.001 &
Roughoessje [TL -1 . 0.0008
- ™~ 0.0006
Material ft mm N e — Sk
0.015| Glass, plastic 0 0 | ~ 3 0.0004
Concrete 0.003-0.03 09-9 (i N = S0
Wood stave 0.0016 05 ||| Smooth pipes N 3 0.0002
Rubber, smoothed 0.000033 0.01 | q T~~~ N
Copper or brass tubing 0000005 0.0015 | ] < 0.0001
Cast iron 0.00085 0.26 ! T >
0.01 | Galvanized iron 0.0005 0.15 q = SrE 0.00005
2 Wrought iron 0.00015 0.046 TN €/D = 0.000005 3
0.009 | Stainless steel 0.000007 0.002 I N h
Commercial steel 0.00015 0.045 'D =0.000001 =
(10000 . JL OO 8 T S O O O Y W T B S W T | St~ [ 0.00001
1

1
103 20103 456 8 10+ 201093 456 81095 21053 4 56 8106 21093 456 8197 20103 456 8 (8

Reynolds number Re

Figura 11.9.1.1 Diagrama de Moody.

Es importante comentar que el pardmetro f de esta grafica no se corresponde
con el factor de fanning sino con el factor Darcy, que estd relacionado con el anterior

como:

ffanning = % (ec.11.9.1.5.)

Asi pues, de acuerdo con el diagrama, el factor de friccion depende del
Reynolds (Re) y la rugosidad relativa (¢/D), que corresponde a la rugosidad del
material entre didmetro de la tuberia. Este diagrama representa la evolucién del factor

de friccion de Darcy. Estos dos factores de friccién estdn relacionados de la siguiente

manera:
También cabe comentar que la ecuacién mediante la cual se determina el
Reynolds es:
p-v-D
Re = T (ec.11.9.1.6.)
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Por otro lado, salvo casos excepcionales, las pérdidas de carga por accidentes
sélo se pueden determinar de forma experimental, y puesto que son debidas a una
disipacion de energia motivada por las turbulencias, pueden expresarse en funcién de
la altura cinética corregida mediante un coeficiente empirico K. De este modo, la

ecuacion correspondiente a las pérdidas por accidentes es la siguiente:
12
Foccidente = K - > (ec.11.9.1.7.)
El coeficiente K es adimensional y depende del tipo de singularidad y de la
velocidad media en el interior de la tuberia. En la practica y para cédlculos rapidos que
no precisen de gran exactitud, se suelen adoptar los valores aproximados de K que se

incluyen en la tabla 11.9.1.1.

Tabla 11.9.1.1. Valores aproximados de K.

ACCESORIO K ACCESORIO K
Vdlvula de compuerta Valvula de bola
abierta 0,17 Abierta 0,04
3/4 abierta 0,9 cerrada 52 0,05
1/2 abierta 4,5 cerrada 102 0,29
Valvula de asiento cerrada 209 1,56
abierta 9 Vialvula de mariposa
1/2 abierta 36 Abierta 0,15
1/4 abierta 112 cerrada 52 0,24
Vilvula de diafragma cerrada 109 0,52
abierta 2,3 cerrada 20¢ 1,54
3/4 abierta 2,6 Valvula de retencion
1/4 abierta 21 De bola (abierta) 70
Entradas T estandar
Encafionadas 0,78 con bifurcacién cerrada 0,4
redondeada 0,04 divisidon de caudal 1
Salidas Codo
Encanonadas 1 902 standard 0,75
redondeada 1 452 standard 0,35
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Una vez determinadas las pérdidas por friccidn, se puede realizar el célculo de
la carga necesaria de la bomba (W). De este modo, la potencia tedrica en vatios (W)

corresponde a:

Pteérica =w-m (ec. 11.9.1. 8)

Donde m es el caudal masico de trabajo de la bomba (Kg/s).

No obstante, al tratarse de maquinas reales, las bombas no son capaces de
transformar la totalidad de la energia que se les proporciona ya una parte de la energia
se disipa en forma de calor, por friccidn, etc. Asi pues, se ha de aplicarse un factor de
rendimiento para corregir estas pérdidas. El rendimiento (n) de este tipo de equipos
acostumbra a ser del 70%, por lo que la potencia real de la bomba debera ser:

Pteérica (W) — Pteo’rica (W)
0,70

Preg (W) = (ec.11.9.1.9.)

11.9.1.2. Determinacion del NPSH de la bomba

Por otro lado, también es importante calcular el NPSH de la bomba (Net
Positive Suction Head o Altura Neta Positiva en Aspiracién). Este pardmetro es la
diferencia, en cualquier punto de un circuito hidraulico, entre la presidn en ese puntoy

la presién de vapor del liquido en ese punto.

Siempre se debe mantener el NPSHgisponibie de la bomba por encima del
NPSH equerido (Valor minimo). Si la carga fuese menor que este, o lo que es lo mismo,
menor que la presién de vapor de nuestro fluido, parte del liquido se evaporaria,
dando lugar al fendmeno de la cavitacion por el cual provoca ruido y dafios en el

equipo. EI NPSH disponible se determina como:

PO - Pv
NPSHdisponible =

+ho — hy (ec.11.9.1.10.)
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Donde:
Poes la presion que actua sobre el liquido que se bombea (Pa).

P, es la presidn de vapor del fluido en circulacién, es decir, la presién a la cual

éste se halla en equilibrio con su vapor (Pa).
h, es el nivel de liquido por encima de la entrada de la bomba(m).
hs es la pérdida de carga de un fluido por la tuberia (m), y puede calcularse

segln la ecuacion:

‘UZ

2.9

(ec.11.9.1.11.)

S|~

hf = fDarcy :

Este calculo en algunos casos se ha realizado gracias a la herramienta
SIHIdeltaP que ofrece la empresa SIHI en su pdgina web. Este programa permite, de un
modo sencillo, determinar el NPSH disponible asi como la pérdida de carga que se
experimenta. El procedimiento a seguir ha sido, en primer lugar, introducir las
propiedades del fluido asi como los accidentes y los diferentes parametros de la

tuberia. En la figura 11.9.1.2. se observa una captura de esta herramienta:
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| 13-
SI H|de"'a'° Ayuda Contacto EIEI I]
? 4 h =
-
1. Seleccion del fluido 2. Calculo de las pérdidas de carga | | 3. Modelo de circuito
Caudal Dados del fluido
Densidad 0 kgm* =
0 mh - Viscosidad 0 cP -
[Vl
Codos Tensidn de vapor 0 kPa -
Variaciones de seccién
TRAMO DE TUBERIA DE ASPIRACION <2 [ TRAMO DE TUBERIA DE IMPULSION <2V [
3l Pérdida de carga - ‘1 Perdida de carga -
tE e total del tramo Bl m b total del tramo Ol m
Vilvulas de paso Didmetro nominal 0 mm - Didmetro nominal 0 mm -
Los nimeros deben ser escritos con puntos (.), no con comas (,)
Diafragma
r----1 r----a
1 1 1 1
Salida de tuberia 1 1 . - 1 1 . -
| | Arrastre un elemento aqui | | Arrastre un elemento aqui
1 1 1 1
Filtros | ! | !

____________

Elemento a medida

Figura 11.9.1.2. Captura SiHI?®"".

Por ultimo, también se requiere especificar la configuracién del circuito y las
presiones y alturas de aspiracién e impulsién. Una vez introducidos todos los factores,
el programa resuelve el sistema indicando el NPSH disponible y las pérdidas de carga

del sistema.

1. Seleccion del fluido 2. Célculo de las pérdidas de carga |3‘ Modelo de circuito \
Les nimeros deben ser escritos con puntes (.), ne con comas ()
Caudal
0 m¥h -
Pérdidas de carga en Pérdidas de carga en
aspiracion impulsién

0 m - 0 m -

Presidn de aspiracion

1013 mbar -

Presion de impulsion

1013 mbar -

Altura geométrica en aspiracion —— —— aAltura geométrica en impulsién

0 m - 0 m -

Resultados

Altura total 0 m -
Pérdida de carga 0 m - O
MNPSH disponible 101 m -

Figura 11.9.1.3. Captura SiHI"®"®.
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Por otro lado, el NPSH requerido es un parametro de disefio de la bomba que
depende de las caracteristicas de ésta, por lo que es un dato que debe proporcionar el
fabricante en sus curvas de operacion. Como valores de referencia, normalmente el
NPSH disponible debe estar 3 m por encima del requerido para bombas de menos de
100 m*/h y de 6 m para bombas de mayor capacidad [Coulson and Richardson, 2002]
Por ello, en la eleccion de las bombas de proceso, se han estudiado las curvas
caracteristicas del equipo o los datos de carga proporcionados por el fabricante,

seleccionando siempre aquellas bombas con un NPSH de interés.

11.9.1.3. Bombas de vacio

En el caso de las bombas de vacio se requiere un calculo especial para la
determinacién de la potencia. El primer pardmetro a calcular es la capacidad de vacio
(m?/h) que debera tener la bomba. Este caudal se puede determinar mediante la

siguiente ecuacion:

Vsistema ] Patm

Q= (ec.11.9.1.12.)

t vacio

Donde:

T es el tiempo de vacio (min). Este pardmetro puede ser de entre 3 y 10
minutos. En este caso, se ha decidido ser conservativo por lo que se ha tomado como

10 minutos, 0,17 horas.

Patm Y Pvacio SON la presion atmosférica y la presidn de vacio a la que se quiere

llegar (Pa), respectivamente.

Vistema €S el volumen total del sistema (m3), gue comprende todo los
elementos en los que se quiere hacer el vacio. En este caso, el proceso productivo

requiere condiciones de vacio en columnas, por lo que el volumen de vacio sera el
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volumen de la columna, el reboiler y el condensador, asi como el condensador total, el

tanque (en el que se rompe el posteriormente el vacio) y los conductos.

De este modo, se ha determinado el caudal de gas que debera evacuar cada
una de las bombas de vacio. Cabe comentar que conociendo este caudal también se ha

realizado dimensionamiento de estas tuberias.

En cuanto a la potencia que debera tener este tipo de maquinas, la férmula

utilizada ha sido la siguiente:

P—10_3P s'lPe 11.9.1.13
is =57 Fa nPa(ec. .9.1.13.)

Donde:

P; es la potencia de compresidn isotérmica (kW).
P, es la presion de atmosférica (mmHg (abs)).

P, es la presién de vacio deseada (mmHg (abs)).
S es la capacidad de succion (m3/h).

(103/27) es una constante de conversion.

No obstante, la energia que debe proporcionarse a este tipo de equipos debe
ser superior a la calculada ya que existen pérdidas por friccion que pueden representar
un 50-60% del trabajo proporcionado. Bibliograficamente se ha obtenido que el valor
optimo del rendimiento isotérmico es de entre el 25 y el 0,4%. De esto modo, se ha

asumido un rendimiento del 30%.

p, =i (ec.11.9.1.14.)
70,3
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11.10ESCAMADORA ES-501

11.10.1. Introduccion

Para concluir el proceso de purificacion se utiliza una escamadora, cuyo
objetivo consiste en obtener la caprolactama en forma de finas escamas soélidas, para

poder ser almacenada en silos.

Para que este proceso sea posible, es necesario unir las dos corrientes de
producto en una sola y enfriarlas deliberadamente, para que entren a una
temperatura suficientemente pequefia para que sea posible el proceso de escamacion
mediante este equipo. En todo caso, hay que tener en cuenta y hay que controlar que
la corriente del producto cumpla con la pureza minima del 99.5% en masa de

caprolactama.

11.10.2. Diseiio general de la escamadora E-501

En la bibliografia no se ha encontrado un procedimiento experimental para su
disefio detallado, por lo que se ha buscado una escamadora ya disefiada por alguna
empresa. Concretamente, se ha consultado el catdlogo (Ref. pag. web) y se ha

escogido una escamadora de rodillo.

Durante el proceso en continuo, una fina capa de producto liquido se adhiere
al exterior del cilindro en rotacién que posee la escamadora. El producto se solidifica
por contacto con la pared exterior del cilindro en rotacién, donde circula agua de
refrigeracidon procedente del drea de servicios. Una vez se ha completado una vuelta
del cilindro, el producto solidificado se retira por medio de una cuchilla rascadora,
permitiendo un mejor manejo en el almacenaje del producto en forma de copos o

escamas.

Para el disefio de la escamadora es necesario saber la capacidad maxima de
liquido que se puede procesar para escoger un modelo. Pero en este caso no se

encontré este parametro y se buscaron velocidades tipicas de giro de rodillo y un
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espesor de capa de liquido. A partir de estos parametros y las necesidades de

A continuacidon se presenta el disefio detallado de la escamadora en la

siguiente tabla.

Tabla 11.10.1. Especificaciones de corrientes de la escamadora ES-501

Modelo Drum flaker K-15/30
Longitud (m) 5
Altura (m) 2,5
Amplitud (m) 2,4
Tipo escamadora Rodillo
Diametro rodillo (m) 1,5
Longitud rodillo (m) 3
Velocidad giro (rpm) 20
Espesor capa (mm) 1
Qv (m3/h) 6,36
Necesidades 305
refrigeracion (kW)
Caudal refrigeracion 18730
(kg/h)
Potencia motor (kW) 7,5
Peso vacio (kg/h) 8800
Peso en operacion
(kg/h) 9500
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