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11. DISENO DE EQUIPOS DE PROCESO

Si bien existen varias normas que son de aplicacion, la Norma internacionalmente mas
reconocida y de uso mas comun, es la Seccion VIII Division 1 “Pressure Vessels” del Codigo
ASME (American Society of Mechanical Engineers). Esta norma cubre el disefio, la seleccion
de materiales, la fabricacion, la inspeccién, las pruebas, los criterios de aprobacién y la
documentacion resultante de las distintas etapas a cumplir.

El criterio de disefio utilizado por la Secc VIII div 1, establece que el espesor de pared de un
recipiente a presion, debera ser tal que las tensiones generadas por las presion, no deben exceder
el valor de la tension admisible del material. Con algunas excepciones, el minimo espesor
permitido para cuerpos y cabezales luego del formado e independientemente de la forma es 1/16
pulg (1.5 mm), excluido el espesor por corrosion.

Los recipientes serdn disefiados para las mas severas condiciones de presion y temperatura
previstas para las condiciones normales de operacion que le son requeridas. Consecuentemente,
la presion de disefio serd la maxima de trabajo admitida por el recipiente sin que se supere la
tension admisible del material en el punto més comprometido.

Para el disefio mecanico de los equipos se debe familiarizarse con los conceptos citados a

continuacion.

= Presion de operacion (Po) y Presion de Disefio (P)

La presion de operacidon, por un lado, es la presion de trabajo y es la presién manométrica a la
gue estara sometido un equipo en condiciones de operacién normal.

La presion de disefio, por otro lado, es el valor que debe utilizarse en las ecuaciones para el
célculo de las partes constitutivas de los recipientes sometidos a presion. La presion de disefio
se puede determinar mediante la ecuacion 11.0.1, que tiene en cuenta la presion hidrostatica que
ejerce el liquido, al cual se le afiade un 15 % del total por motivos de seguridad. La presién
hidrostatica se calcula segin la ecuacion 11.0.2 conociendo la densidad de la mezcla a la

temperatura de operacion y la altura del liquido.
P= (P,+ AP)- 1.15 (Ec. 11.0.1)
AP=p-g-h (Ec. 11.0.2)
También se suele usar la ecuacion 11.0.3 para el calculo de la presion de disefio.

P=11P, (Ec.11.0.3)
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= Temperatura de operacion (To) y temperatura de disefio (T)
Siguiendo los mismos criterios que para la presion, se calcula la temperatura de disefio con la
ecuacion 11.0.4, donde se le afiaden 20°C a la temperatura de operacion por motivos de

seguridad.
T=Ty+ 20°C (Ec. 11.0.4)

= Esfuerzo de Disefio de la Tension (S)
Es el valor maximo al que podemos someter un material, que forma parte de un recipiente a
presion, en condiciones normales de operacién. Su valor es aproximadamente el 25% del
esfuerzo ultimo a la tension del material en cuestién, que variara en funcion del material y la

temperatura, como se muestra en la tabla 11.0.1.

Tabla 11.0.1: Valores del esfuerzo de disefio para diferentes temperaturas segun el material.

Material Tensile Design stress at temperature “C (N/mm?)
strength
(N'mm’) 0w50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

Carbon steel

(semi-killed or

silicon killed) 360 135 125 115 105 95 85 80 70
Carbon-mangancse steel

(semi-killed or

silicon killed) 460 180 170 150 140 130 115 105 100
Carbon-molybdenum

steel, 0.5

per cent Mo 450 180 170 145 140 130 120 110 110
Low alloy steel

(Ni, Cr, Mo, V) 550 240 240 240 240 240 235 230 220 19 170
Stainless steel

18Cr/8Ni

unstabilised (304) 510 165 145 130 115 110 105 100 100 95 90
Stainless steel

18Cr/8Ni

Ti stabilised (321) 540 165 150 140 135 130 130 125 120 120 115
Stainless steel

18Cr/8Ni

Mo 21 per cent

(316)° 520 175 150 135 120 115 110 105 105 100 95

= Eficiencia de las Soldaduras (E)
Generalmente los equipos constan de varias laminas unidas por soldadura. Se puede definir la
eficiencia de las soldaduras como el grado de confiabilidad que se puede tener de ellas. En la
tabla 11.0.2 se muestran las eficiencias cada tipo de soldadura segtn el radiografiado.
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Tabla. 11.0.2: Valores de E.

Tipo de soldadura

Grado de examen radiografico

100 % Puntual MNo
Soldadura en “X” 1.00 0.85 0.70
Soldadura en “V" con fondo 0.90 0.80 0.65
Soldadura en "V" sin fondo -~ —- 0.60

Sobreespesor por corrosion, Cy
Se debe prever un sobreespesor suficiente para toda la vida dtil planificada para recipientes
sometidos a perdida de espesor por corrosion, erosion o abrasion mecanica.
El espesor, para la corrosion, no requiere ser igual en todas las partes del recipiente dependiendo
de zonas méas propensas. Normalmente este valor oscila entre 1 y 6 mm, en materiales como

acero al carbono se aumenta en 1/8 pulgadas, por ejemplo.

=  [actor M

El factor M es un factor adimensional que se aplica a las tapas toriesféricas de los recipientes y

es la relacion entre el radio esférico interior, L, y el radio interno, r.

Figura 11.0.1: Tapa toriesférica

Una vez estipulada la relacion entre L y r se extrae el valor de M de la tabla 11.0.3.
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Tabla. 11.0.3: Valores del Factor M.
VALORES DEL FACTOR “M™
L 100 1.25 130 1.75 2.00 225 250 275

M L00 .03 106 108 110 1.13 115 117

Lir 3.00 325 350 400 4350 500 550 6.00

1.36

=
3
—
3
wn
=
=
o0
=
a
[l
=
L
-y

M 118 120 L

Lir 650 7.00 7.50 8.00 850 90.00 950 10.0

M 130 141 144 146 148 150 1.52 1.54

L 105 110 115 120 130 14.0 1500 16.0

M 156 158 160 1.62 1.65 169 172 L75

Lr 16.666

= Célculo de espesores
Definidos cada uno de los términos, se procede a calcular el espesor del recipiente. Para

recipientes cilindricos se debe aplicar la siguiente formula.

PR
Eeitinaro = 5 oep T Cy (Ec. 11.0.5)

Donde, tcilindro = €spesor minimo de la pared (m)
P = presidn interna de disefio (Pa)
R = radio interno del recipiente (m)
S = esfuerzo maximo admisible (Pa)
C1 = Sobreespesor por corrosion (m)

E = Eficiencia de soldadura

En los cabezales es usual usar planchas de més espesor para compensar la posible reduccion de
espesor durante el proceso de conformado. Dicho sobreespesor se conoce como tolerancia a la
fabricacion (C,) y suele ser el 10 % de espesor obtenido.

Se distinguen varios tipos de cabezales. Para tapas toriesféricas (figura 11.0.1), la ecuacion que

se debe aplicar es:
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PLM
Lcabezal = 2SE—02P + G+ G, (Ec. 11.0.6)

Donde, t capezal= €Spesor minimo del cabezal (m)
P = presion interna de disefio (Pa)
L= radio esférico interior (m)
S = esfuerzo méximo admisible (Pa)
C, = Sobreespesor por corrosion (m)
C, = Tolerancia a la corrosion (m)

E = Eficiencia de soldadura

= Célculo del peso del equipo
El peso del equipo serd el resultado de sumar todos sus componentes, y variara en funcién de la

densidad del material. En el caso de un recipiente cilindrico con tapas toriesféricas las cuaciones

adecuadas son las siguientes:

D\ (D;)\2
Mcilindro =T Hcil. ((7) - (7) )pmaterial (EC- 11-0-7)

Mcapesar = ((0.08089D,*) — (0.08089D;%) ) pmateriar (Ec. 11.0.8)

Para conocer el peso del equipo en operacion se le debe sumar su contenido;
Mop. = Mequip. + (Viig. Priq) (Ec. 11.0.9)

= Eleccion del material
Los materiales empleados deben elegirse teniendo en cuenta el uso al que se destinan y
siguiendo criterios econémicos.

Los criterios mas importantes en la eleccion de un material son:

- Las propiedades mecénicas
- Las propiedades fisicas
- Laestabilidad a la corrosion

- El precio
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En base a estos criterios, el material seleccionado para el disefio de los equipos es el acero
inoxidable; la razon principal es su resistencia a la corrosion. EI cromo es el principal elemento
aleante y el acero inoxidable debe contener por lo menos 11%. ElI Cromo es un elemento
reactivo, pero las aleaciones que contienen Cromo se pasivan, exhibiendo una excelente

resistencia a muchos ambientes.

Se dispone de un gran numero de aleaciones resistentes a la corrosién, con propiedades
mecénicas definidas, variando el costo en forma considerable, siendo los més representativos las
aleaciones AISI 304 y AlSI 316 que pertenecen al grupo de aceros inoxidables austeniticos.

Este es el grupo mas popular de la familia de aceros inoxidable y son aleaciones no magnéticas
endurecidas por conformado en frio (en cuyo caso es posible que se vuelvan ligeramente
magnéticas) pero no por tratamiento térmico. Su microestructura estd constituida
fundamentalmente por granos de austenita. La presencia de Ni en estos aceros permite
estabilizar la fase austenitica, pues de otro modo la adiciéon Unica de Cr produciria una

microestructura ferritica a temperatura ambiente.

El acero inoxidable del tipo AlISI 304 (19% Cr — 10% Ni) es el méas representativo de este grupo
de aleaciones. Posee una buena resistencia a la corrosion atmosférica y se emplea de forma
significativa en la industria quimica, alimentaria y médica. Cuando las condiciones de servicio
exigen una mayor resistencia a la corrosion por picaduras se emplea el acero inoxidable del tipo
AISI 316 (17% Cr — 12% Ni — 2% Mo).
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11.1. Tanques de almacenamiento

11.1.1. Introduccion
Los tanques de almacenamiento se disefiardn en funcion de lo especificado en las ITC-MIE-
APQ y lo dispuesto en el apartado de “Seguridad e Higiene”. También se tendra en cuenta la
Seccion VIII Division 1 “Pressure Vessels” del Codigo ASME (American Society of
Mechanical Engineers y el codigo APl 650. Ademas, para disefiar los tanques de

almacenamiento se tendrén en cuenta las siguientes condiciones de trabajo de la planta:

= Stock
Para todos los reactivos que se necesiten para la produccién de la caprolactama es necesario
especificar la cantidad que habra almacenada, es decir, el stock. Es necesario preveer retrasos en
el recibo de materias primas, aumentos en la produccion, fallos de seguridad, ... por ello se ha

decidido tener un stock de 5 dias, tanto para los reactivos como para los productos.

= Venteo

Todo recipiente de almacenamiento deberd disponer de sistemas de venteo para prevenir la
deformacién del mismo como consecuencia de llenados, vaciados o cambios de temperatura de
ambiente.

Los venteos de los recipientes que almacenen liquidos de clase B1, asi como los de clase B2, C
y D que estén almacenados a temperatura superior a su punto de inflamacion estaran equipados
con un sistema que evite la penetracion de chispas o llamas (apagallamas, cierre hidraulico,
inertizacion garantizada siempre, etc.).

Los informacion sobre el venteo se recoge en las diferentes ITC-MIE-APQ.

= Cubetos de retencion

Se han de disefiar los cubetos en los que iran depositados los recipientes de almacenamiento,
que serviran para contener posibles derrames. Debido a las caracteristicas de los compuestos
algunos podrén colocarse en el mismo cubeto, y otros no. Para ello se seguiran las pautas de las
diferentes ITC-MIE-APQ.

En todos los cubetos los recipientes no deben estar dispuestos en mas de dos filas. Es preciso
que cada fila de recipientes tenga adyacente una calle o via de acceso que permita la
intervencion de la brigada de lucha contra incendios.

El fondo del cubeto tendra una pendiente de forma que todo el producto derramado escurra
rdpidamente hacia una zona del cubeto lo més alejada posible de la proyeccion de los

recipientes,
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11.1.2. Almacenamiento de Ciclohexanona

= Capacidad de almacenamiento
La necesidad de ciclohexanona de la planta nos la indica la corriente 228, que es de 5682.19

ka/h, y si se hace el calculo para un dia:

My = 568219 %9/, -24h = 138124 K9/, (Ec.11.11)

Vey = 138124 "g/dia +947.8 "‘g/m3 = 145.73 m?’/dia (Ec.11.1.2)

Como el stock es de cinco dias la capacidad de almacenaje en la planta debera ser de 728.66 m®.
Este compuesto llegara a la planta en camiones del tipo cisterna de un volumen aproximado de

25 m®. Por tanto, diariamente habra una entrada de:

3
m
145.73™M°/ 4

Neamiones = ——z 75 = = 5.8 camiones ~ 6 camiones (Ec.11.1.3)

En cuanto al nimero de tanques, hay que tener en cuenta que cuantos mas tanques hay en el
almacén mayor nimero de dispositivos de control se necesitaran y la inversion en equipos
también sera mayor. Por tanto, se ha decidido que el volumen de los tanques sea alto, de 180 m?,

y por tanto el nimero de tanques sera:

728.66 m3

Vianque = Teom3B0% — 5.06 tanques ~ 5 tanques  (Ec. 11.1.4.)

= Condiciones de almacenamiento segiin normativa

Tabla 11.1.1. Propiedades de la Ciclohexanona.

Parametro Valor

Tinﬂamacién (OC) 44
Peputiicisn (°C) 156

Como se ha comentado en el apartado de “Seguridad e Higiene”, la ciclohexanona esta
comprendida dentro del “Grupo B2” segin la ITC-MIE-APQ1 debido a que su punto de

inflamacion es igual o superior a 38 °C e inferior a 55°C.
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Por otro lado establece que los tanques atmosféricos no se usaran para almacenar liquidos a su

temperatura de ebullicion o superior, pero como en este caso se almacenara a una temperatura

muy inferior a la de ebullicion se usaran tanques atmosféricos.

= Dimensiones

Los tanques seran recipientes cilindricos en posiciéon vertical con fondo toriesférico en el

extremo superior y una base plana en el inferior. El célculo de las dimensiones del tanque se

hard siguiendo las siguientes expresiones:

Vtanque = Viitindro t Vfondo

2
Veitinaro = T ° 7 H itinaro

Vondo = 0.08089 - D3

Para la relacion entre la altura y el diametro del tanque se ha tomado un valor tipico:

Hcilindro = 15 D (EC 1118)

Y la altura total del tanque seré la suma de la altura del cilindro y la del fondo superior:

Hequipo = Hcitinaro + 0.169 -D

Una vez obtenidas todas las expresiones para el calculo de dimensiones se expondran los

calculos en la siguiente tabla:

Tabla 11.1.2. Resumen dimensiones tanques almacenamiento de la Ciclohexanona.

Parametro Valor
V,

(Ec. 11.1.7.)

tanque, (M°) 180
D, (m) 5.23
Heilindro, (M) 7.84
Hiiquido, (M) 6.71
Hequipo, (M) 8.73

(Ec. 11.1.5.)

(Ec. 11.1.6.)

(Ec. 11.1.9.)
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= Disefio mecénico
Para realizar el disefio mecéanico de los tanques se calcularan los espesores de los mismos. Los
tanques se construiran con acero inoxidable 304 por lo expresado en las notas. Para ello se

tendran en cuenta las ecuaciones presentadas en las notas introductorias:

PR
Leitindro = SE-0GP + (; (Ec. 11.0.5)
PLM
teabezal = 35 02p T (11 G2 (Ec. 11.0.6)

La presion y temperatura de operacion seran 1 atm y 25°C respectivamente. La presion
manométrica interna de un tanque atmosférico es de 0.15 bar.

Segln la norma API respecto a los tanques atmosféricos da una relacion para los didmetros y
espesores, y en el caso de diametros de valores medio da un espesor para las planchas que
conforman el tanque de 5mm de espesor. El espesor de las laminas del fondo superior sera de

6mm.

En la siguiente tabla se resumiran los diferentes parametros:

Tabla 11.1.3. Resumen espesores tanques almacenamiento de Ciclohexanona.

Parédmetro Valor \
Paiserior (P) 15198.75
Taiseror (°C) 45
S, (Pa) 165000000
E, (m) 0.85
R, (m) 2.61
Leitinro, (M) 0.00028
tiotat citingro (MM) 2.28
De, (M) 5.23
R, (M) 0.52
L (m) 5.23
M 1.54
tcabezal, (mm) 0.00044
tiotal cabezat (MM) 2.68
tiamina (MM) 8.8
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= Peso del equipo
Se calcularan el peso del equipo vacio y el peso del sistema en operacién. Para ello se tendran

en cuenta las expresiones de las notas introductorias:
D\?  (Dp)\?
M, iinare = 70 Hap, ((7) - (7) )pmatmal (Ec. 11.0.7)
Mcapezar = ((0.08089D,%) — (0.08089D:%)) pmaceriar~ (EC. 11.0.8)

Mop. = Mequip. + (Vliq, p”q) (EC. 11.0.9)

La capacidad del liquido son 150 m®, es decir, el 80% del volumen del tanque. La densidad, por
otro lado, sera 947.8 kg/m>. En la siguiente tabla se resumen los datos obtenidos:

Tabla 11.1.4. Resumen datos peso de los equipos almacenamiento de Ciclohexanona.

Parametro Valor \

De, (M) 5.24

D;, (m) 5.23
Paceror (KG/M°) 7930
Priquidos (KQ/ ms) 947.8

V Jiquidos (ms) 150
Meitindro» (KQ) 3578.55
Meabezal, (KQ) 368.81
Miamina (KQ) 1502.59
Moperaciosn, (KQ) 147619.95

= Venteo
Como se ha dicho en las notas introductorias es necesario disefiar el venteo de los tanques para
evitar las deformaciones en los mismos. Los venteos tendran como minimo un tamafio igual al
mayor de las tuberias de llenado o vaciado y en ningin caso inferiores a 35 mm de diametro
interior.
El venteo esté relacionado con la superficie himeda del recipiente que puede estar expuesta a un
fuego exterior. Dicha superficie se calculara sobre las bases de un 55 por 100 de la superficie

total de una esfera, o de un 75 por 100 del &rea total de un recipiente horizontal y los primeros
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10 m por encima del suelo de un recipiente vertical, se descontara la parte de superficie que esté
en contacto con el suelo.

En este caso:
A= 1D Heyjingro = 129.06 m®  (Ec. 11.1.10.)
El calor recibido en caso de fuego externo, Q, sera el siguiente, donde el Factor F = 1:
Q= 139.7-F-A%%2-10% = 139.7-1 - 129.06 °82- 103 = 7517096.55 kJ /h (Ec. 11.1.11.)
Una vez obtenido el calor recibido se puede proceder al calculo del venteo total para liquidos

estables en el caso de almacenamientos a presion atmosférica, donde L es el calor latente de

vaporizacion en KJ/kg (extraido de las tablas de la bibliografia) y M es el peso molecular:

0 _ 4414-Q _ 4.414-7517096.55
venteo — ;.M ~  459.30-98.14

= 7290.69 ™'/, (Ec.11.1.12.)

= Cubetos de retencion
La distancia en proyeccién horizontal entre la pared del recipiente y el borde interior inferior del
cubeto serd, como minimo, de 1 metro.
Cuando un cubeto contenga varios recipientes la capacidad del cubeto sera la capacidad global
de los recipientes, considerando que no existe ningln recipiente en su interior. No obstante, la
capacidad total podra reducirse si se almacenan sustancias de la clase B, de manera que se
almacenara el 10 por 100 de la capacidad calculada.
Las paredes de los cubetos deberdn ser de materiales no combustibles, estancas y resistir la
altura total del liquido a cubeto lleno. En general, las paredes del cubeto deben tener una altura
maxima de 1,8 metros, con respecto al nivel interior, para lograr una buena ventilacion.
El disefio del cubeto se presenta en el apartado de “Almacenamiento de Tolueno” ya que se

almacenan en un mismo cubeto.
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11.1.3. Almacenamiento de Tolueno

= Capacidad de almacenamiento
El tolueno se necesita en dos areas diferentes de la planta, por un lado como disolvente en la
operacion de extraccion de la oximacion y por otro lado en la zona de purificacion de la
caprolactama. Como en ambas zonas es una sustancia inerte y se recircula, se necesita muy poca
cantidad, que serd la que se pierda durante el proceso y sea necesario reemplazar. La cantidad
total de tolueno serd la suma de las corriente 229 y la corriente 273:

Mroteno = 8.3 X9/, + 2.86 X9/, =11.16 X9/, (Ec. 11.113)

Veotueno = 267.84 X9/ . = 87461 %9/ =031 M/ . (Ec.11.1.14)

Se ha pensado que como la cantidad es muy pequefia se puede establecer especialmente para
este compuesto un stock més alto. Como los camiones cisterna tienen una capacidad de 25m® y
llegaran llenos, se ha decidido que el tanque de almacenamiento tenga un volumen capaz de

almacenar 25 m®. Como el llenado de los tanques es del 80%:

100
80

Vianque = 25 m3 -—% = 31.25m3 ~30m3 (Ec. 11.1.15.)

De esta forma el stock para el tolueno seré el siguiente:

25m3

Stockioeno = 3
T e

= 80.64 dias (Ec. 11.1.16.)

= Condiciones del almacenamiento seguin normativa

Tabla 11.4.5. Propiedades del Tolueno.

Parametro Valor

Tinﬂamacién (OC) 4
Peputiicisn (°C) 111

El tolueno estd comprendido dentro del “Grupo B1” seglin la ITC-MIE-APQ1 ya que su punto
de inflamacidn es inferior a 38 °C.
En el caso del tolueno también es posible almacenarlo en tanques atmosféricos debido a su

punto de ebullicion.
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= Dimensiones
El tanque serd un recipiente cilindrico en posicion vertical con un fondo toriesférico en el
extremo superior y una lamina en el inferior. El calculo de las dimensiones del tanque se haré

siguiendo las siguientes expresiones ya mencionadas en el primer apartado de almacenamiento:

Vtanque = Viitindaro + Vfondo (EC- 11-1-5-)
D2
Veitinaro = T - 7 H_ itinaro (Ec.11.1.6)
Vfondo = 0.08089 - D3 (Ec.11.1.7)

Hcilindro == 15 D (EC 1118)
Y la altura total del tanque sera la suma de la altura del cilindro y la del fondo superior:
Hequipo == Hcilindro + 0169 * D (EC 1119)

Una vez obtenidas todas las expresiones para el calculo de dimensiones se expondran los

calculos en la siguiente tabla:

Tabla 11.1.6. Resumen dimensiones tanques almacenamiento del Tolueno.

Parametro Valor
V

tanques (M) 30
D, (m) 2.88
Hailingro, (M) 4.32
Hiiquido, (M) 3.69
Hequipo, (M) 4.80

= Disefio mecénico
Para el calculo del espesor del tanque se tendran en cuenta las expresiones de las notas
introductorias:
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PR
teitinaro = 55 5ep T C1 (Ec. 11.0.5)
PLM
tcabezal = 3SE-02P + C+ G (Ec. 11.0.6)

La presidn y temperatura de operacion seran 1 atm y 25°C respectivamente, y la presion interna
del tanque atmosférico serd de 0.15 bar. En la siguiente tabla se resumiran los diferentes

parametros:

Tabla 11.1.7. Resumen espesores tanques almacenamiento del Tolueno.

Parametro Valor

Paiserio, (P) 15198.75
Taiserios (°C) 45

S, (Pa) 165000000
E, (m) 0.85
R, (m) 1.44
teilindro, (M) 0.00016
tiotal cilindro (MM) 2.16
D, (M) 2.885
R, (m) 0.29

L (m) 2.88
M 154
teapezat, (MM) 0.00024
tiotal cavezal (MM) 2.20
tiamina (MIM) 8.8

= Peso del equipo
Se calcularan el peso del equipo vacio y el peso en operacion. Para ello se tendrén en cuenta las

expresiones de las notas introductorias:
De 2 Dy 2
M itinaro = ™ Hey, ((7) - (?) )pmaterial (Ec. 11.0.7)

Meapezar = ((0.08089D,%) - (0.08089D;%)) pmateriar (Ec. 11.0.8)
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Mop. = Mequip. + (V[iq, pliq) (EC. 11.0.9)

La capacidad del liquido son 25 m®. La densidad, por otro lado, sera 861.74 kg/m°. En la
siguiente tabla se resumen los datos obtenidos:

Tabla 11.1.8. Resumen datos peso de los equipos almacenamiento del Tolueno.

Parametro Valor

De, (M) 2.885
Di, (m) 2.878
Paceror (KG/M°) 7930
Piiquidos (KG/M®) 861.74
Viiguidor (M°) 25
Milingro, (KQ) 1084.37
M capezar, (K9) 111.82
Miamina (Kg) 456.06
Moperaciosns (Kg) 23195.75

= Venteo
Como se ha dicho en las notas introductorias es necesario disefiar el venteo de los tanques para
evitar las deformaciones en los mismos. Los venteos tendran como minimo un tamafio igual al
mayor de las tuberias de llenado o vaciado y en ningln caso inferiores a 35 mm de didmetro
interior.
En el caso del tolueno por estar almacenado a temperatura superior a su punto de inflamacion el
tanque estara equipado con un sistema que evite la penetracion de chispas o llamas.
El venteo esta relacionado con la superficie himeda del recipiente que puede estar expuesta a un
fuego exterior. Dicha superficie se calculara sobre las bases de un 55 por 100 de la superficie
total de una esfera, o de un 75 por 100 del area total de un recipiente horizontal y los primeros
10 m por encima del suelo de un recipiente vertical, se descontara la parte de superficie que esté
en contacto con el suelo.

En este caso:

A= 1D “Huynaro = 39.15m?  (Ec.11.1.17.)

El calor recibido en caso de fuego externo, Q, sera el siguiente, donde el Factor F = 1:
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Q= 139.7-F-A%%2-10% = 139.7-1-39.15 %82 . 103 = 2826418.42 kJ/h (Ec. 11.1.18))

Una vez obtenido el calor recibido se puede proceder al calculo del venteo total para liquidos
estables en el caso de almacenamientos a presion atmosférica, donde L es el calor latente de

vaporizacion en KJ/kg (extraido de las tablas de la bibliografia) y M es el peso molecular:

0 _ 4414-Q _ 4.414-2826418.42
venteo — ;.M ~  413.62-492.1

= 3142.95 ™*/, de aire (Ec. 11.1.19))

= Cubetos de retencién
Como se ha comentado en el apartado de almacenamiento de la ciclohexanona, un mismo
cubeto servira para el almacenamiento de ambos compuestos. Para conocer el volumen total del

cubeto se tomara el mayor volumen de entre:

1. 10% del volumen de la capacidad total de todos los tanques

L = [5%180m? + 30m3]- - =93m® (Ec. 11.1.20.)

2. 100% de la capacidad del mayor de los tanques
Q, =180m3* (Ec.11.1.21)

Como se puede observar la mayor capacidad volumétrica nos da la segunda via, por tanto, el
volumen del cubeto sera de 180 m®, aunque el recipiente se llena hasta el 80% se ha tomado el

100% del volumen como sobredimensionamiento.

Por otro lado, se tendran en cuenta las distancias entre los recipientes. Segun la “Tabla II-5” de
la normativa las distancias entre recipientes de la clase B se calcularén a partir de la expresion

siguiente:
Distancia = 0.5-D =0.5-523=2.62m (Ec.11.1.22)
Dado que los recipientes deben colocarse como méaximo en dos hileras se ha decidido que en

una primera hilera se coloquen 3 tanques con una distancia entre ellos de 2.6 m y en otra hilera

se coloquen dos tanques de ciclohexanona y el tanque de tolueno, separados por la misma
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distancia. Entre las dos filas habra un pasillo para mayor accesibilidad. La distancia entre los

tanques y la pared sera de 1.5m.
En total la longitud y anchura del recipiente seran:
Lewpeto =2 *2.62 + 2 +1.543 523 =2393m~24m (Ec.11.1.23)
Weubeto =2 *1.5 +2.62+ 2+ 523 =16.08m~16m (Ec. 11.1.24))
Por tanto, el area total del cubeto sera:
Acuveto = 24m -16 m =384m?  (Ec.11.1.25.)

Para conocer el area til, en cambio, hay que tener en cuenta el area de los tanques:

5.232 2.8852
T
4 + 4

Acubetoieit = 384m? — (5 m Jm?=270m>  (Ec.11.1.26)

Como se puede observar segun las dimensiones el cubeto es capaz de albergar mayor cantidad

que la capacidad del tanque mas grande. Se ha decidido que la altura sea:

Heupeto = 1.30m  (Ec. 11.1.27.)

11.1.4. Almacenamiento de Hidrégeno
= Capacidad de almacenamiento
El hidrogeno se utiliza en la produccion de hidroxilamina fosfato. Entra en su forma gaseosa y

reacciona con el &cido fosférico y los nitratos para producirla. El gas que se requiere viene dado

por la corriente 204:

Mhidrégeno = 362.87 kg/h (EC. 11.1.28.)

Como se ha comentado en las notas introductorias el stock sera de 5 dias, por tanto:
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Criarsgeno = 36287 9/, -5 dias = 181435 kg (Ec. 11.1.29)

Teniendo en cuenta que su densidad en estado liquido es de 70.78 kg/m® la capacidad de

almacenamiento sera:

L:] =25.63 m® (Ec.11.1.30)

Chidrégeno,vol. = 1814.35 kg ) 70.78 k

Si el volumen de cada tanque es de 13 m® entonces el nimero de tanques necesarios seré:

25.63 m3

m3
3™/ tanque

Niangues = = 1.97 tanques ~ 2 tanques (Ec.11.1.31)

= Condiciones almacenamiento

Existen varias formas de almacenar el hidrdégeno: gas comprimido, gas licuado, hidruros
metalicos, ... Se han estudiado dos de las formas mas comunes, que son en forma de gas
comprimido a baja presion y en forma liquida. La mayor desventaja que presenta la primera
forma de almacenaje es el gran volumen que necesita, y el segundo caso necesita de mucha
potencia para mantener el gas licuado e importantes sistemas de aislamiento.

Se ha optado por almacenar el gas en su forma licuada. Ademas, en la bibliografia el
“Ullmann’s Enc. Of Industrial Chemistry” comenta en cuanto al almacenaje de hidrégeno que
cuando el tiempo es mayor de 30 horas la forma mas econdémica es el almacenamiento en

liquido.

Segin “Ullmann’s Enc. Of Industrial Chemistry” las condiciones de operacion del almacenaje
de hidrdégeno liquido son a presion de 0.15 MPa y 21K. Por otro lado, la energia especifica de
capacidad de almacenaje supera los 50 kWh/kW.

Uno de los mecanismos méas extendidos es el de aislar los tanques con pared doble y rellenar
este espacio con perlita, que es una roca volcanica. Para tanques de gran tamafio las pérdidas
son del rango de 0.1% diario sobre lo almacenado. Si no es posible capturar el hidrogeno hay
que purgarlo. EI proceso de purga a la atmdsfera tiene pocos riesgos de seguridad ya que se
difunde rapidamente en el aire.

A medida que el didmetro del tanque aumenta el volumen aumenta mas rapidamente que el area
de modo que los tanques grandes tienen proporcionalmente menos transferencia de calor que los

tanques pequerios, reduciendo la evaporacion flash.
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El tanque sera un recipiente cilindrico horizontal con una relacién de H/D pequefia. El esquema

de almacenamiento de gases licuados es el siguiente:

G

N _// Ligquid Tank
P
Ambient Air
Vaporizer
Gauges \
Telemetry \ Control Manifold
Unit ~] [ b
‘\ =
Top Fill | ? Gaseous Product
Valye // to Customer
I

Bottom Fill Valve

Figura 11.1.1. Esquema tipico de almacenamiento criogénico.

El liquido se mantiene almacenado en tanques especialmente aislados. Consta de un recipiente
interior de acero inoxidable para soportar bajas temperaturas, y uno exterior de acero al carbono,
aislados entre si por una combinacion de alto vacio y material aislante. El liquido sale del
recipiente y atraviesa la zona de evaporacién mediante tubos que estan en contacto con la
atmosfera. De esta forma se gasifica y aumenta su temperatura. Después mediante impulsion se

recircula al proceso.

=  Aislamiento
Se ha decidido utilizar como aislante la perlita criogénica. El aislamiento criogénico o de baja
temperatura con perlita expandida presenta un nivel muy bajo de conductividad térmica gracias
a un amplio rango de densidades y la densidad recomendada es de 48 a 72 Kg/ m*(3 a4 Ib /
ft%).
El aislamiento criogénico con perlita expandida presenta muchas ventajas respecto a otros

sistemas:
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- Bajo coste
- Instalacion y manejo de poca dificultad
- No deforma el recipiente que debe aislar

- Gracias a que es incombustible cumple con las regulaciones de incendio.
El aislamiento criogénico con perlita expandida se realiza en una gran variedad de recipientes de

almacenamiento. La mayoria son construidos con una doble pared y una corona circundante

rellena de perlita expandida.

= Dimensiones
Los recipientes que albergaran el hidrogeno tendran una relacion de altura/diametro menor que

los anteriores:
Leytingro = 1.2 D (Ec. 11.1.32.)
Por lo demas, las ecuaciones para el calculo de las dimensiones seran las mismas:

Vtanque = Veitingro+ 2 * Vfondo (Ec.11.15))

DZ
Veitinaro = T * a Leitinaro (EC.11.1.6.)

Vondo = 2 + 0.08089 - D3  (Ec. 111.7.)
Y la longitud total del tanque sera la suma de la longitud del cilindro y la de los dos fondos:
Lequipo = Leitinaro + 2-0.169 - D (Ec.11.1.9.)

Una vez obtenidas todas las expresiones para el calculo de dimensiones se expondran los

calculos en la siguiente tabla:
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Tabla 11.1.9. Resumen dimensiones tanques almacenamiento del Hidrégeno.

Parametro ‘ Valor
Viangues (M°) 13
D, (m) 2.275
Hcitindro, (M) 2.73
Hequipo, (M) 3.11
AT, distancia doble pared (mm) 50

= Disefio mecénico
Para el calculo del espesor del tanque se tendran en cuenta las expresiones de las notas

introductorias:

PR
tcilindro = m + Cl (EC 1105)
PLM
teavezal = 555 02p T C1 1 C2 (Ec. 11.0.6)

La presion y temperatura de operacion seran 0.15 MPa y 21 K. En la siguiente tabla se

resumiran los diferentes parametros:

Tabla 11.1.10. Resumen espesores tanques almacenamiento del Hidrégeno.

Parametro Valor

Pyiserio, (P2) 165000
Taiserior (°C) -252.15
S (Pa) 165000000
E (m) 0.85
R, (m) 1.14
teilindro, (M) 0.00134
trotal-cilindro, (MM) 3.34
De, (mm) 2.278
R, (m) 0.23
L (m) 2.28
M 154
tcabezalv (mm) 000206
ttotall—cabezal (mm) 2.20
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= Peso del equipo
Se calcularan el peso del equipo vacio y el peso en operacién. Segun la ITC-MIE-AP10 en su
apartado para la eleccion de material se ha elegido el tipo “acero austénico al cromo-niquel”
porgue permite trabajar hasta una temperatura de -270 °C.
Se tendran en cuenta las expresiones de las notas introductorias:

2 N2
M itinaro = ™ Hey, ((%) - (%) )pmatmal (Ec. 11.0.7)
Meapesar = ((0.08089D,%) — (0.08089D;%)) pmateriar (Ec. 11.0.8)

Mop. = Mequip. + (Viig. P1ig)  (Ec. 11.0.9)

La densidad, por otro lado, sera 70.78 kg/m®. En la siguiente tabla se resumen los datos

obtenidos:

Tabla 11.1.11. Resumen datos peso de los equipos almacenamiento Hidrégeno.

Parametro Valor ‘

De, (m) 2.278

D;, (m) 2.275
Pacero, (kg/m’) 7930
Pliquido> (kg/m’) 70.78
Capacidad (m’) 13
Méilindro, (Kg) 258.49
Meabezals (Kg) 33.30

Moperacio()na (kg) 1 529 . 70

= Equipos de seguridad y control
La ITC-MIE-AP10, referente a dep6sitos criogénicos, da varias pautas para garantizar la
seguridad en el parque de tanques. El recipiente interior debe estar protegido por dos valvulas de
seguridad, colocadas en la fase gas y en comunicacion permanente con el interior del recipiente.
La salida de estos elementos debe estar dirigida de forma que no dafie los elementos
estructurales del deposito o a las personas o cosas que puedan estar proximas, ni debe crear

condiciones peligrosas ambientales.
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Una de las valvulas debe estar tarada a la maxima presion de trabajo y ha de estar disefiada para
evitar que la presion sobrepase el 110 por 100 de la maxima presion de trabajo.

Las valvulas de seguridad y discos de rotura deben estar instalados de forma que estén en
comunicacion permanente con la cdmara de gas del depdsito en el punto mas alto.

Las tuberias a las que se conecta el sistema de seguridad deben tener la seccién suficiente para
dar paso al gas exigido a dicho sistema y en ningln caso inferior a 18 milimetros de diametro
(3/4").

Los sistemas de venteo de las valvulas de seguridad y discos de rotura deben evitar reducir el
caudal exigido al sistema, asi como la acumulacion de materias extrafias. Las valvulas de
seguridad para gases inflamables estaran provistas de apagallamas y efectuaran las descargas en
puntos donde no se cree atmdsfera explosiva. Esta prohibido el uso de valvulas de peso muerto
0 contrapeso

Los tramos de tuberia comprendidos entre dos valvulas de cierre deben estar protegidos por un
sistema de alivio de presion que evite la rotura de la misma en caso de que quede liquido
criogénico o gas frio atrapado entre ambas valvulas.

Estos dispositivos deben tener un tramo de tuberia de longitud minima de 10 centimetros que
los separe de la zona fria para evitar que queden bloqueados por el hielo. La presién de tarado

de estos dispositivos serd inferior a la presién nominal de trabajo de la tuberia protegida.

= Disefio del Cubeto

La clasificacion del almacenamiento se realiza de dos maneras:

1. Tamafio: Depdsito B (de 5000 a 2000 I)
2. Gas contenido: Il1. Inflamable (Hidrégeno)

La distancia entre recipientes debe ser la semisuma entre los diametros, es decir:

Dist.=0.5D =1.139m~12m  (Ec.11.1.33)
En este caso como en el mismo cubeto se almacenan varios recipientes el volumen del cubeto
sera el del contenido lleno del depdsito de mayor capacidad en el caso de inflamables en el caso
de que se hayan tomado todas las medidas de seguridad indicadas. Si no es asi, el volumen del

cubeto deberé ser la suma de todo el liquido contenido en los depdsitos si son inflamables. Por

tanto, el volumen sera;

Vewveto-= 2 *13m3 =26 m3 (Ec. 11.0.9)  (Ec. 11.1.34))
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Se ha tomado una distancia de 1.5 metros de la pared del recipiente a la pared del cubeto.
En total la longitud y anchura del recipiente seran:
Lewbeto =12 + 2 -1.54+2 -228=876 m~9m (Ec.11.1.35.)
Weubero =2 - 1.5 +35 =65m~65m  (Ec. 11.1.36.)
Por tanto, el area total del cubeto sera:
Acupeto = 9m -6.5m =5850m? (Ec.11.1.36.)

Para conocer el area util, en cambio, hay que tener en cuenta el area de los tanques, que son

cilindricos y verticales:
Acupetogtiy = 58.50 m? — 2 - 2.28 m? = 53.94m?* (Ec. 11.1.37.)

Como se puede observar segln las dimensiones el cubeto es capaz de albergar mayor cantidad

gue la capacidad del tanque méas grande. Se ha decidido que la altura sea:

Heupeto = 1.30m  (Ec. 11.1.38.)

11.1.5. Almacenamiento de Amoniaco Anhidro

= Capacidad de almacenamiento
El amoniaco es necesario en dos zonas del proceso. Una de ellas es la adicion de amoniaco en el
R.207 de la oximacion para conseguir que el pH de la reaccion aumente a 4.5 para conseguir
una conversion del 100%. La segunda es la adicion del amoniaco en la neutralizacion de la
caprolactama sulfonada después de los reactores de Beckmann. Por tanto, el caudal total de

amoniaco se especifica en la corriente 234:

Mamoniaco = 3042.64 X9/, (Ec.11.1.39)
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Como se ha comentado en las notas introductorias el stock seré de 5 dias, por tanto:

Camoniaco = 3042.64 X9/, -5 dias = 152132 kg (Ec. 11.1.40)

Teniendo en cuenta que su densidad en estado liquido es de 0.6819 kg/l a -33.35 °C y 1 atm, la
capacidad de almacenamiento sera:

1M’ _ 9231 m3  (Ec.11.141)

Camoniacowor. = 15213.2 kg - 681.9kg

El grado de llenado del tanque para almacenamientos refrigerados segun la normativa es de
0.64, expresado en kilogramos de amoniaco anhidro por litro de volumen del tanque o

recipiente a presion:

0.64 kg NH kg NH
Camoniacokg. = * - 24000 l/tanque = 15360 9 3/tanque (Ec.11.1.42)

Por tanto, se colocaré un tanque de almacenamiento de amoniaco de 24 m®,

= Condiciones de almacenamiento

Segun la ITC-MIE-APQ4 el almacenamiento de amoniaco se puede hacer en tres formas
diferentes: refrigerado, semirrefrigerado y no refrigerado. En este caso se ha optado por la
primera opcion, la de refrigerado. Para ello el amoniaco se almacenard en estado liquido a una
temperatura de menos 33°C y a presion atmosférica.

El material de los componentes del tanque o recipiente a presion en contacto con amoniaco
anhidro y de los demés componentes unidos directamente a los mismos, sera acero de limite
eléstico inferior a 490 N/mm? (50 kg/mm?) y buenas caracteristicas de soldabilidad, ductilidad

y tenacidad

Segun esta instruccion técnica el codigo de disefio utilizado para el almacenamiento refrigerado
sera “Api Standard 620 Appendix R”.
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= Dimensiones
Se ha optado por utilizar tanques cilindricos aislados de una sola pared. Para conocer sus

dimensiones se seguiran las siguientes expresiones:

Vtanque = Viitindro T+ 2 - Vfondo (EC 1115)

D2
Veitinaro = T * 7 Leitinaro (EC.11.1.6.)

Vondo = 2 - 0.08089 - D3  (Ec.111.7.)
Leitinaro = 1.2 D (Ec. 11.1.X)
Y la altura total del tanque seré la suma de la altura del cilindro y la de los dos fondos:
Lequipo = Leitinaro + 2-0.169 D (Ec.11.1.9.)

Una vez obtenidas todas las expresiones para el calculo de dimensiones se expondran los

célculos en la siguiente tabla:

Tabla 11.1.12. Resumen dimensiones tanques almacenamiento del Amoniaco anhidrido.

Parametro Valor
V

tanque, (M°) 24
D, (m) 2.79
Lcitindro, (M) 3.35
Lequipos (M) 4.29

= Disefio mecéanico
Segln la normativa APl en su apéndice para tanques refrigerados el espesor para los
componentes primarios del equipo, en este caso, la carcasa, se encuentra entre 3/16-2 in. Se ha
optado por ponerle un espesor de 1.5 in.
La temperatura y presion de disefio seran de .33.35 °C y 1 atm.
El material elegido es acero de limite elastico inferior a 490 N/mm? (50 kg/mm?). En cuanto al
sobreespesor segin ITC-MIE-APQ-4 ser4, como minimo, 1 milimetro de sobreespesor de

corrosion para tanques y recipientes a presion.
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Por tanto,
tequipo = 38mm + 2mm = 40 mm (Ec.11.1.43)
= Peso del equipo
Se calcularan el peso del equipo vacio y el peso en operacion. Como se ha comentado antes, el
llenado del tanque es de 0.64 kg de amoniaco por litro de tanque, por tanto, se almacenaran
15360 kg de amoniaco en el tanque

Se tendran en cuenta las expresiones de las notas introductorias:

2 A2
M itinaro = ™ Hey, ((%) - (?) )pmaterial (Ec. 11.0.7)
Mcabezal = ((0-08089De3) - (0'08089Di3)) Pmaterial (EC- 11-0-8)
Mop. = Mequip. + (Viig. P1ig)  (Ec. 11.0.9)

En la siguiente tabla se pueden observar los datos obtenidos:

Tabla 11.1.13. Resumen datos peso de los equipos almacenamiento del Amoniaco anhidrido.

Parametro Valor ‘
De, (M) 2.831
Di, (m) 2.791
Paceror (KG/M®) 7930
Capacidad (kg) 15360
Meilingro, (KQ) 4689.89
Meabezal, (KQ) 608.12
Moperaciosn, (KQ) | 21266.12

= Equipos de seguridad y control
LA ITC-MIE-APQ-4 establece varias normas en cuanto a los elementos de seguridad de los
almacenes de amoniaco anhidrido:
Todas las conexiones de tanques y recipientes a presion, excepto las de vélvulas de seguridad,

tendran valvulas de cierre instaladas lo mas cerca posible del punto de conexion. Ademas, las
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conexiones utilizadas para trasiego de liquido situadas por debajo del méaximo nivel de llenado
dispondrén de vélvulas de bloqueo con accionamiento a distancia o de retencion en conexiones
de llenado o de cierre por exceso de caudal.

El tanque tendra una sola valvula de seguridad por tener una capacidad menor a los 100m®. Los
tanques dispondran también, como minimo, de dos valvulas de seguridad de vacio, pudiéndose
utilizar el tipo de valvula doble de presién y vacio.

En cuanto a los indicadores de nivel cada tanque o recipiente a presion estard equipado con un
indicador permanente que permita controlar el nivel del liquido contenido. Ademas, dispondrd,
como minimo, de un dispositivo de nivel maximo o de un segundo indicador de nivel
independiente del anterior y de distinto tipo con sefializacion dptica y acustica.

En los tangues se dispondran alarmas independientes de alta y baja presion, con sefializacién
Optica y acustica.

Los tanques y recipientes a presion tendran, como minimo, dos tomas de tierra, que se ajustaran

a lo establecido en el Reglamento electrotécnico de baja tension.

= Disefio del Cubeto
En un mismo cubeto podran almacenarse varios tanques de amoniaco anhidrido. Las paredes de
los cubetos podran ser de tierra, acero, hormigon u obra de fabrica, seran estancas y deberan
resistir, como minimo, la presién correspondiente a la altura de liquido. Las paredes de tierra de
altura igual o superior a 1 metro deberan ser compactadas y tendran en la parte mas alta una
anchura minima de 50 cm. La pendiente de la pared de tierra serd coincidente con el angulo de
reposo del material con que esté construida.
Se dispondran los medios necesarios para drenar el agua de lluvia que pueda quedar embalsada
en el cubeto, la superficie tendrd una pendiente minima del 1 por 100 hacia el pozo de drenaje.
Los cubetos estaran rodeados, en una cuarta parte de su perimetro, como minimo, por vias de
acceso que tendran 2,5 metros de anchura minima y la altura libre precisa para circulacién y
maniobra de la maquinaria de mantenimiento.
La capacidad del cubeto para tanques refrigerados serd suficiente para retener el liquido que se
calcule en el proyecto que no se evaporara instantaneamente en caso de colapso del tanque o
recipiente a presion de mayor capacidad. Por ello, se ha calculado que su capacidad en riesgo

maximo sera:
Veubeto-= 24 m3 (Ec. 11.1.44.)

En total la longitud y anchura del recipiente seran:
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Leupeto = 2+ 1.5 + 2.831=5.831m~6m (Ec.11.1.45.)
Weobeto =2 *1.5 +4.29 =7.29m~7.5m (Ec.11.1.46.)
Por tanto, el area total del cubeto seré:
Acubeto = 6m +7.5m = 45 m? (Ec. 11.1.47.)

Para conocer el area util, en cambio, hay que tener en cuenta el area de los tanques, que son

cilindricos y horizontales:
Acupetoaein = 45 m? — (2.831 - 4.29 )m? = 32.86 m?(Ec. 11.1.48.)

Como se puede observar segln las dimensiones el cubeto es capaz de albergar mayor cantidad

que la capacidad del tanque. Se ha decidido que la altura sea:

Hewpero = 1.30m  (Ec. 11.1.49.)

11.1.6. Almacenamiento del Oleum
= Capacidad de almacenamiento

La necesidad de 6leum de la planta nos la indica la corriente 245, que es de 8279.31 kg/h, y si se

hace el calculo para un dia:

Woreum = 827931 K9/, -24h = 19870344 K9/, (Ec.11150)

k k 3
Voteum = 198703.44 g/dia + 1890 g/m3 =105.13 M /dia (Ec. 11.1.51)

Como el stock es de cinco dias la capacidad de almacenaje en la planta deberé ser de 525.67 m®,
Este compuesto llegard a la planta en camiones del tipo cisterna de un volumen aproximado de

25 m®. Por tanto, diariamente habra una entrada de:

105.13 m3/ §
Nieagmiones = Tf““ = 4.2 camiones ~ 4 camiones (Ec.11.1.52))
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En cuanto al nimero de tanques, hay que tener en cuenta que cuantos méas tanques hay en el
almacén mayor dispositivos de control se necesitaran y la inversion en equipos también sera

mayor. Por tanto, se ha decidido que el nimero de tanques sea de tres:

3
Vianque = 2™ - 10 = 220m®  (Ec. 11.1.53)

= Condiciones almacenamiento seglin normativa
Segln la ITC-MIE-APQ-6 de “Almacenamiento de liquidos corrosivos” el 6leum se clasifica en
“Corrosivos clase (a)”, que se refiere a los muy corrosivos.

Se ha elegido usar recipientes atmosféricos.

= Dimensiones
Los tanques seran recipientes cilindricos en posicién vertical con fondo toriesférico en el
extremo superior y una base plana en el inferior. El calculo de las dimensiones del tanque se

hara siguiendo las siguientes expresiones:

Vtanque = Viitindro T Vfondo (Ec.11.1.5)
D2
Vcilindro =m- " ' Hcilindro (EC. 11.1.6.)
Vfondo = 0.08089 - D3 (Ec.111.7.)

Para la relacion entre la altura y el diametro del tanque se ha tomado un valor tipico:

Heitingro = 1.2 D (Ec. 11.1.8)

Y la altura total del tanque sera la suma de la altura del cilindro y la de el fondo superior:

Hequipo = Hcilindro + 0.169 - D (EC 1119)

Una vez obtenidas todas las expresiones para el calculo de dimensiones se expondran los

célculos en la siguiente tabla:
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Tabla 11.1.14. Resumen dimensiones tanques almacenamiento del Oleum.

Parametro Valor

Veangue: (M) 220
D, (m) 5.99
Haitingro, (M) 7.19
Hiiquido, (M) 6.24
Hequipo, (M) 8.20

= Disefio mecénico
Para realizar el disefio mecénico de los tanques se calcularan los espesores de los mismos. Para

ello se tendran en cuenta las ecuaciones presentadas en las notas introductorias:

PR
tcilindro = m + Cl (EC 1105)
PLM
teavezal = 555 02p T C1 1 C2 (Ec. 11.0.6)

La presion y temperatura de operacion seran 1 atm y 25°C respectivamente. La presion
manométrica interna de un tanque atmosférico es de 0.15 bar. EI material utilizado sera AlSI
316 porque presenta una buena resistencia contra la corrosion. En la siguiente tabla se resumiran

los diferentes parametros:

Tabla 11.1.15. Resumen espesores tanques almacenamiento del Oleum.

Parametro Valor |
Paisero: (Pa) 15198.75
T iserior (°C) 45
S, (Pa) 175000000
E, (m) 0.85
R, (m) 2.99
teitindro, (M) 0.00031
tiotal cilinaro (MM) 231
De, (m) 5.993
R, (m) 0.60
L (m) 5.99
M 1.54
teabezal, (MM) 0.00047
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Tabla 11.1.15. (Continuacion)

Parametro Valor |
tiotal capezal (MM) 2.20
tiamina (MM) 8.8

Las paredes del recipiente y sus tuberias se protegeran contra la corrosion exterior. Podré
utilizarse alguno de los métodos siguientes:

a. Uso de pinturas o recubrimientos.

b. Proteccion catddica.

c. Empleo de materiales resistentes a la corrosion.

= Peso del equipo
Se calcularan el peso del equipo vacio y el peso del sistema en operacion. Para ello se tendran

en cuenta las expresiones de las notas introductorias:
D\?  (Dp)\?
Mcilindro =T HCil. ((7) - (?) )pmaterial (EC 1107)
Mcapezar = ((0-08089De3) - (0-08089Di3)) Pmaterial (Ec. 11.0.8)

Mop. = Mequip. + (Vliq. pliq) (EC 1109)
La capacidad del liquido son 175 m?, es decir, el 80% del volumen del tanque. La densidad, por
otro lado, sera 1890 kg/m°. En la siguiente tabla se resumen los datos obtenidos:

Tabla 11.1.16. Resumen datos peso de los equipos almacenamiento del Oleum.

Parametro Valor

De, (M) 5.993
Di, (M) 5.991
Paceror (Kg/M®) 7930
Piiquidor (KG/M°) 1890

V iquidor (M?) 175
Meilindro, (KQ) 1237.25
Meavezal (KQ) 159.31
Miamina (KQ) 1968.37
Maperacioon, (KQ) 334114.93
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= Venteo
Todo recipiente debera disponer de sistemas de venteo o alivio de presion para prevenir la
formacidn de vacio o presion interna, de tal modo que se evite la deformacion del techo o de las
paredes como consecuencia de las variaciones de presion producidas por efecto de los llenados,
vaciados o cambios de temperatura.
Los venteos normales de un tanque atmosférico tendran un tamafio igual al mayor de las
tuberias de llenado o vaciado y, en ningun caso, inferior a 35 milimetros de diametro interior.
Cuando un producto, por efecto de la accion de la humedad del aire, aumente su accion
corrosiva, se tendra en cuenta este efecto para disponer de un sistema que lo evite o corrija,
salvo que se haya previsto tal posibilidad en el disefio.
Igualmente debera evitarse en lo posible la emision a la atmosfera de vapores perjudiciales de
liquidos corrosivos y, en todo caso, controlar sus efectos

En este caso:
A= 1+ D - Hginaro = 135.37m? (Ec. 11.1.54.)
El calor recibido en caso de fuego externo, Q, sera el siguiente, donde el Factor F = 1:
Q = 139.7-F-A%32.10%3 =139.7-1 -135.37982. 103 = 7817084.34 kJ /h (Ec. 11.1.55.)
Una vez obtenido el calor recibido se puede proceder al calculo del venteo total para liquidos

estables en el caso de almacenamientos a presion atmosférica, donde L es el calor latente de

vaporizacion en KJ/kg (extraido de las tablas de la bibliografia) y M es el peso molecular:

0 _ 4414-Q _ 4.414-7817084.34
venteo — ;. /M ~  533.90-498.1

= 658.79 ™/, (Ec.11.1.56)

= Cubetos de retencion
La distancia minima horizontal entre la pared mojada del recipiente y el borde interior de la
coronacion del cubeto, sera igual o superior a 1 m. En este caso se ha tomado una distancia de
1.5m.
La capacidad til del cubeto ser4, como minimo, igual a la capacidad del recipiente mayor. El
fondo del cubeto tendra una pendiente minima del 1 por 100, de forma que todo el producto

derramado escurra rapidamente hacia el punto de recogida y posterior tratamiento de efluentes:



PRODUCCION DE CAPROLACTAMA

Vewbeto = 175m3  (Ec. 11.1.57.)
La distancia entre los recipientes sera:
Daistrecip.= 0.5 - D =105 5993 =3m  (Ec.11.1.58.
En total la longitud y anchura del recipiente seran:
Lewpeto =2 "3 + 2 -1.5+3 -5993=2698m~27m  (Ec.11.1.59)
Weubeto = 2 1.5 + 5993 =8993m~9m (Ec. 11.1.60.)
Por tanto, el area total del cubeto seré:
Acubeto = 9m - 27 m = 243 m? (Ec. 11.1.61.)

Para conocer el area Util, en cambio, hay que tener en cuenta el area de los tanques:

5.9932

Acuvetogeir = 243m? — (3- m 225 )m? = 15837m?  (Ec.11.1.62)

De esta forma, la altura del cubeto serd, teniendo en cuenta el un sobredimensionamiento de
15%:

175 m? 115
Heubeto = Toqarm7 " 7o = 1:26m ~130m (Ec. 11.1.63.)

11.1.7. Almacenamiento del Acido Nitrico
= Capacidad de almacenamiento

La necesidad de acido nitrico de la planta nos la indica la corriente 204, que es de 3780.77 kg/h,

y si se hace el célculo para un dia:

Macnitrico = 630128 ¥9/, - 24 h = 9073848 %9/, (Ec.11.164)
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Vacmitrico = 9073848 X9/ .+ 1300 K9/ . = 6049 ™'/, (Ec.11.165)

Como el stock es de cinco dias la capacidad de almacenaje en la planta debera ser de 302.46 m®,
Este compuesto llegara a la planta en camiones del tipo cisterna de un volumen aproximado de

25 m®. Por tanto, diariamente habra una entrada de:

60.49™M°/
Neamiones = T?(dla = 2.41 camiones ~ 3 camiones (Ec. 11.1.66.)

En cuanto al nimero de tanques, hay que tener en cuenta que cuantos mas tanques hay en el
almacén mayor dispositivos de control se necesitaran y la inversion en equipos también sera

mayor. Por tanto, se ha decidido que el nimero de tanques sea dos:

3
Viangue = 302% : 18—000 =189.04m3 ~ 190 m®  (Ec.11.1.67)

= Condiciones almacenamiento segun normativa
Segln la ITC-MIE-APQ-6 de “Almacenamiento de liquidos corrosivos” el acido nitrico se
clasifica en “Corrosivos clase (a)”, que se refiere a los muy corrosivos.

Se ha elegido usar recipientes atmosféricos.

= Dimensiones
Los tanques seran recipientes cilindricos en posicion vertical con fondo toriesférico en el
extremo superior y una base plana en el inferior. El calculo de las dimensiones del tanque se

haré siguiendo las siguientes expresiones:

Vtanque = Viitindro T Vfondo (EC. 11.1.5.)
D2
Veitinaro = T - il H itindro (Ec.11.1.6.)

Viondo = 0.08089 - D3 (Ec. 111.7.)
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Para la relacion entre la altura y el diametro del tanque se ha tomado un valor tipico:
H itinaro = 1.2 D (Ec. 11.1.8))
Y la altura total del tanque sera la suma de la altura del cilindro y la del fondo superior:
Hequipo = Heitinaro + 0.169 - D (Ec.11.1.9.)

Una vez obtenidas todas las expresiones para el calculo de dimensiones se expondran los
calculos en la siguiente tabla:

Tabla 11.1.17. Resumen dimensiones tanques almacenamiento del Acido nitrico.

Parametro Valor

Viangue, (M) 190
D, (m) 5.70
Heilindro, (M) 6.85
Hiiquido, (M) 5.95
Hequipo: (M) 7.81

= Disefio mecénico
Para realizar el disefio mecénico de los tanques se calcularan los espesores de los mismos. Para

ello se tendran en cuenta las ecuaciones presentadas en las notas introductorias:

PR

teitinaro = 550ep T C1 (Ec. 11.0.5)
PLM
tcabezal = 2SE—02P + C + G (Ec. 11.0.6)

La presion y temperatura de operacion serdn 1 atm y 25°C respectivamente. La presion
manomeétrica interna de un tanque atmosférico es de 0.15 bar. El material utilizado sera AlSI
316 porque presenta una buena resistencia contra la corrosion. En la siguiente tabla se resumiran

los diferentes parametros:
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Tabla 11.1.18. Resumen espesores tanques almacenamiento del Acido Nitrico.

Parametro Valor

Pisero, (P2) 15198.75
T iseros (°C) 45

S, (Pa) 175000000
E, (m) 0.85
R, (m) 2.85
teitindro, (M) 0.00029
tiotal cilindro (MM) 2.29
De, (M) 5.707
R, (m) 0.57

L (m) 571
M 1.54
teapezar, (MM) 0.00045
tiotal capezal (MM) 2.20
tiamina (MM) 8.8

Las paredes del recipiente y sus tuberias se protegeran contra la corrosion exterior. Podra
utilizarse alguno de los métodos siguientes:

a. Uso de pinturas o recubrimientos.

b. Proteccion catodica.

c. Empleo de materiales resistentes a la corrosion.

= Peso del equipo
Se calcularan el peso del equipo vacio y el peso del sistema en operacion. Para ello se tendran

en cuenta las expresiones de las notas introductorias:
De 2 D; 2
M, iinare = 70 Hail, ((7) - (7) )pmatmal (Ec. 11.0.7)
Meapesar = ((0.08089D,%) — (0.08089D;%) ) pmateriar (Ec. 11.0.8)
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La capacidad del liquido son 151 m®. La densidad, por otro lado, serd 1300 kg/m®. En la
siguiente tabla se resumen los datos obtenidos:

Tabla 11.1.19. Resumen datos peso de los equipos almacenamiento del Acido nitrico.

Parametro Valor

De, (M) 5.707
Di, (m) 5.705
Paceros (Kg/M®) 7930
Piiquidor (KG/M°) 1300
V iiguidor (M°) 151
Milingro, (KQ) 1114.95
Meavezal, (KQ) 143.57
Miamina (KQ) 1785.15
Maperacioons (KQ) 229543.67

= Venteo
Todo recipiente debera disponer de sistemas de venteo o alivio de presion para prevenir la
formacion de vacio o presion interna, de tal modo que se evite la deformacién del techo o de las
paredes como consecuencia de las variaciones de presion producidas por efecto de los llenados,
vaciados o cambios de temperatura.
Los venteos normales de un tanque atmosférico tendran un tamafio igual al mayor de las
tuberias de llenado o vaciado y, en ningun caso, inferior a 35 milimetros de didametro interior.
Cuando un producto, por efecto de la accion de la humedad del aire, aumente su accion
corrosiva, se tendra en cuenta este efecto para disponer de un sistema que lo evite o corrija,
salvo que se haya previsto tal posibilidad en el disefio.
Igualmente debera evitarse en lo posible la emision a la atmdsfera de vapores perjudiciales de
liquidos corrosivos y, en todo caso, controlar sus efectos

En este caso:

A= 1 - D Heyingro = 122.81m?  (Ec. 11.1.68)

El calor recibido en caso de fuego externo, Q, seré el siguiente, donde el Factor F = 1:

Q =139.7-F-A%%2.10% =139.7-1-122.81°82.10%3 = 7217188.79 kJ/h (Ec. 11.1.69.)
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Una vez obtenido el calor recibido se puede proceder al calculo del venteo total para liquidos
estables en el caso de almacenamientos a presion atmosférica, donde L es el calor latente de
vaporizacion en KJ/kg (extraido de las tablas de la bibliografia) y M es el peso molecular:

0 _ 4414-Q _ 4.414-7217188.79
venteo — ;. /M ~  533.90-v63

= 7517.44 M/, (Ec. 11.1.70.)

= Cubetos de retencion
El &cido nitrico no se puede almacenar junto con el 6leum porque tiene una concentracion de
30% de agua, y el 6leum reacciona muy violentamente con agua.
La distancia minima horizontal entre la pared mojada del recipiente y el borde interior de la
coronacion del cubeto, sera igual o superior a 1 m. En este caso se ha tomado una distancia de
1.5m.
La capacidad util del cubeto sera, como minimo, igual a la capacidad del recipiente mayor.
El fondo del cubeto tendrd una pendiente minima del 1 por 100, de forma que todo el producto
derramado escurra rapidamente hacia el punto de recogida y posterior tratamiento de efluentes
Veubeto = 151 m3 (Ec. 11.1.71)

La distancia entre los recipientes sera:

Dgistrecip. = 0.5 - D =0.5-57=285m (Ec.11.1.72)
En total la longitud y anchura del recipiente seran:

Leupeto = 2.85 + 2 -1.54+2 -57=1725m~17m (Ec. 11.1.73)

Weupeto =2 *1.5 + 5.7=87m~9m (Ec. 11.1.74)

Por tanto, el area total del cubeto sera:

Acupeto = 9m 17 m = 153 m? (Ec. 11.1.75.)

Para conocer el area til, en cambio, hay que tener en cuenta el area de los tanques:

2
Acuvetoggeir = 153m? = (2 m 2-)m? = 101.96 m? (Ec. 11.1.76.)
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De esta forma, la altura del cubeto serd, teniendo en cuenta el un sobredimensionamiento de
15%:

151 m? 115

chbeto = — - —=170m (EC 11177)

101.96 m? 100

11.1.8. Almacenamiento del Sulfato Amonico

= Capacidad de almacenamiento
Al final del proceso se recogen los subproductos, en este caso el sulfato amonico. Se recoge en

forma s6lida a temperatura ambiente. La produccién diaria es:

Msuisato amenico = 11658 X9/, 24 h = 279792 *9/ . (Ec.11.1.78)

El producto sera recogido en camiones con capacidad de 25000 kg. El sulfato de amonio se

guardaréa en big-bags de 2000 kg, por tanto:

279792 kg/dia

N, camiones —

= 11.19 camiones/ . .11 camiones/  —  (Ec.11.1.79)

kg
Zsooobolsa

279792 kg/dia

Npousas = =139.90 bolsas/ .~ 140 bosas/ .~ (Ec.11.1.80)

En este caso se ha decidido tener un stock del sulfato de amonio de 3 dias, ya que no es el
producto principal que se quiere vender y las cantidades a almacenar son muy grandes y
ocuparia mucho espacio, la capacidad seria de 839376kg. Un tercio de la capacidad de
almacenamiento se hara en big-bags ya que es la forma en la que se distribuye, y el resto en
silos.

Conociendo la densidad del sulfato de amonio se calcula su volumen para conocer la cantidad

de silos necesarios:

Y 559584 k
Vsulfato aménico — W = 316 m3 (EC. 11.1_81_)
m3
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Se ha escogido un volumen de silo de 200 m:

. 3
Nsitos = ——-5y = 1.97 silos ~ 2 silos ~ (Ec. 11.1.82.)

200m 100

= Dimensiones
Las expresiones para el volumen del silo son las siguientes, tomando en cuenta un valor tipico

para la relacién entre altura y didmetro:

Hcitinaro = 1.5D

_ Dtanque a=45°

H =
cono 2 -tana

Dszilo (Ec. 11.1.83.)

El volumen del tanque sera la suma del volumen cilindrico y los cénicos. El cabezal superior

sera de fondo plano.

Vequipo = Veitindaro T Veono (EC- 11-1-84-)

D2
Vcilindro =T ry Hcilindro (EC. 11185)

2

Veono =T 7= Heono  (EC.11.1.86.)

Una vez obtenidas todas las expresiones para el calculo de dimensiones se expondran los

calculos en la siguiente tabla:

Tabla 11.1.20. Resumen dimensiones silo almacenamiento Sulfato amonico.

Parametro Valor
V 200

tanques (M)
Dsilo, (m) 5.35
Hailingro, (M) 8.02
Heono, (M) 2.67
Veilindro, (M) 180.29
Veonos (M) 20.01
Hequipo, (M) 10.69

43
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= Disefio mecénico
Para realizar el disefio mecénico de los tanques se calcularan los espesores de los mismos. Para

ello se tendran en cuenta las ecuaciones presentadas en las notas introductorias:

PR
tcilindro = m + C1 (EC 1105)
PLM
Leabezal = 2SE—02P + G+ G, (Ec. 11.0.6)

La altura del sélido en la parte cilindrica sera:

2,
Heginaro = 2209 — 712m  (Ec. 11.1.87.)

T
4

La temperatura de operacion es de 25 °C y la presién es de 1 atm. Las condiciones de disefio se

calcularéan de la siguiente manera:

AP=p-g h=1769 "‘g/m3 .9.8 -7.12 = 123433.74 Pa (Ec. 11.0.2)

Pisero = (101325 Pa + 123433.74 Pa) - 1.15 = 258472.56 Pa (Ec. 11.0.1)
Taisero = 25 °C +20°C = 45 °C

El material utilizado sera acero inoxidable AISI 316:

Tabla 11.1.21. Resumen espesores silo almacenamiento Sulfato aménico.

Parametro Valor

Pgiseiio, (PQ) 258472.56
Tiseiios (°C) 45

S, (Pa) 175000000
E, (m) 0.85

R, (m) 2.67
teilindros (1) 0.00046
tiotal cilindro (IMM) 6.64
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Tabla 11.1.21. (Continuacion)

Parametro Valor ‘
De, (m) 5.36

r, (m) 0.53

L (m) 5.36

M 1.54
teabezal, (MM) 0.00072
tiotal cabezal (M) 10.09

= Peso del equipo

La expresion para el calculo del peso del cilindro es la mostrada en las notas introductorias:

D.\?>  /Dp\?
M itinaro = ™ Heyy, (_> - (7) Pmaterial

El peso para el fondo conico seré:

N

D? D2 2 )\
Meono =2 (5 + Hiono) - 6.64mM * prngreria (Ec. 11.1.88.)

El peso para el cabezal plano seré:

D2
Mcabezal.plano = T[T *10.09mm - ppaterial (EC- 11-1-89-)

Por otro lado, el peso del s6lido en cada tanque es de:

Moo = 160m* 1769 K9/ . (Ec. 11.1.90)

En la siguiente tabla se muestra el resumen de los datos obtenidos:
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Tabla 11.1.22. Resumen pesos silo almacenamiento Sulfato amonico.

Parametro Valor

De, (M) 5.36
Di, (m) 5.35
Paceros (Kg/M®) 7930
Mssiidor (KQ) 283040
Milingror (KQ) 9493.21
M capezar, (K9) 1619.55
Mecono (KQ) 1798.71
Maperacioon, (KQ) 295951.47

11.1.9. Almacenamiento de la Caprolactama

= Capacidad de almacenamiento

La Caprolactama es el producto de intereses para la venta. La produccién diaria es de:

Meaprotactama = 6480.26 *9/, - 24 h = 155526.24 *9/ (Ec. 11.1.91.)

Como el stock es de 5 dias en el almacén habra un total de 777631.2 kg de caprolactama.
Segun las especificaciones del proyecto la caprolactama se guardara en big-bags de 800 kg. Por

tanto el nimero de big-bags diario sera:

: _ 155526.24 kg
Mcaprolactama -

= 194.41 bolsas/ .~ 195 bolsas/ .~ (Ec.11.1.92)

El producto serd recogido en camiones con capacidad de 25000 kg, y por tanto en cada camidn

podrén cargarse hasta 31 bolsas de 800kg de caprolactama.

Conociendo la densidad de la caprolactama se calcula su volumen para conocer la cantidad de

silos necesarios:

. 777631.2 k
Vcaprolactama = Tg = 632.22m3 (EC. 11.1.93.)
123077/ 3

Se ha escogido un volumen de silo de 200 m*:
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. 3
Nsiios = ———"55 = 3.95 silos ~ 3 silos  (Ec.11.1.94.)

200m 100

Parte de la caprolactama se almacenard en bolsas de 800kg y por tanto con 3 silos sera
suficiente.

Como se puede observar el dimensionamiento de los tanques de caprolactama seran iguales que
los de sulfato amonico. Aunque la cantidad méasica almacenada del sulfato aménico sea menor
debido a su densidad es un volumen parecido al de la caprolactama, y por tanto, ambos

compuestos se almacenaréan en los mismos tanques de 200 m?,

= Dimensiones
A continuacién se expondran solo las dimensiones del tanque, que son iguales a los del apartado

anterior:

Tabla 11.1.23. Resumen dimensiones silo almacenamiento de la Caprolactama.

Parametro Valor
V 200

tanques (M°)
Dsilo, (m) 5.35
Hailingro, (M) 8.02
Heono, (M) 2.67
Vilindro, (M) 180.29
Veonos (M) 20.01
Hequipo, (M) 10.69

= Disefio mecénico
En el célculo del espesor hay que tener en cuenta que el tanque contiene caprolactama, y por
tanto, la presion que ejerce el solido sera diferente por la diferencia de densidades:
Para realizar el disefio mecanico de los tanques se calcularan los espesores de los mismos. Para

ello se tendran en cuenta las ecuaciones presentadas en las notas introductorias:

PR
Eeitindro = 7 oep + (Ec.11.0.5)

PLM
tcabezal = m + Cl + CZ (EC 1106)
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La altura del sélido en la parte cilindrica seré:

(200 m? - 0.8)
H jjindaro = T =712m
L

La temperatura de operacion es de 25 °C y la presion es de 1 atm. Las condiciones de disefio se

calcularan de la siguiente manera:

AP = p -g -h=1010 "‘g/m3 -9.8 -7.12 = 70545.67 Pa (Ec.11.0.2.)

Pisero = (101325 Pa + 123433.74 Pa) - 1.15 = 258472.56 Pa (Ec. 11.0.1)

El espesor que nos daria el célculo teniendo en cuenta esta presion de disefio seria de 0.00035,
que es algo menor que en el caso del sulfato amdnico. Como se hara el pedido de un tipo de
tanque se tomaran las medidas de los espesores de los tanques especificos para el almacenaje de

sulfato amonico ya que es mas restrictivo.

Tabla 11.1.24. Resumen espesores silo almacenamiento de la Caprolactama.

Parametro Valor |
Paisefior (P@) 197651.27
T giserior (°C) 45
S, (Pa) 175000000
E, (m) 0.85
R, (m) 2.67
teilindros (M) 0.00046
tiotal cilinaro (MM) 6.64
De, (M) 5.36
r, (m) 0.53
L (m) 5.36
M 1.54
teapezan, (MM) 0.00072
tiotal cabezal (MM) 10.09
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= Peso del equipo

Debido a la diferencia de densidades cambiara el peso del equipo en operacion:

Tabla 11.1.25. Resumen pesos silo almacenamiento de la Caprolactama.

Parametro Valor

De, (M) 5.36
D;, (m) 5.35
Paceror (Kg/M?) 7930
Mssiido, (KQ) 283040
Mitinaro, (KQ) 9493.21
M capezar, (Kg) 1619.55
Miamina (Kg) 1798.71
Moperaciosns (KQ) 174511.47

= Dimensiones almacén productos
El almacén de productos tendra las dimensiones suficientes para albergar la caprolactama vy el
sulfato de amonio en sus silos y tendra una serie de estanterias para colocar las big-bags.
Los silos se colocaran en hileras, una para la caprolactama y otra para el sulfirico. La distancia
entre los recipientes serd de de 3m. Entre una hilera y otra habra espacio suficiente para el
llenado de las bolsas y el paso de las carretillas montacargas, en este caso se ha estipulado que
sea de 10 m. La distancia a las paredes seréa de 2m.

Por tanto, las dimensiones de la nave que alberga los silos seran:

Woanehura = 3318 (Ec. 11.1.95)

Wiongitua = 68.76  (Ec. 11.1.96.)

Por otro lado, se tendra en cuenta que una parte de la nave estara destinada a contener las

estanterias con los big-bags.
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11.2. Unidades de mezclado

Las unidades de mezclado constituyen una parte muy importante dentro de cualquier proceso de

produccion ya que tienen muchas ventajas:

- Producen una composicién homogénea, importante para procesos en los que participan
reacciones quimicas.

- Es un sistema adecuado para calentar corrientes antes de entrar al proceso y para que
ésta sea homogénea.

- Pueden ayudar a evitar colapsos en el proceso y mantener una produccion constante.

En este caso la planta de produccion de caprolactama contara con varias unidades de mezclado,
una en la zona de oximacion, tres en la reordenacion de Beckmann y un dltimo en la zona del

neutralizador.

11.2.1. Mezclador TM-201

Es necesario que la zona de oximacién esté dotada de un tanque de mezcla ya que en la mayoria
de bibliografia estudiada lo mejor es que la ciclohexanona entre en la reaccion extractiva ya
disuelta en el tolueno.

Por ello, se colocard un tanque agitado para disolver y homogeneizar la corriente de entrada
228. La presion de operacion serd la misma que la zona de oximacion, presion atmosférica.

La corriente 230 entra a una temperatura de alrededor de 70°C y la corriente 229 a temperatura
ambiente, que se ha supuesto de unos 25 °C. La corriente de salida 228 saldra del tanque y
pasard por un intercambiador de calor para que a la entrada de la oximacion tenga una
temperatura de 70°C.

Las corrientes de entrada al mezclador se muestran en la siguiente figura:

Corriente 230
254891 70 kg/h de Ciclohexanona
83.25 kg/h de Oxima Corriente 228

o 26000 kh/ de Tolueno
—_— 567194 kg/hde Ciclohexanona
> —J 83.25 kg/h de Oxima

Figura 11.2.1. Balance de materia tanque de mezcla TM-202.

Corriente 229
5671.94 kgfh de Ciclohexanona
8.3 kg/h de Tolueno
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Como se puede observar llega al tanque por la corriente 230 un flujo méasico de tolueno de
25991.70 kg/h que se va recirculando constantemente en el circuito de oximacion. Como en la
extraccion hay pérdidas es necesario que en la corriente 229 entre 8.3 kg/h de tolueno para

compensar.

Se ha decidido que el tiempo de residencia del tanque sea de 10 minutos, para asi asegurar que a
la salida del tanque tanto la composicion como la temperatura de la corriente 228 sean

homogéneas.

= Dimensiones del tanque de mezcla
En primer lugar es necesario calcular el volumen del tanque. Para ello se muestran a

continuacion los valores del flujo volumétrico:

Tabla 11.2.1. Resumen de flujos y densidad del sistema.

Flujo masico (kg/h) 9% (kg/Kgww) Densidad (kg/m®) Flujo vol. (m%h)

Tolueno 26000 821.43
Ciclohexanona 5682.56 947.80
Oxima 83.25 1021.68
Total 31838.44 844.80

El volumen del tanque seré el siguiente:

3
'™y =630m® (Ec.11.2.1)

10 min = —————
37.81 m3/h =

El tanque estara compuesto por un cuerpo cilindrico, dos fondos toriesféricos y un agitador. Se

ha tomado un valor tipico para la relacién entre el diametro y la altura del cilindro:
H = 12 Dcilindro (EC 1122)
La expresion del volumen serd la siguiente:

Viotat = Veir. + 2 Vronao (Ec.11.2.3)
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2
6.30m3 - 120% = =« DTHCL-L + 2(0.08089 D?) (Ec. 11.2.4.)

Teniendo en cuenta la ecuacion 3.3.1 se despeja la incdgnita de la altura del tanque, y por tanto,

obtenemos el diametro, cuyo valor se expondra en la tabla 11.2.2.

Baffie width, CH
w=D,/12

Offset = w/ 6 i Draft tube

-._.-u»—_f—r-— . ey
H/i3 /

- C:‘-L__D

Hiz

R VE

Baltie
Baffle
=

Cifset ] L dis
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Figura 11.2.2. Proporciones de dimensionamiento de un tanque agitado.

Por otro lado, se ha decidido que el llenado del tanque sea de un valor de seguridad estandar, en

este caso del 80 %.
Asi, la altura que ocupara el liquido en el tanque sera el resultado de despejar la ecuacion

11.2.4.y la suma de la altura de la base toriesférica:

2
6.30m® = m 2= Hyq + 0.08089D°  (Ec.11.25)

H g = Hyq +0.169D  (Ec. 11.2.6.)

Una vez que se conoce la altura del liquido se puede conocer el resto de distancias referentes al
agitador. Las diferentes bibliografias consultadas dan una proporcion de los didmetros del

tanque y el agitador de alrededor de 3:1, y por tanto es la que se utilizara.

En la siguiente tabla se han resumido las dimensiones del tanque:
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Tabla. 11.2.2. Dimensiones del tanque.

Parametro Valor

D;, didmetro interior (m) 1.89
H.ii, altura (m) 2.27
Hiiq., altura liquido (m) 2.37
H, altura equipo (m) 291
W, anchura bafle (m) 0.16
01, offset superior (m) 0.03
02 offset inferior (m) 0.31
h, altura agitador (m) 0.40
d, didmetro agitador (m) 0.63
w, anchura del agitador (m) 0.08

= Disefio mecénico del tanque agitado
El disefio mecanico del reactor se basa en el calculo de los espesores. Para ello hay que tener en
cuenta las expresiones extraidas del cddigo ASME vy el de sobreespesor debido a la corrosion.

Para cuerpos cilindricos la expresién sera la siguiente:

PR

t = SE—06F + Cl + Cz (EC 1105)
Para tapas toriesféricas:
PLM
t = ISE—02F + Cl + C2 (EC 1106)

El material elegido para construir el tanque es el acero inoxidable AISI 304L, ya que
proporciona un buen margen contra la corrosividad y es ampliamente usado en la industria. El

valor de del esfuerzo de disefio (S) se extrae de la siguiente figura:
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Material Tensile Design stress at temperature “C (N/mm?)
strength
(N/mm?) 0twS0 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Carbon steel
(semi-killed or
silicon killed) 360 135 125 115 105 95 8 80 70

Carbon-mangancse steel

(semi-killed or

silicon killed) 460 180 170 150 140 130 115 105 100
Carbon-molybdenum

steel, 0.5

per cent Mo 450 180 170 145 140 130 120 110 110

Low alloy steel

(N1, Cr, Mo, V) 550 240 240 240 240 240 235 230 220 190 170
Stainless steel

18Cr/8Ni

unstabilised (304) 510 165 145 130 115 110 105 100 100 95 90
Stainless steel

18Cr/8Ni

Ti stabilised (321) 540 165 150 140 135 130 130 125 120 120 115
Stainless steel

18Cr/8Ni

Mo 24 per cent

(316). 520 175 150 135 120 115 110 105 105 100 95

Figura 11.2.3. Valor de S para diferentes materiales y temperaturas.

El valor de eficiencia de las soldaduras (E) se ha determinado que serd un valor medio de 0.85
para soldaduras parciales.
La presion de disefio se determina de la siguiente forma, teniendo en cuenta que el tanque
trabaja a vacio:

Paiseiio = Poperacion * 1.1 (Ec. 11.0.3)

Una vez especificado los diferentes valores necesarios para el calculo de espesor se han
resumido los datos en la siguiente tabla:

Tabla. 11.2.3 Pardmetros espesores

Parametro Valor
Taiseiio» T€Mperatura de disefio (°C) 80
S (atm) 1554.40
P, presion de disefio (atm) 1.1
R, radio recipiente (mm) 945
tei, espesor del cilindro (mm) 0.79
t1, espesor del cilindro (con C; y C,) (mm) 3.06
L=10R,M =154 1890
tfondo, €SPESOr del fondo (mm) 6.05
t,, espesor fondo (con C; y C,) (mm) 8.86
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= Peso del tanque
Para el célculo del peso del tanque se tendra en cuenta que el equipo estd compuesto por un
cuerpo cilindrico, dos fondos toriesféricos y un agitador.

Las ecuaciones necesarias para calcular el peso son:

My, =m Hey, ((D;)Z - (;')2) Pmaterial (Ec.11.0.7))

Mfonao = ((0.08089D,%) — (0.08089D;) ) pmaceriar (Ec. 11.0.8.)

Moy, = Meguip. + (Vliq. pll’quido) (Ec. 11.0.9)

Los valores obtenidos se resumen en la siguiente tabla:

Tabla. 11.2.4. Pardmetros peso

Parametro Valor
D,, diametro externo (m) 1.90
Praterial, densidad material (kg/m®) 7930
Viiq., capacidad liquido (m°) 6.30
Piiquido, densidad liquido (kg/m°) 844.80
M.i., Peso cuerpo (kg) 535.83
M., Peso fondo (kg) 69.10
Mop.., Peso operacion (kg) 5996.27

= Disefio de la agitacion
Como ya se ha comentado, la agitacion en este equipo es muy importante para asegurar una
transferencia de masa y de temperatura.
En este caso se trata de un sistema de viscosidad baja segun la clasificacion de la bibliografia
(Coulson and Richardson’s Chemical Engineering) ya los liquidos tienen viscosidades por
debajo de 10 Nm.s/m”. También se especifica que la velocidad de agitacion suele estar entre 10
y 25 Hz, y por ello se ha elegido una velocidad de 15 Hz.
Para conocer la velocidad y potencia de la agitacién es necesario calcular el ndmero de

Reynolds para tanques agitados con la siguiente expresion:
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. A2
N° Reynolds = N’;;d (Ec. 11.2.8)
L

Se ha elegido que el agitador sea de tipo marinero con tres aspas, ya que son los mas
frecuentemente usados y adecuados para sistemas de viscosidades bajas, como el que se muestra

a continuacion:

Baffle

NV
A
X jr
Bl

)
A
s

%
@

Figura 11.2.4. Esquema de agitador tipo marinero de tres aspas y su agitacion.

Una vez obtenido el nimero de Reynolds se ha utilizado una figura extraida de “Perry’s
Chemical Engineers Handbook” para hallar el nimero de potencia. La curva correspondiente a

este agitador es la curva (a), y por tanto, el valor de nimero de potencia sera de 0.35. A

continuacion se muestra la gréafica utilizada:
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Figura 11.2.5. N° de potencia en base al N° de Reynolds y tipo de agitador.
La expresién para calcular la potencia es la siguiente:
P= Np-p,-N3-D> (Ec.11.2.9.)

En la siguiente tabla se han resumido los diferentes parametros que definen la agitacion:

Tabla 11.2.5. Pardmetros de la agitacion

piiq, Densidad fluido (kg/m*) 844.80
Miig., Viscosidad fluido (kg/ms) 0.00083

d, Diametro agitador (m) 0.63

N, Velocidad agitacion (Hz) 15
Nge, NUmero de Reynolds 6059658.80
Np, Nimero de potencia 0.35

P, potencia agitacion (kW) 99.04
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= Balance de energia
Cada corriente de entrada circula a una temperatura diferente y en el tanque de mezcla este calor
se redistribuye. Por tanto, es necesario conocer la temperatura de la corriente de salida puesto
que después entrard en un intercambiador de calor para que alcance la temperatura de operacién
de la oximacion, 70°C.

Para ello se ha tenido en cuenta que:

Qentrada = Usalida (EC- 11-2-10)

Q=mi-C, T (Ec.11.2.16) (Ec.11.2.11)

Conociendo el flujo de calor que entra al tanque y los flujos masicos de entrada y de salida se
puede despejar la temperatura de salida. En la siguiente tabla se expresan los datos obtenidos:

Tabla 11.2.6. Calor de las corrientes del mezclador

Corr. 229 kg/h kcal/h T (°C)
Tolueno 8.3 78.85
Ciclohexanona 5682.94 83922.02 25

Corr. 230
Tolueno 25991.7 691379.22
Oxima 83.25 2457.58 70

Corr. 228
Tolueno 26000 579041.78
Ciclohexano 5682.94 196738.29
Oxima 83.25 2057.61 58.61

Por tanto, en el intercambiador que habra antes de la entrada de los reactores de oximacion se
calentara la corriente 228 de 58.61 °C a 70°C.

= Aislante térmico del tanque
Mediante el programa informatico Insulan que proporciona la empresa Calorcol se calcula el
espesor del aislamiento teniendo en cuenta que el material que se utiliza para aislar es lana
mineral de roca de 80 kg/m®.
La temperatura deseada de aislamiento sera de 30°C, la temperatura ambiente 25°C, la velocidad

superficial del aire 1 m/s y la temperatura de trabajo del equipo se escoge la de disefio. El
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programa también requiere el material de construccion del equipo, se escoge acero inoxidable,
tanto para la superficie exterior como para la superficie desnuda.

A continuacién se muestran los valores proporcionados por el programa Insulan
correspondientes a las caracteristicas del aislamiento, el aislamiento nos proporciona dos
ventajas a la planta, la primera es de carécter operacional ya que reduce el gasto energético y
mantiene el equipo en condiciones Optimas, la segunda y no menos importante es evitar posibles

dafios fisicos como quemaduras a trabajadores de planta.

Tabla 11.2.7. Espesor del aislamiento.

Parédmetro Valor
30
Espesor del aislamiento (pulg) 0.5
Eficacia del aislante (%) 81

11.2.2. Mezcladores estaticos (ME-201, ME-202 y ME-203)
Un mezclador estatico es un equipo disefiado para conseguir la mezcla de dos fluidos.
Normalmente estos equipos se utilizan para mezclar dos liquidos, ya sean miscibles o
inmiscibles, pero también pueden ser utilizados para dispersar un gas en un liquido.
La estructura del mezclador consiste en un cuerpo o carcasa cilindrica y una serie de placas
desviadoras en su interior. Sus tamafios en la industria pueden variar desde 6 mm a 6 metros de
diametro. Ademas, también se pueden encontrar de una gran variedad de materiales, entre los

cuales se encuentran el acero inoxidable, el polipropileno, el teflén y el poliacetal.

El funcionamiento basico de los mezcladores estaticos esta basado en dos principios, que son la
division de flujo y la mezcla radial. La divisién de flujo depende del nimero de elementos
internos del mezclador, ya que en cada uno de ellos el flujo se divide en dos, de manera que
cada vez se aumenta la estratificacion y se tienen mas canales. Cada elemento interno divide la
corriente en dos, la hace girar 180° y la descarga en otro elemento que esta colocado formando
un angulo de 90° con el anterior. Este segundo elemento realiza el mismo proceso y asi
sucesivamente. El nimero de elemento internos necesarios se determina mediante el Reynolds
del fluido de proceso, y aumenta cuando este parametro disminuye. La mezcla radial se crea
debido a la circulacion rotacional del equipo, que consigue eliminar gradientes de temperatura,
viscosidad y composicion. En la Figura 11.2.6. se puede visualizar, para hacer mas entendible,

el efecto de estos dos principios.
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Radial Mixing

Figura 11.2.6: Principios de mezcla de un mezclador estéatico

Se ha elegido este tipo de equipo de mezcla debido a que la distancia necesaria para conseguir
una homogeneidad completa se ve muy reducida. Estos mezcladores permiten una buena
transferencia de masa y trabajan bien con materias muy viscosas. Ademas, son faciles de

instalar y econémicos de mantener y no requieren una gran energia.

Los tres mezcladores estaticos necesarios para la seccién de reaccion de Beckmann se han
comprado a la empresa Sulzer. Se ha elegido el tipo SMI debido a que son ideales para la
mezcla de dos liquidos en régimen turbulento. Su geometria ha sido disefiada con simulaciones
en CFD de manera que los elementos de mezcla consiguen asegurar una mezcla eficiente en
toda la seccion transversal de la tuberia gracias a su giro en sentido en contrario y a su creacion
de vortices.

Otras de las propiedades del mezclador estatico SMI es que presenta una estructura abierta que
elimina el riesgo de bloqueo, ademéas de presentar un tamafio reducido y pocas pérdidas de

presion. Su disefio se puede observar en la Figura 11.2.7.:

Figura 11.2.7: Mezclador estatico SMI
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Las especificaciones técnicas de los tres mezcladores estaticos se muestran en la Tabla 11.2.7.,
donde se puede observar que los diversos equipos presentan diferentes dimensiones, debido a
las necesidades del proceso. La relacion h/D de 50 que se ha elegido se encuentra entre el rango
bibliogréafico mostrado para mezclas de dos caudales de fluidos muy diferentes (50-100-D) y se
ha elegido el valor minimo porque no se trata de una mezcla muy viscosa (Coulson and
Richardson, 4th edition).

Tabla 11.2.8: Especificaciones técnicas ME-201, ME-202 y ME-203

Diametro
(mm)

Longitud (m) 50-D=2.5 50-D=1.75 50-D=1.5
Material AIlSI 316L AISI 316L AISI 316L

acc. to DIN 2501, ANSI B | acc. to DIN 2501, ANSI B | acc. to DIN 2501, ANSI B
16.5 16.5 16.5

50 35 30

Bridas

Para la determinacion del didmetro de los mezcladores estaticos se ha fijado una velocidad por
estos de 30 m/s, para mantener las mismas condiciones de flujo turbulento que se tienen en los
microreactores. Se han utilizado los valores conocidos de caudal volumétrico de cada uno de los
mezcladores y las Ecuaciones 11.2.17 y 11.2.18 y se ha sobredimensionado el valor final de

didmetro obtenido.
A=2  (Ec.11212)

A=m-r? (Ec. 11.2.13)

En la Tabla 11.2.8 se muestran los parametros intermedios del calculo y el valor final del

diametro para cada uno de los equipos.

Tabla 11.2.9: Parametros para el calculo del diametro de los mezcladores estaticos.

ME-201  ME-202 | ME-203
Qv (m3/h) 83,92 61,15
Qv (m3/s) 0,054 0,023 0,017
v (m/s) 30 30 30
A (m2) 00018 | 0,00078 | 0,00057
r (m) 0,024 0,016 0,013
D (mm) 47,94 31,45 26,85
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Seguidamente, en las Figuras 11.2.8, 11.2.9 y 11.2.10 se presentan tres esquemas simplificados
del balance de materia en los mezcladores estaticos ME-201, ME-202 y ME-203.

Comiente 245: | 5 Comente 247:
828 Tn'h ’ 266.92 Tn'h

l

Comente 246:
23864 Tn'h

Figura 11.2.8: Esquema simplificado del balance de materia del ME-201

Comente 248: Comente 230:
> 250:
1226 Tn'h 111.07 Tn'h

.

Comiente 249:
08 21Tn'h

Figura 11.2.9: Esquema simplificado del balance de materia del ME-202

Comiente 233:
— —* 7962 Tnh

l

Comiente 252:
63.30 Tn'h

Comiente 231:
1411 Tn'h

Figura 11.2.10: Esquema simplificado del balance de materia del ME-203
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11.2.3. Eyector (EC-201)

Un eyector es una bomba sin partes méviles o elementos rotativos. Su funcionamiento esta
basado en el uso de un fluido impulsor, es decir, un chorro de un fluido a alta velocidad, para
aspirar el fluido que se quiere bombear, de manera que ambos se mezclan y se descargan
mezclados. El principio bésico de funcionamiento de los eyectores es que convierten la energia
potencial del fluido motriz o impulsor en energia cinética, es decir, convierten la presion en
velocidad en unas tuberias disefiadas especificamente para ello. Debido al efecto Venturi la
presion de descarga es muy baja, produciéndose una succién del fluido aspirado en la cdmara de
mezcla. Y seguidamente, la mezcla del fluido impulsor y el fluido aspirado es introducida a un
difusor, donde se transforma la velocidad en presién, de manera que se obtiene una descarga a
una presion intermedia entre la de los dos fluidos.

En la Figura 11.2.11. se muestra un esquema simplificado de la operacion de un eyector o

exhauster, segun se Ilama cuando el fluido de succién es un gas.

: T
n -84 e —
‘f —— Tl L B:—-l —= — ] = 3 _ .
r i = |
Votive im inle 'i.,_: 4 Ry i] e

Figura 11.2.11. Esquema simplificado del funcionamiento de un eyector

De entre las ventajas que presentan estos equipos es importante destacar que son equipos
estaticos que no utilizan ninguna pieza rotativa, ademas requieren un mantenimiento minimo y
son faciles de utilizar. Otra de las ventajas es que pueden fabricarse en cualquier tamafio y de
cualquier material, de manera que se pueden utilizar en cualquier zona o con cualquier tipo de

reactivo.

No obstante se ha de elegir bien el tipo de eyector utilizado segun su presion y temperatura de
succion, la presion de descarga requerida, la capacidad requerida y la minima presion de vapor
disponible para el funcionamiento del eyector. Ademas, también se ha de tener en cuenta la
naturaleza de la carga, sobretodo en el momento de decidir el material necesario, ya que se han

de tener en cuenta los reactivos que puedan ser corrosivos. En este caso se trata de un eyector
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para generar una mezcla entre agua y amoniaco, de manera que se ha de tener en cuenta que el

amoniaco es una sustancia corrosiva y muy peligrosa, que al disolverse en agua desprende calor.

Se decide comprar este equipo a la empresa espafiola Diprax, que estd especializada en
automatismos. De entre los diferentes tipos de eyectores de vacio disponible se elige la serie
estandar K-3B que presenta un tamafio y un coste reducido pero que permite trabajar con un
caudal de aire aspirado de hasta 120 NL/min, valor muy cercano a los 110 NL/min de amoniaco
requeridos.

Ademas, se elige como material para su construccion sulfuro de polifenileno (PPS) debido a que
presenta una excelente resistencia quimica, una gran estabilidad térmica y dimensional y es
resistente al fuego. Ademas, resulta ser extremadamente inerte frente a solventes organicos,
sales inorganicas y bases, de manera que es muy resistente a la corrosion. En las Figuras 11.2.12

y 11.2.13. se presentan las especificaciones del eyector elegido, facilitadas por la empresa.
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Figura 11.2.12. Especificaciones técnicas del eyector K-3B
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11.3. Reactor hidroxilamina R-201

La hidroxilamina se prepara reduciendo iones nitrato con hidrégeno gas en presencia de un
metal catalitico, paladio sobre carbon. La hidroxilamina pura es inestable, cuando se calienta se
descompone automaticamente, dando lugar a una posible explosion. Por esta razon la
hidroxilamina se prepara en forma de sal, hidroxilamina sulfato o fosfato. En este caso se ha
escogido la sal de fosfato ya que se reduce la produccion de subproducto de sulfato de amonio.

El reactor consta de la zona de reaccion, zona de refrigeracion y un distribuidor de gas. La
solucion acuosa que contiene iones nitrato es alimentada al reactor. El hidrogeno gas fresco se
introduce mediante el distribuidor de gas por la parte inferior y entra al interior del reactor
donde reduce el amonio nitrato para formar hidroxilamina fosfato. El hidrogeno que no ha
reaccionado se mezcla con hidrogeno fresco y es recirculado hacia el distribuidor de gas y
reintroducido al reactor. La corriente acuosa inorganica contiene hidroxilamina fosfato, &cido

fosférico, nitrato de amonio y acido monoamonio fosférico.
La reaccion que se lleva a cabo es la reaccion Rx.11.3.1.:
NH,NO; + 2H3P0, + 3H, — NH;0H - H,PO, + NH,H,PO, + 2H,0 (Rx.11.3.1.)

Segun Carberry i Varma (pagina 669) la reaccion entre nitratos e hidrogeno para formar sales
de hidroxilamina se produce en un reactor Slurry catalizado por un metal noble (Pd) sobre
carbon. La hidrogenacion se lleva a cabo en un reactor de columna de burbujeo. El catalizador
se encuentra en constante recirculacion y se puede usar durante un afio 0 mas sin regenerar.

Los distribuidores dispersan el hidrogeno. La mezcla se debe al aumento de las burbujas, por lo
que no se dispone de una agitaciobn mecénica. La accion de las burbujas proporciona una
agitacion aproximadamente equivalente a la agitacion mecénica. EI medio de reaccion es una
suspension de catalizador en el medio liquido en el cual el gas es burbujeado, este tipo de
reactor trifasico se conoce como reactor ‘slurry’.

Desde un punto de vista mecéanico, un reactor de columna de burbujeo es un recipiente
cilindrico vertical con la rejilla de distribucion en la parte inferior. La rejilla de rociado es una
matriz de tubos paralelos conectados a un colector o varios brazos radiales en un patrén de arafia
o circulos concéntricos con agujeros cada pocos centimetros.

Esta corriente de salida del reactor que contiene el catalizador en suspension es filtrada para
obtener la corriente inorgénica con hidroxilamina fosfato libre de catalizador en suspensién. El
catalizador se devuelve al reactor previamente mezclado con la solucion acuosa de entrada al

reactor.
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Debido a los requerimientos de calor se ha disefiado un reactor multitubular por los que
circulard agua de refrigeracion por el exterior de estos. En la Figura.11.3.1. se muestra un

esquema simplificado del tipo de reactor utilizado para la produccién de hidroxilamina.

Gas

Heat exchange —f — Liquid
fluid Catalyst
; Heat exchange
s — R N

¢

Liquid
Catalyst

Figura.11.3.1. Reactor multitubular trifasico.

11.3.1. Dimensionamiento de la columna
Se ha realizado el disefio de un reactor continuo de columna de burbujeo para la produccion de
189 Tn/dia de hidroxilamina fosfato mediante la reduccion de una solucion acuosa de nitrato de
amonio-fosfato, empleando un catalizador de 2% paladio-carbdn.
Tras hacer una busqueda bibliogréafica del proceso en cuestion y ver que las condiciones de
reaccion son muy parecidas en todas las fuentes (experimentales y didacticas) se usan los datos
de proceso descritas por Carberry, J. J. y Varma, A.

= Datos del proceso:
Temperatura = 70°C
Presion = 5 atm
Velocidad superficial gas = 1.5 cm/s (parte superior)

Concentracion NH4NO; alimentacion = 20 % (masa)
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Conversioén deseada NH,NO; a hidroxilamina = 80 %

Requerimiento de hidrogeno = 10% exceso de los requerimientos tedricos
Coeficiente Henry para hidrogeno, H = 4.63-107 g/cm®iucion

Catalizador = 2% paladio en carbon

Concentracion de paladio activo, Cpq = 1-10° g/em®soiucion

Dimension catalizador = 8-10° cm

Densidad catalizador = 0.6 g/cm®

Difusividad hidrogeno disuelto = 5.24-10"° cm?/s

189-10°

- Produccion de hidroxilamina fosfato = 723600131

= 16.7 mol/s

- NH4NO3 requerido a la entrada= 222 = 21mol/s = 1680 g/s

16.
0.8

- Concentracién NH4NO3 a la entrada = 20 % (masa)

- Caudal masico total entrada = % =8400g/s

- Hidrogeno requerido =16.7 - 3 = 50 mol/s
- 10% maés de hidrogeno del requerido =50 - 1.1 = 55 mol/s
0.1-50-0.082- (273 +70) -

- Caudal volumétrico hidrogeno parte superior

103§ =28126cm3/s

- Velocidad superficial del gas en la parte superior; vG = 1.5 cm/s

Se ha escogido una velocidad del gas de 1.5 cm/s porque esta dentro del rango para flujos
homogéneos en columnas de burbujeo. Este rango se puede observar representado en la
Figura.11.3.2.
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Figure 4.3 Hydrodynamic regimes for bubble columns (low-viscosity
medium).

Figura.11.3.2. Régimen flujo de columnas de burbujeo. (Fuente: ‘Chemical Reactors. From design to

operation’, J.P. Euzen, P.Trambouze).

Tal como se explica en el apartado de energia (apartado 11.3.4.) el reactor escogido es un
reactor multitubular con tubos de 2pulg. Todo el caudal de entrada se repartira entre los
diferentes tubos. En el apartado de energia (11.3.4.) se especifica todas caracteristicas de la

columnay de los tubos

= Determinacion de la etapa controlante de la reaccién
Las etapas relacionadas con la reaccion entre el hidrégeno y el nitrato de amonio son:
A. Transferencia del hidrogeno al liquido.
B. Transferencia del hidrogeno y el nitrato de amonio del liquido a la superficie del

catalizador.
C. Reaccion del hidrégeno y el nitrato de amonio en la superficie del catalizador.

Se ha estudiado la importancia de las diferentes resistencias en la parte superior de la columna.

Para simplificar el sistema se han considerado las siguientes simplificaciones:
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1. La fraccidn de gas y los coeficientes de transferencia de materia son uniformes a lo
largo del reactor.

2. La presion de vapor de agua en la solucion es insignificante.

3. Las particulas de catalizador estan dispersas homogéneamente.

4. La fase acuosa esté perfectamente mezclada.

A. Transferencia del hidrogeno al liquido
Si esta es la etapa controlante, la velocidad de absorcion del hidrogeno viene dada por la
ecuacion Ec.11.3.1.:

R, = k,alA*], donde [a] = cm?/cm3solucién  (Ec.11.3.1.)

Correlacion de Rooij et al. (1977) para velocidades de gas entre 1y 10 cm/s:

cm
kL = 2 . 10_2—

S
k
dg = ﬁ =222-10"2¢m
£, =% _ 00682
730420,
6-E¢q _ 6-0.0242

=19.76 cm? /cm3solucién

Area interfacial efectiva: a = (60— 22210-2(1-00242)

R,=2-1072-6.7-10-4.63-1077 = 9.15- 10~ "mol/(cm3solucién)s

- B. Transferencia del hidrogeno del liquido al catalizador
Para el célculo del coeficiente de transferencia de masa solido-liquido se tiene la ecuacién
Ec.11.3.2.(Sano et al. (1974)):

1

g4z 1
2+04(- d")“s&] ¢. (Ec.11.32)

ksrd
Sh=—2L= 5
v

Dy

Donde,
E = velocidad de disipacién de energia por unidad de masa de liquido = Vg

E =1.5-981 = 1471.5cm?/s3
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d, = didmetro del catalizador =8 - 10~3cm

¢.= factor de esfericidad; se supone que las particulas son totalmente esféricas por ello se toma
un valor de 1.

v = viscosidad cinematica = 4.2 - 1072¢m? /s

Sc =-=80153

Sustituyendo en la ecuacion Ec.11.3.2., se obtiene: Sh=3.98; kg, = 2.61-10"%cm/s

Concentracidn de catalizador:

_1-107°gPd/cm?sol 0.05 3501
= " 2gPd/100gcat _ 00>9/cmiso

Area interfacial efectiva slido-liquido:

6w 6-005
%= bd, " 06-8-1073

= 62.5cm?/cm3solucion
kSLc_lp = 1.6315_1

Si esta es la etapa controlante la velocidad R, viene dada por:

R) = kg 8,[A*] = 1.437 - 10 - 4.63 - 1077 = 3.78 - 10~ ®mol/(cm3solucion) - s

- C. Reaccidn del hidrogeno y amonio nitrato en la superficie del catalizador
La ecuacion Ec.11.3.3. es una ecuacién empirica (Rooij et al. (1977)) para la velocidad de

reaccion de hidrogeno en solucion acuosa NH4NO3-H3PO,:
Ry = ka.Cpy[A*]%3* (Ec.11.3.3)

Donde
a. = actividad relativa del catalizador, se asume igual a 0.8
Cpq = concentracion de paladio activo = 1-10°° g Pd/cm® solucién

k es la constante de velocidad de reaccion y viene dada por la ecuacion (Ec.11.3.4.)

_ . 0.66 1y, 1.02
k =1.696 - 10*exp (o) = 0.218%})—2;2 (Ec.11.3.4.)
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1.02

0.66
Sustituyendo en la ecuacién Ec.11.3.4. se obtiene: k = 0.218%

R, =0218-0.8-1-1073(5-4.63-1077)%3% =212 - 107%mol/(cm3solucién) - s
De las velocidades individuales se observa que en la parte superior de la columna, las tres etapas
contribuyen a la resistencia. Cuando las tres etapas contribuyen a la resistencia, la velocidad de
disolucion del hidrogeno en el liquido viene dada por la ecuacion Ec.11.3.5.:

Ry = k,a([A*] = [4,]) (Ec.11.3.5)

La velocidad de transferencia del hidrédgeno del liquido a la superficie del catalizador viene dada

por la ecuacion Ec.11.3.6.:

La velocidad de reaccion de nitrato de amonio e hidrogeno en la superficie del catalizador viene

dada por la ecuacion Ec.11.3.7.:
R = ka.Cpy[As]°34 (Ec.11.3.7))

Como se asume mezcla perfecta, los valores de [4,] y [As] se mantienen constantes. Igualando

las ecuaciones anteriores, se obtiene la ecuacion Ec.11.3.8.:

' ; (1/0.34
_ _Ra Ry
[40] = o+ (kaccpd) (Ec.11.3.8.)
, _ Gi—Gy
A7 Sh,(1—¢)

Donde h; es la altura de dispersion. Sustituyendo en la ecuacion anterior se obtiene la ecuacion
Ec.11.3.9.

_ Gi—Gy Gi—Go 1/0.34
[AO] - Sht(l_g)kSLdp + (Sht(l_g)kacCPd) (EC1139)

El balance de materia respecto al hidrogeno en un diferencial de altura dhgy, se obtiene la

ecuacioén diferencial ordinaria Ec.11.3.10.:
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;—;Z =Ry-S-(1—¢) =ka([A]-[4DS(1—¢)  (Ec.11.3.10)

. ar _ (-
Donde  [A"] = H(Pr +Yhy) , ¥ = ;== ( 1083G3)p

Reorganizando la ecuacién diferencial, Ec.11.3.10., se obtiene la ecuacion simplificada

Ec.11.3.11.
G
4 _ o+ Bh (Ec.11.3.11)
dhg

B = k,aSHY(1 — &;) (Ec.11.3.13))
Las condiciones de contorno son:
- En la parte superior: h=0, G=G0=50

- Enla parte inferior: h=h,, G=G;=55

Integrando la ecuacion diferencial simplificada, Ec.11.3.11., se obtiene la ecuacion Ec.11.3.14.

2 — .
G — Go = ah, + 2% 0 hy == “2+;3(Gl Go) (Ec.11.3.14.)

11.3.2. Célculo altura reactor
Para el célculo de la altura del reactor h; se realiza un proceso iterativo:
Suposicion de la altura de la columna y se calcula [Ao].
Se calcula el calor de k; a con un valor promedio de v.
Conociendo [A¢] y k. a, se calcula el valor de ay B.

Se calcula h..

o > w D oE

Si el valor de la altura calculado es diferente al supuesto, en la siguiente iteracion se

escoge un valor intermedio.

Realizando el proceso iterativo para el sistema descrito, se obtiene que la altura del reactor en

cuestion es de 393.97 cm.

Altura de zona de reaccion: Hieaccion = 4m
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11.3.3. Especificacion de las corrientes
En la Tabla.11.3.1. es muestran representados los valores los caudales mésicos de las corrientes
de entrada y salida del reactor.
La corriente acuosa inorganica que contiene los iones nitrato (corriente 206) se ha especificado
para que tenga una composicién del 20% masico en nitrato de amonio y 40% en acido fosforico.
Estos valores son valores bibliogréficos recomendados para la solucién acuosa inorgéanica.

Tabla.11.3.1. Caudales masicos [kg/h] de las corrientes involucradas en el reactor R-201.
Corr. Corr. Corr. Corr.

Corr.
201 202 203 206 210

F_osfatc_J de : - - - - 7861.52
hidroxilamina

Nitrato aménico - - - 6003.26 | 1200.65
Ac. Fosforico - - - 12935.38 | 1175.94
Hidrdgeno (g) 362.87 | 399.16 36.29 - -

Fosfato de amonio - - - - 6901.55
Agua - - - 11061.36 | 13223.2

Ac. Nitrico - - - - -

399.16 36.29 |30000.00 | 30362.86

11.3.4. Sistema de intercambio de calor

El intercambiador de calor extraera el calor del sistema necesario para mantener el reactor a la
temperatura de reaccion, 70°C.

Se realiza un balance de energia calorifica en estado estacionario, Ec.11.3.15., donde se tiene en
cuenta que para alcanzar la temperatura de reaccion los reactivos van a consumir parte de la
energia generada por la reaccion. El calor que es necesario extraer del sistema mediante el
intercambiador de calor serd el calor generado por la reaccion menos el calor consumido por los

reactivos para alcanzar la temperatura de reaccion.
Yinje - [Cpj - (Ts = Te)| + & - AHggp + & -AC, - (Ts — Tregr) = q=U-A-DTML  (Ec.11.3.15)

Donde & es el grado de avance de la reaccion y se calcula como se muestra en la ecuacion
Ec.11.3.16.



PRODUCCION DE CAPROLACTAMA

§ =Ty =60kmol/h  (Ec.11.3.16)

Vk
En la Tabla.11.3.2. se encuentran representados los datos termodinamicos del sistema acuoso
que se tiene en el reactor. Estos valores son datos bibliograficos del CRC Handbook of
Chemistry and Physics, David R. Lide. Todos los valores estan referidos a condiciones estandar,
25°c y 100kPa.

Tabla.11.3.2. Propiedades termodinamicas ‘Handbook of Chemistry and Physics’ (paginas 864 y 931).

Compuesto AH° [kd/mol] Cp [J/mol°K]

NH4H,PO, -1428.8
H,O -285.5 75.3
H, 0 28.8
H3;PO, -1271.1 145
HsNO -114.2 46.47
HPO,> -1292.1

Segln los coeficientes estequiometricos de la reaccion (Rx.11.3.1.), v;, y los calores de
formacion de los componentes que se muestran en la Tabla.11.3.2. se ha calculado el calor
estandar de reaccién segun la ecuacion Ec.11.3.17.

AgH' = Y7 gv; AfH™ (Ec.11.3.17)
El valor de calor estandar de reaccion es: ArH’ = —498300 kJ /kmol
En la Tabla.11.3.3. se pueden observar los valores de los términos de la parte izquierda de la
ecuacion Ec.11.3.15. para el calculo del calor de intercambio, q. Las temperaturas de sistema

son de 70°C para la temperatura de entrada al reactor del fluido de proceso (Ts), 25°C para la

temperatura de referencia T,..; y 70°C para la temperatura del reactor.
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Tabla.11.3.3. Valores para el céalculo del calor de reaccién.

Parametro Valor

AgH° [kJ/kmol] -498300
20 Cpj(Te-Te) [KI/N] 0
= [kmol/h] 60
ACp+(Ts-Trer) [kI/kmol] -14338

= Calor a intercambiar
Sustituyendo los valores de la Tabla.11.3.3. en la ecuacion Ec.11.3.15. se obtiene que el calor a
intercambiar es:
q = —8544 kW

El &rea total de intercambio de calor, A, se calcula con la parte derecha de la expresion de la
ecuacion Ec.11.3.18.

q=A-U-DTML  (Ec11.318)

= Célculo de DTML

pTML = LR -Tr) (Ec.11.3.19.)

(T1-TRr)
(T2-TR)

Sustituyendo en la ecuacion Ec.11.3.19. los valores de las temperaturas, temperatura del reactor
Tr = 70°C, temperatura de entrada del agua de refrigeracion T, = 30°C y temperatura de salida

del agua de refrigeracion T, = 40°C, se obtiene:

DTML = —34.76°C

= Coeficiente global, U
Bibliograficamente (Applied Process Design for Chemical and Petrochemical Plants Vol.3,
pagina 94) se observa que el coeficiente global U para agua como fluido de refrigeracion y
disoluciones acuosas inorganicas diluidas puede tener un valor estimado como méaximo de

700W /m?°C. El fluido de proceso es una mezcla de dos fases. El gas presenta una transmision
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de calor mucho menor que la fase acuosa, como maximo se puede estimar el valor global de

transferencia como 400W /m?2°C. Se realiza el disefio con el valor mas desfavorable, el del gas.

= Calculo area total de intercambio, A
Sustituyendo estos valores en la ecuacion Ec.11.3.18. se obtiene el area necesaria para

intercambiar el calor del sistema g, Ec.11.3.20.

—8543972.5]/s

= = 2
- —37.12°C-400W/m2°C = 614.49m (EC.11.3.20)

Para este reactor donde el calor de reaccion es importante y es necesaria un area de transferencia
elevada se han descartado los sistemas tipicos de intercambio de calor, camisa, doble cafia y
serpentin. Las alternativas son realizar un intercambio de calor externo o disminuir el caudal a
tratar. La primera alternativa se descarta ya que el catalizador esta en suspension en la solucion
y se ha creido una mala alternativa recircular parte de la solucién para realizar un intercambio
de calor, porque el bombeo mecéanico de esta suspension podria alterar las propiedades de
dimensidn del catalizador. La alternativa que se ha considerado mas acertada ha sido realizar un
reactor multitubular. Con este tipo de reactor se aumenta el area de transferencia. Conociendo
que la relacion area de transferencia/volumen disponible es de 4/D, se sabe que con un reactor
de 1.5m (que es el diametro de reactor necesario) se tiene un area de transferencia disponible
por volumen de 2.7m?/m3. En comparacion con un multitubular con tubos de 2pulg se aumenta
el area a 66.3m? /m3.

El fluido de proceso circula por tubos ya que es el fluido con una temperatura mayor, por
carcasa circulara el agua de refrigeracion. La configuracién de los tubos es de un paso por tubos
del producto y de un paso de carcasa del agua de refrigeracion, la cual se aumentard la velocidad

mediante la colocacion de deflectores.

= Seleccidn de las caracteristicas de los tubos
Se escogen tubos de 2pulg ya que es la medida mas recomendada para tubos de intercambio de
calor. Se escoge el mayor porque los tubos mas amplios son mas faciles de limpiar por métodos
mecanicos. A continuacion se indica las caracteristicas de los tubos (Mc. Cabe, Apéndice 7,
pagina 1074).
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- Diémetro interior: D; = 4.526 cm
- Diémetro externo: Dy = 4.803 cm
- Espesor: Ax =0.277 cm

- Longitud: L =4m

- Longitud total: L = 4.05m

Para realizar la conexion de los tubos, se suma a la longitud 2.5 cm por cada lado.

= Distribucion de tubos
Se escoge una distribucion de tubos de pitch triangular. El pitch es la distancia entre los centros
de dos tubos consecutivos.
El pitch recomendado es de 1.25 veces el diametro externo del tubo segin el método de Kern.

pitch = 1.25D; = 60.04mm

= Calculo nimero de tubos
Primero se calcula el area de intercambio de un tubo (Ec.11.3.21.) a partir del didmetro externo
de los tubos y la longitud.

A; = DL = 0.604m? (Ec.11.3.21.)

Conociendo el area total de intercambio necesaria 'y A; se calcula el nimero de tubos, N;.

N, =2tal — 1019 (Ec.11.3.22.)
A

t

= Célculo del diametro de carcasa
Para el céalculo del diametro de la carcasa se tiene que sumar al didmetro haz de los tubos

(bundle diameter, D;)) (Ec.11.3.23.), el espacio entre éste y la pared externa de la carcasa.

1
D, = Dg (—1) s (Ec.11.3.23))

K1 y n; son funcidn del pitch escogido y del numero de pasos por tubo. Para pitch triangular y

un paso por tubos K;=0.319 y n;=2.142,
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Sustituyendo estos valores en la ecuacion Ec.11.3.23. se obtiene el valor del diametro de haz de
tubs Dy,

Dy = 2078mm

La determinacion del espacio entre el haz de tubos y la pared externa de la carcasa depende de
la configuracion de la carcasa. En este caso se escoge un valor de 38mm. Con este valor ya se

puede calcular el didmetro de carcasa D, ecuacion Ec.11.3.24.

Ds = 38 + D), = 2116mm (Ec.11.3.24.)

= Velocidad de circulacion por tubos (v;)

Primero es necesario el area de paso del fluido por un solo tubo, A, 4501¢upo, EC.11.3.24.
Apasortupo =5 D} = 1.61-107*m?  (Ec.11.3.25)

La velocidad de paso del fluido por tubos, v, se calcula a partir de la ecuacion Ec.11.3.25.

vy = — (Ec.11.3.26.)

PtApasitubNep

_ 8.4kg/s
Yt =122 10%kg/m32.16 - 10-3m? -

1= 0.0042m/s

= Determinacion del nimero de pantallas deflectoras y separacion entre ellas
Para determinar las caracteristicas geométricas de las pantallas deflectoras se determinan los dos
pardmetros siguientes:
a. La altura libre de la pantalla (baffle cut), espacio que queda entre la pantalla y la
carcasa, por donde circula el fluido refrigerante. Este parametro se expresa como un

porcentaje que oscila entre 10y 25 % del diametro de carcasa.
baffle cut = 0.25D; = 529 mm

b. El espacio entre pantallas (Ig) que oscila entre 0.3 y 0.5 veces el didmetro de carcasa.
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lg = 0.5D; = 1058mm

Definiendo estos dos parametros se calcula el nimero de pantallas deflectoras, Ec.11.3.27

nedeflectores = (L/IB) ~1=3  (Ec.11.3.27)

= Seccion paso del fluido de proceso

_ Apas 1tubo
Apast - Nt
npt
Apgs, = 1.64m?

= Calculo velocidad fluido de carcasa

Primero se calcula el area transversal de la carcasa Asr, Ec.11.3.27.

_ lB Ds(pitCh—DE)

Agp = (Ec.11.3.29.)

pitch-npg
AST = 0447m2

Para el intercambio de calor del sistema, g, se usa agua de refrigeraciéon con un salto térmico de
10°C, temperatura de entrada de 30°C y temperatura de salida de 40°C. Para el calculo de la
cantidad de agua requerida para el intercambio de calor, my, ¢, se usa la ecuacion Ec.11.3.30.

q= mHzocp,HzoAT (E011330)

Sustituyendo en la ecuacion Ec.11.3.28. y conociendo que la capacidad calorifica del agua es
Cp,H,0 = 4.184k]/kg°C: My, = 204.2 kg/s

El calculo de la velocidad del fluido de carcasa se calcula con la ecuacion Ec.11.3.31.

v, = —H29  (Ec.11.3.31)

AsTPH,0
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v, = 046m/s

Se ha comprobado que este valor es correcto estando comprendido entre los valores tipicos de
0.3y 1m/s.

11.3.5. Disefio mecénico del reactor R-201
El disefio mecanico se ha realizado segun la bibliografia, Manual de recientes a presion, Eugene

F.Megyesy, que sigue el procedimiento del codigo ASME (Code for Pressure Vessels).

= Célculo espesor pared cilindrica
- Presion de disefio (Ec.11.0.3.): P=5-1.1 = 5.5 atm
- Eleccién material carcasa reactor: Acero inoxidable AISI 316. La solucion de reaccion
tiene un pH &cido.
- Temperatura maxima de disefio (EC.11.0.4): Tp,qx = Top + 20 = 90°C

El célculo del espesor del reactor de la costura longitudinal. Para un equipo cilindrico la

ecuacion a utilizar es la ecuacion Ec.11.3.32.:

__ PDs
T 2.S-E-1.2P

+ (Ec.11.3.32.)
Siguiendo las especificaciones que se indican en la introduccion del apartado 11 se escogen los
siguientes valores de los coeficientes:
- Valor esfuerzo de disefio del material, S. Haciendo una media ponderada de los valores
representados en la Tabla.11.0.1., a la temperatura de disefio.
S=127 N/mm? = 1253.39 atm
- Eficiencia de soldadura, E. Se supone que la junta es examinada por zonas (puntual) y
que la soldadura es hecha por doble cordon de soldadura dipositada sobre las superficies
interior y exterior de la pieza (en *X”). Segun la Tabla.11.0.2.:
E=0.85
- Sobreespesor por corrosion, C;.
C;=1mm

Sustituyendo estos valores en la ecuacion Ec.11.3.25. se obtiene un valor de espesor, t:

5.5atm - 2116mm

b= 2-1253.39atm - 0.85 — 1.2 - 5.5atm + 1lmm = 6.48 mm
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El valor de espesor se sobredimensiona un 10%: t=519mm-1.1=7.13mm

Calculo diametro exterior cilindro: Doyt =212m+2-7.13-1073m = 2.13m

= Calculo espesor y dimensiones cabezales
El cabezal elegido es el cabezal ASME bridado y alabeado. ElI material escogido y los
parametros para el calculo del espesor son los mismos que para el caso de las paredes

cilindricas.

Para el calculo del espesor del cabezal hemisférico, t, se usa la ecuacién Ec.11.3.33.:

CABEZA ASME BRIDADA Y ALABEADA

r < a‘ (CABEZA TORISFERICA)

A

. '=3SE—0.2P
W)

¢

Figura.11.3.3. Cabezal torisferico (Eugene F.Megyesy, pagina 20)

El factor M es un coeficiente que depende de la relacién L/r tal como se muestra en
Tabla.11.0.3. Se escoge una relacion L/r de 10 y que el radio del casquillo L es igual al
diametro. De la Tabla.11.0.3. se observa que el factor M es de 1.54

Sustituyendo los valores en la ecuacion Ec.11.3.31. y sumando el sobreespesor, se calcula el

espesor de los cabezales.
L=213m
r=01-1L=0.213

. 5.5atm-2116mm - 1.54
"~ 2-1253.39 atm - 0.85 — 0.2 - 5.5atm

+ 1mm = 9.42mm

El valor de espesor se sobredimensiona un 10%: t=942-1.1=10.36mm
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La altura del cabezal, H,4pe,q; » S€ Calcula como la suma de la altura de la parte esférica, h; , Yy
la parte recta, h,. La altura de la parte esférica se calcula con la ecuacion Ec.11.3.34 y la parte

recta con la ecuacién Ec.11.3.35.

h; =0.1935D—0.455¢  (Ec.11.3.34.

h1 = 0.4m
h, =35t  (Ec.11.3.35)
h, = 0.036m

La altura del cabezal H.qpezq: €S:
Hcabezal = 0.436m

El volumen de los cabezales toriesféricos se obtiene con la siguiente ecuacion Ec.11.3.36.
(L.Brownell, E.Yong).

V; = 0.084672D? = 0.379m?
V, = 0.084672D2 = 0.383 m3 (Ec.11.3.36.)
Veavezar = Ve — Vi = 0.004m>
= Alturay érea total reactor
Para la altura total del reactor, a la altura de los tubos le sumamos la altura de los cabezales
obteniendo una altura total de reactor de:
Hiotar = L+ 2 - Hegpezal
Hiptqr = 4.05+2-(0.436) =492 m

Para el calculo del area lateral del reactor:

Areacyerpo =T D+ L

Areacyerpo =1+ 2.12 - 4.05 = 26.97m?
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= Peso reactor vacio
El peso total del reactor vacié se establece con la suma del peso del cuerpo cilindrico, el peso de
los cabezales y el peso de los tubos.

Pcuerpo = Areagnuiar - L * Pinox
T
— 2 2
Pcuerpo =2 : (Dext — D; ) L pinox

La densidad del acero inoxidable AISI 316 eS:  pipox = 7.96g/cm?
Sustituyendo los valores conocidos:

Peyerpo =1505 kg

Para conocer el peso total del reactor vacio se tiene que sumar al peso del cuerpo, el peso de los

cabezales y los tubos vacios:

Pcabezal = Vcabezal * Pinox

Peapezat = 31.84 kg

El peso de los tubos vacios:
ey 2
Prupos = NtZ (Dext — Dj )Lpinox
Piupos = 6667kg

El peso total del reactor vacio:

Preactor = Pcuerpo + 2 Peapezar + Prubos = 8235.7kg



B PRODUCCION DE CAPROLACTAMA

= Peso del reactor lleno

Se calcula el peso del reactor Ileno de agua:

Preactor,lleno reactor + Pagua

Pagua reactor * Pagua

Vreactor = Vicilindro +2- Vi,cabezal
v, ~Ipz.n +2-V; =15m3
reactor = 2 Vi reaccion i = 1lom

, 1000kg
Pagua = 15m* - ——== = 15000kg

Preactor,lleno = 23236kg

Reactor lleno de fluido proceso:

1220kg

P =15m* - ——
m

+8235.7kg = 34771.4kg

= Célculo del espesor del aislante

Para el calculo del espesor del aislante se ha realizado con el software Insulan Célculo de
aislamientos de Calorcol.
Para el aislamiento de las pérdidas de calor del reactor se escoge manta aislante de lana mineral
de roca de 140 kg/m®.
Los datos de disefio del aislante son:

- Temperatura interior: se escoge la temperatura maxima de disefio, 90°C.

- Temperatura superficie aislamiento: 45°C.

- Temperatura ambiente: 25°C.

- Velocidad del aire: 1m/s.
Como se puede observar en el informe subministrado por Calorcol, el espesor recomendado es
de 0.5 pulgadas tanto en las superficie horizontal y vertical.

En la Figura.11.3.4. se muestra el informe generado por Calorcol.
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BT

CALORCOL S.A.
INFORME TECNICO - TRANSFERENCIA DE CALOR PARA SUPERFICIES PLANAS (CALOR)

PRODUCTO: MANTAS AISLANTES DE 140 kg/m?® FECHA: 05/05/2013

Empresa que realiza el estudio: Calorcol S.A.
Calculos hechos para: Simio
Trabajo: Aislamiento reactor R-201

DATOS DE ENTRADA

Producto Mantas Aislantes de 140 kg/m?
Temperatura Interior yie 90.0
Temperatura Superficie Aislam. supuesta °C 45.0
Temperatura Ambiente e 250
Velocidad del Aire mi/h D24
Material Superficie Aislamiento ACERO INOXIDABLE NUEVO LIMPIO
Emisividad Superficie Aislamiento 0.13
Material Superficie Desnuda ACERO INOXIDABLE

Emisividad Superficie Desnuda 0.3

SUPERFICIE PLANA HORIZONTAL CARA HACIA ARRIBA
EXACTO RECOMENDADO

Temperatura de la Superficie 2e 37.44 43.56
Temperatura Media e 146.7 152, 2
Coeficiente de Conductividad Térmica BTU plg/pie? h °F 0.29 0.29
Conductancia de la pelicula de aire BTU/pie? h °F 1.5 1.47
ESPESOR DEL AISLAMTENTO plg 0.82 0.5
Pérdida de Calor por Radiacidn BTU/pie? h 3.33 5 12
Pérdida de Calor por Conveccién BTU/pie? h 30.23 50.04
Pérdida de Calor Total BTU/pie? h 33.56 55.17
Pérdida de Calor Superficie Desnuda BTU/pie? h 293.44 293.44
Eficiencia del Aislamiento 3 88.56 8. 2

SUPERFICIE PLANA VERTICAL
EXACTO RECOMENDADO

Temperatura de la Superficie o 39.81 46.36
Temperatura Media e 148.83 154.72
Coeficiente de Conductividad Térmica BTU plg/pie? h °F 029 053
Conductancia de la pelicula de aire BTU/pie? h °F 1.26 1.21
ESPESOR DEL AISLAMIENTO plg 0.79 0.5
Pérdida de Calor por Radiacidn BTU/pie? h 4.01 54198
Pérdida de Calor por Conveccidn BTU/pie? h 29.55 46.87
Pérdida de Calor Total BTU/pie? h 33257 52.85
Pérdida de Calor Superficie Desnuda BTU/pie? h 24143 241.43
Eficiencia del Aislamiento $ 86.1 18- 1.0

SUPERFICIE PLANA HORIZONTAL CARA HACIA ABAJO
EXACTO RECOMENDADO

Temperatura de la Superficie °E 45722 51.79
Temperatura Media %€ 153.7 159.61
Coeficiente de Conductividad Térmica BTU plg/pie? h °F 0.29 03
Conductancia de la pelicula de aire BTU/pie? h °F 0.92 0.::85
ESPESOR DEL AISLAMIENTO rlg 0.71 0.5
Pérdida de Calor por Radiacién BTU/pie? h 5.63 7.71
CALORCOL S.A. Nit: 811 034 480 - 0 Calle 46 N° 71 - 121 Copacabana (Antioquia - Colombia) Pagina 1 de 2

PBX: (574) 274 41 49 FAX: (574) 274 56 92 Email: info@calorcol.com Web: http://www.calorcol.com

Figura.11.3.4. Informe aislamiento reactor R-201.
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11.3.6. Difusores de hidrogeno

La distribucion del hidrogeno dentro de la columna es muy importante ya que determinara la
mezcla de las fases y la transferencia de materia. Se desea que la mezcla sea completamente
homogénea y que no se produzcan burbujas de gas demasiado grandes (slugs), este efecto se
puede ver representado en la Figura.11.3.1. Uno de los pardmetros importantes del distribuidor
de gas es la velocidad de salida del gas. Este tiene que ser suficiente para que el catalizador se
mantenga suspendido en la solucion y no sedimente.

La eleccion del tipo de difusor no es sencilla, y se cree necesario un estudio mas amplio. Para
unos primeros nimeros se ha encontrado que los agujeros deben ser dimensionados para dar
velocidades de salida de 100 a 300 pies/s. Una buena regla es que el agujero debe ser
aproximadamente 0.7 veces el didmetro del recipiente y el espaciado debe ser de 0.8 veces el
didmetro.

Los difusores pueden ser platos perforados, difusores en tubos y otros disefios especiales
caracteristicos de cada empresa distribuidora. En la Figura.11.3.5. puede observarse dos

modelos de la empresa suiza Sulzer Chemtech.

0600 2505-4
GIV

) 0600 2505-5 GIG
Vane inlet Tube inlet

Figura.11.3.5. Distribuidores de gas.

11.3.7. Catalizador
Bibliograficamente, Johnson Matthey Catalysts, se observa que para la hidrogenacion de
nitratos a hidroxilamina se utilizan catalizadores heterogéneos tales como el paladio con soporte
de carbon en forma de pasta o paladio y platino con soporte de carbén en forma de pasta.
Se ha escogido el catalizador de paladio sobre carbon con las caracteristicas que se muestran en
la Tabla.11.3.4.
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Tabla.11.3.4. Caracteristicas del catalizador.

Catalizador 2% Pd/C Pasta
Concentracion Pd [g/cm® sol] 1.10°
deat[cm] 8.10°

p [g/em’] 0.6

El grupo de los catalizadores metalicos heterogéneos de paladio no son piroféricos
generalmente cuando se exponen al aire en la ausencia de vapores organicos. Se pueden manejar
de forma segura en una pequefia escala en el laboratorio y planta piloto, y en una gran escala en
la fabricacion comercial. Sin embargo, son catalizadores muy eficaces para la oxidacion réapida
y exotérmica de los vapores organicos combustibles y compuestos. Por ello se debe tener
cuidado cuando estos catalizadores se ponen en contacto con liquidos orgéanicos volatiles y
vapores organicos combustibles en la presencia de aire u oxigeno. La adhesién a algunas
precauciones simples puede reducir al minimo los peligros asociados con el manejo de estos
catalizadores. En el apartado de Seguridad e Higiene se puede obtener informacion sobre la
seguridad y el manejo adecuado y el uso de equipo de proteccion personal.

Los catalizadores heterogéneos de Pd se suministran secos o pasta. Los catalizadores de pasta
contienen una cantidad de agua entre 40 a 70 % de agua en peso. Los catalizadores en seco
contienen tipicamente entre 0 y 39 % de agua en peso. Los dos catalizadores requieren un
procedimiento de seguridad y manejo diferente.

Los catalizadores en pasta contienen agua en su estructura de poro y actlan como polvos de
flujo libre. Pueden ser almacenados y manipulados en el aire. Se pueden mezclar de manera
segura con la mayoria de los disolventes comunes. Por estas razones estos se usan
preferentemente a los catalizadores secos a menos que el agua sea incompatible con el sistema
de reaccién. Los beneficios de seguridad proporcionados por los catalizadores en pasta
requieren que el catalizador no se seque, por ello debe ser almacenado en contenedores
herméticamente cerrados, ya que plantean un riesgo significativo incluso si sélo una pequefia
parte se permite que se seque.

El riesgo de ignicién espontdnea méas importante es al mezclar el catalizador y materiales
organicos. Por esta razon la operacién mas segura para trabajar con el catalizador es trabajar con

atmosfera inerte de nitrdgeno.
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Después del uso del catalizador en la reaccion, el catalizador debe ser retirado de la mezcla del
producto por filtracion bajo una atmdsfera inerte. No se debe permitir que el catalizador se
seque, y se debe lavar con agua.

11.3.8. Recuperacion catalizador
Como el catalizador se encuentra disperso en la solucidén acuosa, es necesario un proceso de
separacion para obtener el producto libre de sélidos en suspension. La recuperacion del
catalizador supone un ahorro importante, ya que el catalizador, es un metal precioso y de
elevado coste.
Segun una empresa de suministradora de catalizadores, Johnson Matthey, el catalizador 2%
paladio/carbon tiene un coste de 466.8€/kg. Cuando el catalizador ha llegado al final de su vida
activa, el material gastado se puede enviar de nuevo a Johnson Matthey para la recuperacion de
los valores de paladio. Cada lote de residuos recibido se recupera el contenido de metal exacto.
Como la filtracion es un proceso en discontinuo, la separacion del catalizador se realizara en dos
filtros paralelos alternativos. Se usaran filtros FUNDABAC® patentados por Dr. Hans Miiller y
suministrados por la empresa DrM. Estos filtros son completamente automaticos. En el mismo
equipo se realiza la operacion de filtrado, secado, descarga y lavado del filtro.
La suspensidn acuosa de catalizador a tratar se suministra al equipo mediante una bomba. Con
la misma presion de alimentacion empieza la filtracion. El filtrado que se recoge de cada tubo
sale por la parte superior del recipiente del filtro. La torta que permanece sobre los elementos de
filtro (velas y tela de filtro) se seca con nitrégeno y se realiza el lavado. El catalizador se
descarga como una pasta sélida por la parte inferior del equipo. En la Figura.11.3.6. se muestran
representadas las partes del filtro FUNDABAC®.
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1 Pressure vessel

2 Product feed nozzle

3 Filtrate nozzles

4 Solid-residue discharge nozzle
5 Overflow and vent nozzle

6 Heel volume nozzle

7 Instrumentation nozzle

8 Saddle flange for heel filtration
spray jet nozzle

9 Inspection port
10 Register
11 Filter element

12 Filter medium
(cloth, felt, membrane etc.)

13 Cloth clamp ring

14 Lower register support bar
(only for synthetic internals)

15 Upper register support bar
(only for synthetic internals)

Figura 11.3.6. Estructura del filtro FUNDABAC®.

Durante la filtracion el liquido se presiona desde el exterior a través del medio del filtro. Los
solidos se acumulan en su superficie y forman una torta uniforme. La torta se mantiene en los
elementos de filtro debido a su perfil convexo-céncavo y una presion diferencial que se
mantiene continuamente. En la Figura.11.3.7. se muestra una representacion del elemento
filtrante del FUNDABAC®.
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La solucion filtrada fluye hacia abajo a través de los seis tubos de filtro concéntricos que estan
dispuestos en la parte exterior (2) y se eleva por el colector de filtrado (1) dispuesto en el centro.
Este colector dispone de una pared solida para el desplazamiento total del filtrado. La solucion
filtrada sale del filtro a través de los registros montados en la parte superior del equipo. Los
tubos de filtro (2) y el tubo central (1) se conectan mediante una cdmara colector (6).

Figura 11.3.7. Elemento filtrante FUNDABAC®

El secado de la torta formada (5) se realiza forzando un flujo de gas (nitrogeno) a través del
filtro en la direccion de la filtracion hacia el interior del elemento de filtro (8). El tubo central
garantiza la deshidratacion de la torta y que el liquido restante sea desplazado por el gas sin
ningun rastro de liquido residual. La descarga de la torta se realiza sometiendo cada elemento
de filtro a un choque de presion mediante el flujo de gas en sentido inverso. A medida que el
medio de filtro se expande, se generan grietas verticales en la torta. Cuando el medio alcanza su
maxima deflexion, se detiene y se descarga la torta.

Antes de introducir el catalizador recuperado al interior del reactor se cree necesario realizar una

mezcla con la solucién acuosa rica en nitratos.
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11.3.9. Dimensiones filtros F-201ay F-201b

Para escoger las dimensiones del equipo, se calcula el &rea necesaria de filtracion A:

A ACES 844 10°g/s

= =3.14 - 10*cm? = 3.14m?
Up 0.22cm/s - 1.22g/cm3 cam m

Para esta area de filtracion se escoge el modelo RZ 4.5-14-12 que tiene un area de filtracion de

4.5 m% En la Tabla.11.3.5. se especifican las caracteristicas de este equipo.

Tabla.11.3.5. Especificaciones filtro F-201

Modelo RZ 4.5-14-12

Avrea filtracion [m?] 45
Altura elemento filtrante [mm] 1250
Ndmero de elementos filtrantes 14
Capacidad tanque 0.9
Altura [mm] 2517
Diametro [mm] 750
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11.4. Reactor oximacion

11.4.1. Introduccion
Dentro de la produccion de Caprolactama se encuentra la zona de oximacion donde se produce
la oxima de la ciclohexanona, que es una importante intermediaria de este proceso. Para ello, se
hace reaccionar por un lado una corriente acuosa de solucion tampon de acido fosférico/amonio
fosfato y la sal de hidroxilamina, y por otro lado una corriente organica con un solvente y la
ciclohexanona. La entalpia de reaccion es AH = -10 kcal/mol (-42 kJ/mol).

A continuacion se muestra el mecanismo de reaccion:

NH,OH* + 2IL,PO, + 21,0 + @zo —

N—OH + H;PO, + H,PO,; + 3H,0
Figura 11.4.1. Reaccion oximacion.

El solvente utilizado en este proceso es el tolueno ya que la ciclohexanona es miscible en éste.

Es menos denso que el agua, inmiscible en ella y tiene un valor de solubilidad muy baja.

La forma en la que se hara la reaccion es la descrita en la mayoria de los documentos
bibliograficos, entre ellos el “Ullmann’s Enc. of Industrial Chemistry” y el informe
medioambiental de la empresa DSM de Augusta. En ambos se especifica que se realizara en una
serie de cinco sistemas de tanques-sedimentadores a contracorriente. Las patentes estudiadas
proponen varias alternativas: columnas empacadas, de platos,... y series de tanque-
sedimentador de 3 a 6 etapas. Se ha decantado por la opcién tanque-sedimentador por ser el

mismo que usa la empresa DSM de EEUU vy teniendo en cuenta lo siguiente:
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Tabla 11.4.1. Ventajas y desventajas del uso de tanques-sedimentadores.

Ventajas ‘ Desventajas
Etapas independientes, se pueden quitar y Pueden formarse emulsiones si la agitacion es
poner muy alta
Fécil arranque y apagado Bombas entre etapas para 1-2 fases
No hay problemas con sélidos suspendidos Mucho espacio
Buena agitacién (importante en este caso) Equipo de agitacion independiente
Eficiencias altas

La formacion de la oxima es un proceso que ocurre en dos pasos, primero se produce la adicion
al carbonilo, que es seguida por la deshidratacién. Al discutir la velocidad de formacion de la
oxima se debe comenzar por determinar cual es el paso que determina la velocidad. Si el pH es
mayor que 4 o 5, la adicién aparentemente es rapida y la deshidratacion lenta. Las reacciones
iniciales consisten en adiciones nucleofilicas de hidroxilamina libre, mientras que las
deshidrataciones son catalizadas por un acido. En consecuencia, es de esperar que la velocidad
de formacion de la oxima aumente cuando se emplean acidos fuertes. En realidad, la velocidad
aumenta cuando se pasa de pH 7 a pH 5, pero luego vuelve a caer si se continda disminuyendo
el pH.

VYelocidad

pH

Figura 11.4.2. Velocidad reaccién en funcion del pH.

A medida que disminuye el pH, la deshidratacion es mas y méas acelerada, pero el primer paso,
la adicion, se vuelve mas lento. La adicion requiere hidroxilamina libre, y en el medio

fuertemente &cido la hidroxilamina estd en su mayor parte protonizada, de manera que la
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concentracién de la hidroxilamina libre resulta muy pequefia. Asi, por debajo de pH 5, el paso
que determina la velocidad es la adicion. Como este paso disminuye su velocidad en &cido
fuerte, la velocidad total de la reaccion decae para valores bajos de pH.

Por ello, con el fin de conseguir un buen rendimiento, la reaccion se hara primero en una serie
de 5 tanques-sedimentadores a pH de 2 y con una conversion de la ciclohexanona del 98.5%.
Para ello las corrientes se suministraran a contracorriente y la temperatura sera de 70°C. Con el
fin de conseguir una conversion del 100% se ha optado por agregar un 6° equipo de tanque-
sedimentador en el que se introducira la salida organica que contiene el 1.5% de ciclohexanona
y la corriente 211, que forma parte de la corriente de entrada acuosa principal, como se indica

en la bibliografia. Esta reaccion se llevara a cabo a pH de 4.5 mediante la adicion de amoniaco.

En la primera etapa aunque transcurre a un pH muy bajo se conseguira una buena conversion
gracias a la disposicién de los tanques y se evitara afiadir cantidades excesivas de amoniaco, y
en la segunda epata, mediante una minima adicion de amoniaco se obtendrd un pH mas

favorable y se conseguira obtener un 100 % de conversién.

La reaccion entre la sal de hidroxilamina con la ciclohexanona se da en las dos fases y después
la oxima se extrae con el tolueno. No se han encontrado datos experimentales acerca del tiempo
de residencia de la reaccién o de la extraccion que ayuden a disefiar los equipos. La Unica
referencia ha sido encontrada en un informe medioambiental que se le practico a la empresa
DSM de Augusta, Ga., en la que hay una lista de los equipos que generan contaminacion. En
este caso, la empresa cuenta con 5 reactores-sedimentadores: el volumen de los tanques es de
24441 gallons y el de los sedimentadores es de 13000 gallons. Por otro lado, en el libro “Kirk-
Othmer Encyclopedia of Chemical Technology” se ha encontrado que la produccion de
caprolactama en 1995 fue de 160000 toneladas anuales.

Con la ayuda de estos datos se ha estimado el volumen de los tanques y separadores:

Veanque = 45000 1/ o ZUDIVBL = 6874.03 gallons = 26.02m3  (Ec. 11.4.1)

60000 tona/ .

o tn 13000 gallons
Vsedlm = 45000 /ano 160000 tona/aﬁo

= 3656.25 gallons = 13.84 m3 (Ec. 11.4.2)
Debido a la complejidad del sistema y a la falta de datos se ha optado por simular el sistema en
el programa de simulacion “Hysys”. De esta forma se estimaran las corrientes de salida, ya que

la corriente organica queda contaminada con agua y la inorganica con tolueno y carbonilos.
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Figura 11.4.3. Imagen de la simulacién en Hysys.

Por un lado, de la corriente acuosa 210 que llega de la produccion de hidroxilamina se separa un
3%, corriente 211, que se desviara al reactor de pH 4.5, el R-207. La solucion acuosa que salga
del sedimentador SE-205 se llevara a tratar, ya que llevara hidréxido de amonio que se ha
creado debido a la adicién de amoniaco por la corriente 233, y si no se depurase acabaria
acumulandose en elsistema. La corriente 214 entrard a la bateria de 5 reactores de oximacion
por el reactor R-202. Por otro lado, existira una corriente de ciclohexanona disuelta en tolueno,
previamente premezclada en el TM-202 denominada corriente 228, que entrara en la bateria de
reactores a contracorriente, por el reactor R-207. Por tanto, sabiendo la cantidad de tolueno y
solucion acuosa de las corrientes de entrada y la cantidad de oxima que se requiere a la salida y
se ha hecho la simulacion en Hysys. De esta forma se conocera la conversion de cada reactor

puesto que la oxima que se forma es seguidamente extraida a la fase organica.

Tabla 11.4.2. Datos de la extraccion en Hysys.

Toluene [Light Liq) | CCEOwime [Light Lig)|  H20 [Light Lig] Taluene [Hwy Lig) | CCBOwime (Hww Lig) | H20 [Hywy Lig)
[kg/h] [ka/h] [ka/h] [ka/h] [ka/h] [kash]
1 T51 2 098=+004 Ba01 415,1 1251 4524 1,305=+004
2_T5 2 511 e+004 4426 2240 283 2256 1, 290e+004
3 TS5 2 504e-+004 2187 7552 2787 3401 1,285e+004
4TS5 2 5 e+004 8413 18,29 20,36 12 1,283e+004
5 TS5 2 Bl0e+004 2424 3038 17.78 98,81 1,283e+004

Observando la cantidad de oxima que se extrae de la fase pesada a la fase ligera se han

calculado las siguientes conversiones en moles, ya que se ha simulado que entran 6501.04 kg de
ciclohexanona oxima:

XCH,l = 0.037
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Xcn = 0127
Xcuz = 0331
Xcpa = 0.671
Xcns = 0.985
Xene =1

Conociendo la conversién de la ciclohexanona y la distribucién del agua y el tolueno en cada
tanque se ha calculado el flujo mésico de cada componente. Solo se han mostrado los balances
para el reactor R-202, ya que el procedimiento sera el mismo para el resto. Para ello se ha
realizado un balance de materia, teniendo en cuenta el caudal inorganico de entrada, la
conversién y la distribucion de tolueno y agua indicada por el simulador. A continuacién se
mostrard como ejemplo el procedimiento del calculo del balance de materia para el primer

reactor:

Tabla 11.4.3. Resumen corrientes reactor R-202.

Corriente 214

Corriente 216
kg/h kmol/h

Corriente 215

kg/h kmol/h kg/h kmol/h

TOTAL 30299.58 878.05 32683.6 62977.36 1250.8
NH;OH-H,PO, 7625.95 58.2 - - 5224.17 39.87
NH4NO; 1200.65 15 - - 1200.65 15
HsPO, 1425.75 14.55 - - 3221.91 32.88
NH;H,PO, 6901.56 60 - - 6901.56 60
H,O 13145.67 730.3 224.2 12.44 13699.26 761.07
CHO - - 4396.50 38.85 6537 57.76
Tolueno - - 26110 283.37 26107.31 283.35
CH - - 1869.65 19.05 85.5 0.87

Dadas las dificultades para sefialar en el simulador todas las caracteristicas de la corriente
acuosa, como las sales disueltas, pH, ... se ha decidido hacer la suposicion de que la cantidad
contaminada en la fase organica es la que indica el programa Hysys y que es agua, y por tanto
las cantidades de sulfato de amonio, amonio nitrato, acido fosférico e hidroxilamina se
mantendran en la corriente acuosa. Igualmente se ha tenido en cuenta que la cantidad de
carbonilos que se encuentran en la fase acuosa son los indicados por el programa, en forma de
oxima.

Para calcular la cantidad de oxima producida en el reactor R-202 se ha de observar la diferencia
de conversiones: en el reactor R-202 es del 0.985 % y en el reactor R-203 es del 0.671%, y por
tanto, reaccionara el 0.314 % de la ciclohexanona:
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57.90 “0°E - 0.314% = 18.18 T (Ec. 11.4.3)

Para los balances se tendra en cuenta:
Entrada + Generacion = Salida (Ec.11.4.4)

A continuacién se muestran los balances en moles para todos los compuestos:

Tolueno: 283.37 “2% = 281.99°7% + 1.36 == (Ec. 11.45)

Ciclohexanona: 19.05 2% — 1818 2% = 0.87 2% (Ec.114.6.)

Oxima: 38.85 =% + 073 ©5% 41818 ©0% = 57.03°5% + 0.73 5 (Ec. 11.4.7.)

Hidroxilamina: 58.81 “2% — 18.18 "% = 40.48°" (Ec.114.8)

Ac.Fosférico: 1319 ©% 4 18.18 “2% = 3152 ©°%  (Ec.11.4.9))

Agua: 73409752 + 124452 + 18,18 0% = 741.82°5% + 23.04 o2 (Ec. 11.4.10)

Por otro lado, la salida de la corriente organica 217 entrara en el tanque R-207 y reaccionara con
la corriente 211 arriba mencionada, y a la vez se le afiadira amoniaco mediante la corriente 233..
Esta operaciéon también se ha simulado en Hysys. Las corrientes de salida seran la 213, la
corriente 210, y la corriente 236 ira a la torre para separar el tolueno y la oxima. Mediante la

corriente 233 se afiadira amoniaco para basificar la solucion acuosa.
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Figura 11.4.4. Imagen de la simulacion en Hysys para R-207.

Los célculos de balance de materia para este reactor llevan el mismo procedimiento explicado
unas lineas mas arriba, en el que reaccionaran 0.87 kmol/h de ciclohexanona. La diferencia de
este reactor radica en la adicién de amoniaco en forma gaseosa para basificar el contenido.

La cantidad de amoniaco suministrada al tanque R-207 se ha calculado teniendo en cuenta que

un cambio de pH=2 a pH=4.5 y el poder de amortiguacion de la solucién.

En este caso la solucion es una solucion amortiguadora de pH 2 de &cido fosférico. Como se

puede ver en la siguiente imagen, el &cido fosforico a un pH de 2 se encuentra mayormente en

forma de H;PO,

100
oA HPOs HPO4*
=
2
£ 50 -
s ]
2
HyPO, PO,
D T T T I T T T T T T T

Figura 11.4.5. Sistema del acido fosférico.
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Para aumentar su pH, en primer lugar habrd que romper su poder de amortiguacion, y en
segundo lugar, llevarlo a pH de 4.5, todo esto afiadiendo amoniaco.

La disolucion amortigua los cambios de pH cuando la zona esté& cercana a su pKa, en este caso
de 2.15. En este problema, la disolucion de &cido fosforico amortiguara los cambios de pH
cuando se afiade NH; hasta que casi todo el H;PO, haya pasado a la forma H,PO,. Esto ocurre
porque el amoniaco toma los protones del acido fosférico desplazando el equilibrio hacia la
formacion de H,PO, . Cuando se agotan empieza a tomar los protones del agua, asi basificando

la solucidn. Por tanto,

HsPO, & H* + H3PO; (Rx. 11.4.1)

Sin hacer pruebas no se puede especificar muy bien como seré el sistema, por €so en este caso
para facilitar los calculos se supondra que el equilibrio se desplazara completamente hacia la
derecha, y sabiendo por el balance de materia la concentracion de &cido fosférico en la corriente
acuosa de entrada:

_ 0.36 kmol/, ge acido
[H3P04] = [H3P04] = [NH3] = <

= 0.89 mol Ec. 11.4.11.
396.70 kg/h de agua /l ( )

Esta es la concentracion de amoniaco que hay que afiadir hasta romper el efecto del tampon. A
partir de aqui, el amoniaco que se afiada tomara los protones del agua y aumentara el pH.

Conociendo el equilibrio del amoniaco, donde k;,, = 1.8 107°:

NH; + H,0 < NH} + OH~ (Rx. 11.4.2)
__[nHf]l0H]
k, = N (Ec. 11.4.12.)

enpH =2 - [0H ] = 10712

enpH =45 - [OH"] = 1079

Por tanto, es necesario que la concentracion de amoniaco que hay que afadir sea
[OH™] = 3.157% mol/l. Si se remplaza este valor en la Ec. 11.4.12. :

181075 = L0

=310y =175 10-5mol/l  (Ec.11.4.13)
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Y en total,
[NH;] = 0.89 M0L/, + 1.75 10752 = 0.89 mol/1 (Ec. 11.4.14.)

Conociendo el flujo volumétrico:

. mol kg 1m3 10001 17.03:1073 kg
M = 0.89—-396.70 —- : .
NH3 1 h 97558kg 1m3 1 mol

=616 "9/, (Ec.11415)

Ademas de su equilibrio se debe tener en cuenta la solubilidad del amoniaco. La solubilidad del

amoniaco a 70°C es de 128.63 g/l. En este caso la concentracion es de:

y _ mol ~ 17.03gr _ g
Mynuz = 0.89— - =15.16 7/, (Ec. 11.4.16.)

Como se puede apreciar, este valor no supera el maximo de solubilidad por lo que en un
principio no hay problema para que se disuelva toda la cantidad. De todas formas, es necesario
tener en cuenta que es posible que todo el amoniaco que se suministre sea disuelto, y en
consecuencia parte de él quede en forma de gas aumentando la presion. Por tanto, es necesario
colocar un venteo en el fondo superior del tanque. Debido a esto se ha decidido aumentar el

caudal de amoniaco en un 15%.

Miyys = 6.16 X9/, -1.15 = 7.08 *9/, (Ec. 11.4.17)

Por tanto, esté sera el caudal masico de la tercera corriente de entrada al reactor R-207, y habra
de tenerse en cuenta en el balance de materia también. Una vez ha entrado en el tanque, por
medio de un mecanismo de burbujeo que se detallard en la seccion del disefio, donde se
disociara y pasara a formar hidroxido de amonio, aumentando el pH de la disolucion. El caudal

de salida por la corriente 236b de hidréxido de amonio sera:

35 kg
1 kmol

= 14.56 kg/h (Ec. 11.4.18)

y kmol
Myyaon = 0.42 T
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11.4.2. Disefio de los reactores R-202, R-203, R-204, R-205 y R-206
Los cinco reactores que operan a un pH de 2 tendran la misma configuracion y su disefio sera el
mismo. Esto es ventajoso ya que disminuird costes en la compra de equipos y podran ser
sustituidos con mucha mas facilidad y rapidez en caso de averia.
Los datos de viscosidad y densidad se resumen en la siguiente tabla, y con ellos se disefiaran los

cinco equipos, porque la variacion entre ellos serd muy pequefia:

Tabla 11.4.4. Céalculo densidad.
M (kg/h) Composicion Densidad (kg/m3)

Tolueno 26110 821.43

o] WA 30523.58 1291.22
Carbonilo 6349.4 1021.68
Mezcla 62982.98 1069.29

Los 5 reactores tendran un volumen de 26.02 m®y el tiempo de residencia sera el siguiente:

v 26.02 m3 .
tresid.canque = § = ﬁ = 0.50 h = 30.27 min (Ec. 11.4.19.)

= Dimensiones
El tanque estara compuesto por un cuerpo cilindrico, dos tapas toriesféricas y un agitador, y su
disposicién sera vertical. En la bibliografia se establece que la relacion H/D del cilindro suele
tener un valor de entre 1 y 3, por ello se ha elegido la siguiente relacion:
H = 15 Dcilindro (EC 11420)

La expresion del volumen seré la siguiente:

Vtotal = Vcil. +2 Vtapa (EC 11421)

2
26.02m® = m 2-Hgy + 2 (0.08089 D%)  (Ec.11.4.22)

Teniendo en cuenta la ecuacién 11.4.22. se despeja la incégnita de la altura del tanque, y por

tanto, obtenemos el diametro, cuyo valor se expondra en la tabla 11.4.5.



PRODUCCION DE CAPROLACTAMA

Ci

-
By

Balflg width, e
w=D /12 .
3 }
Offset = w/ 6 E‘ Drafl tube
I

= .
Tt

Hrz

Baffle
Baffle
g

Figura 11.4.6. Proporciones de dimensionamiento de un tanque agitado.

Por otro lado, se ha decidido que el llenado del tanque sea de un valor de seguridad estandar, en

este caso del 80 %.
Asi, la altura que ocupara el liquido en el tanque sera el resultado de despejar la ecuacion

11.4.23. y la suma de la altura de la base toriesférica inferior:

2
26.02m3 + 0.8% = m = Hy + 0.08089 D> (Ec.11.4.23)

H iq = Hyq +0.169D  (Ec. 11.4.24.)

Una vez que se conoce la altura del liquido se puede conocer el resto de distancias referentes al

agitador. Las diferentes bibliografias consultadas dan una proporcion de los didmetros del

tanque y el agitador de alrededor de 3:1, y por tanto es la que se utilizara.

En la siguiente tabla se han resumido las dimensiones del tanque:
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Tabla. 11.4.5. Dimensiones de los tanques

Parametro Valor

D;, didmetro interior (m) 2.69
H.ii, altura (m) 4.03
Hiiq, altura liquido (m) 3.84
H, altura equipo (m) 4,94
W, anchura bafle (m) 0.22
01, offset superior (m) 0.037
02 offset inferior (M) 0.45
h, altura agitador (m) 0.64
d, diametro agitador (m) 0.9

w, anchura del agitador (m) 0.113

= Disefio mecénico del reactor
El valor del maximo esfuerzo permisible (S) se elegird de entre lo comentado en las notas
introductorias y el de la eficiencia de la soldadura (E) seran los expresados en las notas de
introduccion.

La temperatura de disefio se calculara de la siguiente forma:

Tdiseﬁo - Toperaci()n + ZOQC (EC 11425)

La presion, en cambio, se calculara de la siguiente:

Pjiseiio = Poperacién 1.1 (EC. 11.4.26.)

Los espesores se calcularan siguiendo las expresiones siguientes:

PR
= SEoer + G+ G, (Ec. 11.4.27.)
Para tapas toriesféricas:
PLM
= 2SE-ozP + C + G (Ec. 11.4.28.)

Seguidamente se elige un valor del factor de soldadura (S) de 0.85 debido a que se considera

que el radiografiado es doble y parcial. EI sobreespesor de corrosion del equipo serd de C;=2
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mm, ya que debia presentar un valor entre 1 y 6 mm. Y la tolerancia de fabricacién elegida ha

sido de un 10% el espesor total.

Como material de disefio se ha escogido el acero inoxidable AISI 316L, debido a que se trabaja
en ambiente acido y con compuestos organicos contaminantes. El valor de (E) se tomara de la
siguiente tabla, serd de 1850.48 atm.

Material Tensile Design stress at temperature °C (N/mm?)
strength
(N/mm?) 0twS50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Carbon steel
(semi-killed or
silicon killed) 360 135 125 115 105 95 85 80 70

Carbon-mangancse steel

(semi-killed or

silicon killed) 460 180 170 150 140 130 115 105 100
Carbon-molybdenum

steel, 0.5

per cent Mo 450 180 170 145 140 130 120 110 110

Low alloy steel

(Ni, Cr, Mo, V) 550 240 240 240 240 240 235 230 220 190 170
Stainless steel

18Cr/8Ni

unstabilised (304) 510 165 145 130 115 110 105 100 100 95 90
Stainless steel

18Cr/8Ni

Ti stabilised (321) 540 165 150 140 135 130 130 125 120 120 115
Stainless steel

18Cr/8Ni

Mo2{ per cent

(316) " 520 175 150 135 120 115 110 105 105 100 95

Figura 11.4.7. Valores de E para diferentes materiales.

A continuacién se resumen los datos utilizados y los resultados:

Tabla. 11.4.5. Parametros espesores

Parametro Valor

Taiserior 1€Mperatura de disefio (°C) 90

S (atm) 1850.48
P, presion de disefio (atm) 0.15
R, radio recipiente (mm) 1345
t.i, espesor del cilindro (mm) 0.94

t;, espesor del cilindro (con C; y C,) (mm) 3.24
L=10R,M =154 2690

trondo, €SpeESOr del fondo (mm) 7.24

ty, espesor fondo (con C; y C,) (mm) 10.17
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= Peso del tanque
Para el célculo del peso del tanque se tendra en cuenta que el equipo estd compuesto por un
cuerpo cilindrico, dos fondos toriesféricos y un agitador. Se ha decidido que el espesor para
todo el equipo sea el maximo, es decir, el calculado para el fondo toriesférico.

Para ello se tomaran las siguientes ecuaciones:

My =1 Hey, ((D;)Z - (;')2) Pmaterial (EC. 114.29.)

Mfonao = ((0.08089D03) - (0.08089Di3)) Pmaterial (EC. 11.4.30.)

Mop. = Mequip. + (Vliq. pmaterial) (Ec.11.4.31)

. En la siguiente tabla se resumen los valores:

Tabla. 11.4.6. Pardmetros peso

Parametro Valor

D, didmetro externo (m) 2.70
Prateriais densidad material (kg/m®) 7960
Viiq., Capacidad liquido (m®) 20.82
Piiquido» densidad liquido (kg/m?) 1069.29
M., Peso cuerpo (kg) 2721.02
M., Peso fondo (kg) 281.63
Mop.., Peso operacion (kg) 21907.35

= Disefio de la agitacion

A la hora de disefiar la agitacion se ha de tener en cuenta que se produce simultdneamente una
reaccion y una extraccion. Por ello, la agitacion debe ser la suficiente para favorecer el contacto
entre las dos fases pero no excesiva para mezclar las fases y formar emulsiones dificiles de
separar.

En este caso se trata de un sistema de viscosidad baja segun la clasificacion de la bibliografia
(Coulson and Richardson’s Chemical Engineering) ya que ambos liquidos tienen viscosidades
por debajo de 10 Nm.s/m?. También se especifica que la velocidad de agitacion suele estar entre

10y 25 Hz, y por ello se ha elegido una velocidad de 15 Hz.
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Para conocer la velocidad y potencia de la agitacién es necesario calcular el nimero de

Reynolds para tanques agitados con la siguiente expresion:

Npyd? (Ec. 11.4.32))

L

N°Reynolds =

Se ha elegido que el agitador sea de tipo marinero con tres aspas, ya que son los mas

frecuentemente usados y adecuados para sistemas de viscosidades bajas, como el que se muestra

a continuacion:

Baffle

NV
4/
Ay
9l

)
A
s

q
@

Figura 11.4.8. Esquema de agitador tipo marinero de tres aspas y su agitacion.

Una vez obtenido el nimero de Reynolds se ha utilizado la grafica siguiente de “Perry’s

Chemical Engineers Handbook” para hallar el nimero de potencia. La curva correspondiente a

este agitador es la curva (a), y por tanto, el valor de nimero de potencia sera de 0.35. A

continuacion se muestra la gréafica utilizada:
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Figura 11.4.9. N° de potencia en base al N° de Reynolds y tipo de agitador.
La expresién para calcular la potencia es la siguiente:

P= Np-p,-N3-D> (Ec.11.4.33)

En la siguiente tabla se han resumido los diferentes parametros que definen la agitacion:

Tabla 11.4.7. Pardmetros de la agitacion

liq., Densidad fluido (kg/m®) 916.41

p

Miig., Viscosidad fluido (kg/ms) 0.00074

d, Diametro agitador (m) 0.9

N, Velocidad agitacion (Hz) 15

Nge, NUmero de Reynolds 14686394.59
Np, NUmero de potencia 0.35

P, potencia agitacion (kW) 623.91

También contara con 4 bafles dispuestos radialmente a lo largo de la pared del cilindro, cuyas

dimensiones se muestran en la tabla 11.4.4. Los bafles permiten una mejor mezcla dentro del
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tanque y evita la formacién de vortices debido a que el tanque no es de llenado completo y

pueden crearse vortices al contacto con el gas.

= Balance de Energia
La reaccion de oximacion de la ciclohexanona es una reaccion exotérmica, es decir, produce
calor durante la reaccion. Por tanto, es necesario hacer un balance de energia para conocer como

puede repercutir su exotermicidad en la operacion.

., kcal .
Para ello, se ha de tener en cuenta que el calor de reacciones AH = —10 % , Y conociendo la

conversion en cada reactor se puede calcular el calor producido en cada reactor:

Tabla 11.4.8. Calor producido en cada reactor.

Conv.CH kmol/h CH kcal/h
Reactor R-206 21696.81
Reactor R-205 7.35 52776.02
Reactor R-204 19.16 119625.65
Reactor R-203 38.85 199376.08
Reactor R-202 57.03 181025.44
A la salida 0.87 570314.92

Como se puede observar, el calor es mayor en los reactores R-203 y R-202 porque reacciona
mayor cantidad de moles de ciclohexanona. Por tanto, en cada reactor existiran dos entradas de
calor, por un lado el calor de las corrientes de entrada, y por otro lado el calor surgido en la
reaccion. Para conocer el impacto de este calor en las corrientes de entrada, se ha calculado cual
seria la temperatura de las corrientes de salida. En la siguiente tabla se podra ver el calor de la
corriente de entrada y la temperatura de salida. Las expresiones que se han tenido en cuenta para

calcularlo son las siguientes:

Mentrada " Cp " Tentrada + Qreaccion = Msatida * Cp " Tsalida (EC- 11-4-24-)

Conociendo el poder calorifico de cada componente, su temperatura de entrada (Tengraga = 70°C)
y su flujo masico por un lado, y tomando los valores del calor de reaccion de la tabla 11.4.8. por

otro lado, se puede obtener la Tgiga. LOS Valores obtenidos se presentan en la siguiente tabla:



PRODUCCION DE CAPROLACTAMA

Tabla 11.4.9. Resumen del célculo para la temperatura de salida.

Reactor R-206 Fentrada (kg/h) Fentrada (kcaI/h) Fsalida (kg/h) Fsalida (kcaI/hOC) Tsalida (OC)

Agua 13729.19 961043.30 13767.71 13767.71
Hidroxilamina 378.68 10072.89 98.27 37.34
Ac. Fosférico 6845.58 169357.46 7055.28 2493.51
Fostato amonico 6901.56 188412.59 6901.56 2691.61
Nitrato amonico 1200.65 146410.92 1200.65 2091.58
Tolueno 26013.08 691947.93 26013.08 0884.97
Ciclohexanona 5682.56 234689.73 5472.53 3228.79
Oxima 166.50 4895.10 408.66 171.64
Total 60917.80 2406829.91 60917.74 34367.15 70.66
Reactor R-205 Fentrada (kg/h) I:entradal (kC&'/h) I:salida (kg/h) I:salida (kC&VhoC) Tsalida (OC)
Agua 13652.26 955658.20 13747.48 13747.48
Hidroxilamina 1071.52 28502.43 378.68 143.90
Ac. Fosférico 6327.22 156533.40 6845.58 2419.39
Fostato amoénico 6901.56 188412.59 6901.56 2691.61
Nitrato amonico 1200.65 146410.92 1200.65 2091.58
Tolueno 26023.04 692212.86 26023.08 0888.77
Ciclohexanona 5472.53 226015.49 4961.20 2927.11
Oxima 408.66 12014.60 998.46 419.35
Total 61057.44 2405760.50 61056.69 34329.20 71.60
Reactor R-204 Fentrada (kg/h) I:entrada (kC&'/h) I:salida (kg/h) I:salida (kcal/h°C) Tsalida (OC)
Agua 13510.73 945751.10 13724.77 13724.77
Hidroxilamina 2629.77 69951.88 1071.52 407.18
Ac. Fosférico 5162.11 127708.95 6327.22 2236.19
Fostato amoénico 6901.56 188412.59 6901.56 2691.61
Nitrato amonico 1200.65 146410.92 1200.65 2091.58
Tolueno 26062.91 693273.41 26063.04 9903.96
Ciclohexanona 4961.20 204897.56 3802.11 2243.24
Oxima 998.46 29354.72 2334.88 980.65
Total 61427.39 2405761.13 61425.75 34279.18 73.63
Reactor R-203 [SH— (kg/h) [ER— (kcallh) Fsalida (kg/h) Fsalida (kC&l/hOC) T salida (OC)
Agua 13360.09 935206.30 13716.64 13716.64
Hidroxilamina 5224.17 138962.92 2629.77 999.31
Ac. Fosférico 3221.91 79709.02 5162.11 1824.41
Fostato amonico 6901.56 188412.59 6901.56 2691.61
Nitrato amonico 1200.56 146399.95 1200.65 2091.58
Tolueno 26165.10 695991.66 26162.62 9941.80
Ciclohexanona 3802.11 157027.14 1869.65 1103.09
Oxima 2335.24 68656.06 4563.00 1916.46
Total 62210.74 2410365.64 62206.00 34284.91 76.05




Reactor R-202
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Tabla 11.4.9. (Continuacion)

Fentrada (kg/h) I:entrada (kcal/h) I:salida (kg/h) I:salida (kC&|/h°C) Tsalida (OC)

Agua 13369.87 935890.90 13699.26 13699.26
Hidroxilamina 7625.95 202850.27 5224.17 1985.18

Ac. Fosférico 1425.75 35272.60 3221.91 1138.70

Fostato amonico 6901.56 188412.59 6901.56 2691.61

Nitrato amonico 1200.65 146410.92 1200.56 2091.43

Tolueno 26110.00 694526.00 26107.31 9920.78
Ciclohexanona 1869.65 77216.55 85.50 50.45

Oxima 4396.50 129257.10 6537.00 2745.54

Total 62899.93 2409836.92 62977.27 34322.94 75.51

Como se puede observar, la temperatura varia muy poco, sobre todo en los reactores R-204, R-
205 y R-206. Hay varios factores a tener en cuenta para esta parte del disefio de los reactores.
Por un lado, el equipamiento de unos intercambiadores de media cafia, por ejemplo, solo seria
viable en los reactores en los que sube mas la temperatura, que son R-202 y R-203, aunque aun
asi no es muy viable porque el cambio de temperatura en el flujo es pequefio y el calor que se
extraeria no serviria para aprovechar en ninguna otra parte de la planta. Ademas, esto implicaria
realizar un disefio diferente en estos reactores, por lo que se veria incrementado el tiempo de
disefio, el coste de los equipos, y el hecho de que no valdria tener un equipo en reserva por
posibles averias, puesto que haria falta tener dos.

Por otro lado, los equipos siempre tienen pérdidas y parte del calor se perderia, por lo que la
temperatura de salida real no seria ésa, aunque haya buena agitacion. Asimismo, las corrientes
de salida de los tanques van a parar a un tanque sedimentador en los que permanecen durante
varios minutos. Asi que hay que tener en cuenta que los fluidos se enfriaran en el trayecto entre
un reactor agitado y otro en cierta medida, y podria suponer que el fluido entre en el siguiente

reactor a una temperatura bastante menor a la de operacion.

Por todas estas razones, se ha decidido no equipar los reactores con intercambiadores de calor y
tener en cuenta que la temperatura de operacion de cada reactor puede variar y aumentar un
poco, posibilidad que no es desaconsejable ya que el rango en el que pueden operar los reactores

segun las patentes esta entre 40 °C y 120°C.

= Aislante térmico reactor
Mediante el programa informatico Insulan que proporciona la empresa Calorcol se calcula el
espesor del aislamiento teniendo en cuenta que el material que se utiliza para aislar es lana

mineral de roca de 80 kg/m®,
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La temperatura deseada de aislamiento sera de 45°C, la temperatura ambiente 25°C, la velocidad
superficial del aire 1 m/s y la temperatura de trabajo del equipo se escoge la de disefio. El
programa también requiere el material de construccion del equipo, se escoge acero inoxidable,
tanto para la superficie exterior como para la superficie desnuda.

A continuacién se muestran los valores proporcionados por el programa Insulan
correspondientes a las caracteristicas del aislamiento, el aislamiento nos proporciona dos
ventajas a la planta, la primera es de caracter operacional ya que reduce el gasto energético y
mantiene el equipo en condiciones Optimas, la segunda y no menos importante es evitar posibles

dafios fisicos como quemaduras a trabajadores de planta.

Tabla 11.4.10. Espesor del aislamiento.

Parametro

Temperatura de la superficie aislada (°C) 45
Espesor del aislamiento (pulg) 0.5
Eficacia del aislante (%) 81

11.4.3. Diseiio del reactor R-207
El reactor R-207 tendra un menor tamafio que los anteriores ya que contiene solo el 3% de la
solucion acuosa. Habra una tercera entrada para el amoniaco gaseoso por la corriente 233. La

densidad y viscosidad dentro del tanque seran las siguientes:

Tabla 11.4.11. Calculo densidad y viscosidad.

M (kg/h)  Composicién Densidad (kg/m®)

Tolueno 25982.56 821.43
Sol. Acuosa 1325.62 1291.22
Carbonilo 6539.25 1021.68
Mezcla 33847.43 878.51

= Dimensiones del reactor
Para calcular el volumen de este reactor se hara la suposicion de que el tiempo de residencia es

el mismo que en los anteriores, es decir, que la velocidad del proceso es el mismo, por tanto:

|4

LV =1941m3
38.82m3/h m

30.27 min =
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En el célculo de las dimensiones del reactor se ha procedido la misma forma que en los
reactores de mayor volumen, por tanto, se omitirdn las ecuaciones y las iméagenes vy

directamente se expondra la tabla con los resultados:

Tabla 11.4.12. Dimensiones del tanque

Parametro Valor

D;, didmetro interior (m) 2.44
Hi, altura (m) 3.66
Hiiq., altura liquido (m) 3.48
H, altura equipo (m) 4.48
W, anchura bafle (m) 0.20
01, offset superior (m) 0.034
02 offset inferior (M) 0.41
h, altura agitador (m) 0.58
d, diametro agitador (m) 0.81
w, anchura del agitador (m) 0.10

= Disefio mecénico del reactor
El disefio se hard de la misma forma que en los reactores que trabajan a pH mas &cido. Para
ellos se tendran en cuenta las expresiones de calculo del espesor para cuerpos cilindricos y
fondos toriesféricos.

Los espesores se calcularan siguiendo las expresiones siguientes:

PR

t=gopt Ot G (Ec.11.4.25.)
PLM
= 2SE-02P + Cl + C2 (E011426)

La presion y la temperatura de disefio por otro lado seran:

Taiseiio = Toperacion +20°C (Ec.11.4.27.)

Pjiseiio = Poperacién 1.1 (EC.11.4.28.)
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A continuacién se resumen los datos utilizados y los resultados:

Tabla 11.4.13. Parametros espesores

Parametro ‘ Valor ‘
Taisefio» T€Mperatura de disefio (°C) 90
S (kPa) 1850.48
P, presion de disefio (kPa)) 1.1
R, radio recipiente (mm) 1220
tei, espesor del cilindro (mm) 1.62

t;, espesor del cilindro (con C; y C,) (mm) 3.98

L=10R,M=154 2460
trondo, €Spesor del fondo (mm) 12.48
t,, espesor fondo (con C; y C,) (mm) 15.93

= Peso del tanque
Para el calculo del peso del tanque se tendra en cuenta que el equipo estd compuesto por un
cuerpo cilindrico, dos fondos toriesféricos y un agitador.
Para ello se tomarén las ecuaciones 11.4.14.,11.4.15.y 11.4.16. :

Tabla 11.4.14. Pardmetros peso

Parametro Valor

D,, diametro externo (m) 2.46
Praterias densidad material (kg/m®) 7960
Vi, capacidad liquido (m”) 15.53
Piiguido» densidad liquido (kg/m?) 878.51
M., Peso cuerpo (kg) 2242.38
M., Peso fondo (kg) 231.90
Mop.., Peso operacion (kg) 16128.45

= Disefio de la agitacién
Para disefar la agitacion del equipo habra gque tener en cuenta que al tanque entra una corriente

de amoniaco gaseoso. Para ello, se disefiara el agitador de la misma forma que en los reactores
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de mayor volumen, pero con un cambio importante: se le agregara un disco burbujeador en

forma de anillo, como se indica en la bibliografia (Treybal):

Entrada del gas

n 1

Cuatrg
MAMparas™,

1

{a)

Figura 11.4.10. Esquema de un tanque con agitacion mecénica y contacto gas-liquido.

La entrada del gas se hara por debajo del impulsor mediante un anillo del mismo diametro o

ligeramente inferior con orificios de 3 a 6.5 mm.

Las caracteristicas de la agitacion se han calculado de la misma forma que en los otros tanques
de la oximacion, a partir de la Figura 11.4.9. En la siguiente tabla se han resumido los diferentes

parametros que definen la agitacion:

Tabla 11.4.15. Pardmetros de la agitacion

Parametro Valor

piiq., Densidad fluido (kg/m?) 871.99
i, Viscosidad fluido (kg/ms) 0.00086
d, Diametro agitador (m) 0.81

N, Velocidad agitacion (Hz) 15
Nge, NUmero de Reynolds 9890478.63
Np, Namero de potencia 0.35

P, potencia agitacion (kW) 355.98
D.nitto, didmetro anillo, m 0.80
Dorificio, diametro orificio (mm) 4
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= Venteo
Como ya se ha comentado, en el tanque existira una salida para gases. Como es posible que no
todo el amoniaco que entra mediante burbujeo se disuelva se introducird un 15% mas de caudal
a través de la corriente 233. El gas restante saldré a través del venteo.
Se ha instalado un controlador para el flujo de amoniaco que ayudara a regular el pH de la

reaccion.

= Balance de Energia
El balance de energia en este tanque se hace de la misma manera que en los otros tanques. La
diferencia es que la corriente de entrada acuosa es menor, entra amoniaco en forma gaseosa y la

conversion es pequefia.

kcal

El calor de reaccion es también AH = —10 —

Tabla 11.4.16. Calor producido en el reactor.

Conv.CH kmol/h CH
5682.56

kcal/h
8685.00

Reactor R-207

En el reactor existiran dos entradas de calor, por un lado el calor de las corrientes de entrada, y
por otro lado el calor surgido en la reaccion. Para conocer el impacto de este calor en las
corrientes de entrada, se ha calculado cudl seria la temperatura de las corrientes de salida. En la
siguiente tabla se podré ver el calor de la corriente de entrada y la temperatura de salida. Las

expresiones que se han tenido en cuenta para calcularlo son las siguientes:

Mentrada " Cp " Tentrada + Qreaccion = Msatida * Cp * Tsalida (EC-11-4-29-)

Conociendo el poder calorifico de cada componente, su temperatura de entrada (To, = 70°C) y
su flujo mésico por un lado, y el tomando el valor del calor de reaccion de la tabla 11.4.15. por

otro lado, se puede obtener la Tigs- LOS valores obtenidos se presentan en la siguiente tabla:
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Tabla 11.4.17. Resumen del calculo para la temperatura de salida.

Tsalida

(°C)

I:entrada I:salida

Reactor R-207 Fenrasa (kO/M) o) (kg/h) (kcal/h°C)
Agua 811.42 56799.40 833.00 833.00

Hidroxilamina 235.85 6273.61 79.89 30.36

Ac. Fosférico 35.28 872.82 151.92 53.69

Fostato amonico 207.05 5652.47 207.05 80.75

Nitrato amonico 36.02 4392.39 36.02 62.75

Tolueno 25982.21 691126.79 25982.21 9873.24
Ciclohexanona 85.50 3531.15 0.00 0.00

Oxima 6453.75 189740.25 6634.25 2786.39

Amoniaco 7.08 257.71 0.00 0.00

aHr;]‘i')rr?;(‘)'do 26 0.00 0.00 12.60 3.02

Total 33854.16 958646.58 33936.94 13723.20 70.49

El caso de este reactor como los anteriores, el aumento de temperatura es muy bajo para que sea

considerado. Por lo cual, el aprovechamiento de energia en esta reaccién no es viable.

= Aislante térmico del reactor

Mediante el programa informatico Insulan que proporciona la empresa Calorcol se calcula el
espesor del aislamiento teniendo en cuenta que el material que se utiliza para aislar es lana
mineral de roca de 80 kg/m®.

La temperatura deseada de aislamiento sera de 45°C, la temperatura ambiente 25°C, la velocidad
superficial del aire 1 m/s y la temperatura de trabajo del equipo se escoge la de disefio. El
programa también requiere el material de construccion del equipo, se escoge acero inoxidable,
tanto para la superficie exterior como para la superficie desnuda.

A continuacion se muestran los valores proporcionados por el programa Insulan
correspondientes a las caracteristicas del aislamiento, el aislamiento nos proporciona dos
ventajas a la planta, la primera es de carécter operacional ya que reduce el gasto energético y
mantiene el equipo en condiciones Optimas, la segunda y no menos importante es evitar posibles

dafios fisicos como quemaduras a trabajadores de planta.
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Tabla 11.4.18. Espesor del aislamiento.

Parametro ‘ Valor ‘
Temperatura de la superficie aislada (°C) 45
Espesor del aislamiento (pulg) 0.5
Eficacia del aislante (%) 81

11.5. Separadores liquido-liquido

Un decantador gravitatorio como el que se representa en la Figura 11.5.1, se utiliza para la
separacion continua de dos liquidos no miscibles de densidades diferentes. La mezcla de
alimentacion entra por los extremos 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 separador.

) Salida de liquido pesado
/ Venteo

Alimentacion P
—_— i) }——»Salida de liquido ligero

VISTA SUPERIOR

Venteo i
L
‘ Ir
Alimentacidn _ b.d lT"
® 2 z
Al f a2
—'l-'|'—"- _."___ i
r
Liquido  Liquido
VISTA LATERAL ligero pesado

Figura 11.5.1: Decantador continuo de gravedad para liquidos no miscibles.

Con tal de que los rebosaderos sean lo suficientemente grandes, para que la resistencia de

friccion al flujo de liquidos pueda despreciarse, y la descarga se haga a la misma presion que
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existe en el espacio gaseoso situado sobre el liquido del tanque, el funcionamiento del

decantador puede estudiarse segun los principios de la estética de fluidos.

Si definimos Za; como la altura de la capa de liquido pesado, cuya densidad es pa, Yy Zg la del
liquido ligero, con densidad pg, determinamos la altura total del liquido en el tanque como Z+,
que queda fijada por la posicion del rebosadero para el liquido ligero. La descarga del liquido
pesado se hace a través de un rebosadero conectado al fondo del tanque cuya altura sobre la
base del mismo es Za, Las conducciones de rebose y la parte superior del tanque estan en

comunicacion con la atmosfera.

Puesto que la resistencia de friccion al flujo es despreciable en las conducciones de descarga, la
columna de liquido pesado, en el tubo por el que rebosa dicho liquido, tiene que equilibrar a la
altura, ligeramente superior, de los dos liquidos del tanque. Mediante un balance hidrostatico se

llega a la ecuacion:
Zgpr + Za1pa = Za2pA (Ec.11.5.1)
Despejando Z; en la ecuacion 11.5.1 se obtiene la siguiente ecuacion;
Zar = Zaz - ZBZ_i =Zaz - (Zr - Zn1) Z—j (Ec. 11.5.2)

siendo Zr = Zg + Z, la altura total del liquido en el tanque. De donde

_ Zaz-Z7 (pB/pA)
o= —1—pB/pA (EC 1153)

La ecuacién 11.5.3 indica que la posicion de la interfase liquido —liquido en el separador
depende de la relacion de densidades de los dos liquidos y de las alturas de los rebosaderos,
siendo independiente de la velocidad de flujo de los liquidos. La ecuacion 11.5.3 indica ademés
que cuando [T Yy [Ig son aproximadamente iguales, la posicion de la interfase se hace muy
sensible a las variaciones de Z,,, altura de la columna de liquido pesado. Para liquidos que
difieren considerablemente en su densidad esta altura no es muy critica pero cuando los liquidos
tienen aproximadamente la misma densidad es preciso operar con cuidado. La parte superior del
tubo rebosadero es frecuentemente movil, de forma que puede ajustarse durante la operacion,
para obtener una separacién optima.

El tamafo de un decantador viene dado por el tiempo que se requiere para la separacion, que a

su vez depende de la diferencia entre las densidades de los liquidos y de la viscosidad de la fase
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continua. Con tal de que los liquidos sean claros y no formen emulsiones, el tiempo de

separacion puede estimarse a partir de la ecuacion empirica 11.5.4.

t= 2222 (Ec.115.4)
PA—PB

Donde, t=tiempo de separacion, h
par Ps - densidades de los liquidos A y B, 1b/ pie®
H = viscosidad de la fase continua, cP.

La ecuacion 11.5.4 no es adimensional y han de utilizarse las unidades indicadas.

11.5.1. Disefio de los separadores SE-201, SE-202, SE-203, SE-204 y SE-205

En la zona de oximacion hay 6 separadores de mezclas inmiscibles que sirven para separar las
mezclas que salen de las extracciones en los tanques agitados. De esta forma se consigue extraer
la ciclohexanona oxima en varias etapas. Las corrientes de entrada a estos tanques son: 216,
220, 223, 226 y 229.

El balance de materia utilizado para calcular las corrientes de salida de los separadores ha sido
el explicado en “Reactores de oximacion”, es decir, en funcion de la simulacion que se ha hecho
en el programa Hysys.

La fase ligera sera la del tolueno y la fase pesada la solucién acuosa &cida, por la diferencia de
sus densidades. Las composiciones de la corriente de entrada y las corrientes de salida para el

primer sedimentador seran las siguientes:

Tabla. 11.5.1.Resumen corrientes sedimentador SE-201.

Corriente 216 Corriente 217 Corriente 218
kg/h kmol/h kg/h kmol/h kg/h kmol/h
TOTAL 62977.36 1250.8 32936.18 362.93 30041.18 887.87
N[gEOIzHePRIeON 522417 39.87 - - 5224.17 39.87
NH4NO; 1200.65 15 - - 1200.65 15
HiPO, 3221.91 32.88 - - 3221.91 32.88
NH4H,PO, 6901.56 60 - - 6901.56 60
H,O 13699.26 761.07 414.72 23.04 13284.54 738.03
CHO 6537 57.76 6453.75 57.03 83.25 0.73

Tolueno 26107.31 283.35 25982.21 281.99 125.1 1.36
CH 85.5 0.87 85.5 0.87 - -
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En este apartado solo se mostraran los caudales referentes al primer separador a modo de

ejemplo.

Para realizar el disefio de los separadores se ha partido de la informacién proporcionada por el
informe medioambiental de la empresa DSM de EEUU, se ha optado por seguir el mismo
procedimiento para comenzar el disefio de los separadores. Por tanto, en este caso no se aplicara
la ecuacion 11.5.4., y el volumen sera:

13000 gallons

= 3656.25 gallons = 13.84 m3
60000 tona/ . g

Vsedimentador = 45000 tona/aflo 1

Por otro lado, el tiempo de residencia sera el siguiente:

1% 13.84 m3

Lresid.tanque = 5 = m =0.27 h =16.10 min

El volumen del tanque seréd el siguiente, teniendo en cuenta el cuerpo cilindrico y los dos

fondos, y se podra calcular el didmetro despejando de la siguiente expresion la “D”:

13.84m3 = 1 DTchil_ + 2 -0.08089 D3  (Ec.11.55)
donde,
Lg =5-D (Ec.11586.)
La longitud del equipo sera la suma de la del cilindro y los fondos:
L =L+ 20169D (Ec. 11.5.7)
La fraccion del volumen de tanque ocupado por el liquido sera del 95 % y, para un cilindro
horizontal esto quiere decir que la altura del liquido serd el 90 % del didmetro del tanque. Por

tanto;

Z:=090x15=135m (Ec. 11.5.8.)
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Si se tiene en cuenta la proporcién de fase pesada con respecto a la alimentacién total, se
determina la altura de la capa pesada, Z a;, como el 88% del Z; y resulta que; Za;= 1.18 my
Zg -0.17 m . Despejando Z,, de la ecuacion 11.5.3. se obtiene la altura del rebosadero del
liquido pesado, Za,.

Zno=1.18 + (1.35 - 1.18)-(53.78/60.9) = 1.33 m (Ec. 11.5.9.)

= Dimensiones de los separadores
El dimensionamiento del separador es sencillo ya que no necesita de agitacién ni de otros
factores, a parte del célculo de los rebosaderos ya mencionados. Es importante tener en cuenta
que es un equipo en posicion horizontal. En la siguiente tabla se resumen los parametros

importantes:

Tabla. 11.5.2. Dimensiones de los separadores.

Parametro Valor

1.50
L., longitud cilindro (m) 7.50
Zr, altura liquido (m) 1.35
L, longitud del equipo (m) 8.00
Zp,, Altura rebosadero fase pesada (m) 1.33

= Disefio mecanico de los separadores

La presion de disefio se calculara de la siguiente forma:

P=P,-11 (Ec.115.10)

Los espesores se calcularan siguiendo las expresiones de siguientes:

PR
T SE-06P

+C+ Gy (Ec. 11.5.11.)

Para tapas toriesféricas:

PLM

=50t Gt & (Ec. 11.5.12)
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El material de estos separadores serd el mismo utilizado en los tanques agitados ya que
igualmente contendrd materiales muy corrosivos y contaminantes, es decir, acero inoxidable
AISI 316L. El valor de (E) seré de 1850.48 atm.

Tabla. 11.5.3. Pardmetros espesores

Parametro ‘ Valor ‘
Taiseros 1€Mperatura de disefio (°C) 90
S (kPa) 1850.48
P, presion de disefio (kPa)) 1.1
R, radio recipiente (mm) 750
t.ii, espesor del cilindro (mm) 0.52

t;, espesor del cilindro (con C; y C,) (mm) 2.78

L=10r,M =154 1510
trondo, €Spesor del fondo (mm) 4.04
t,, espesor fondo (con C; y C,) (mm) 6.64

= Peso de los separadores
Para el célculo del peso del tanque se tendra en cuenta que el equipo esta compuesto por un
cuerpo cilindrico y dos fondos toriesféricos.

Para ello se tomaran las siguientes ecuaciones:
Do\2  (Di\?
Mgy, =7 Hey, ((7) - (%) ) Pmateriar (EC.115.13)
Mfonao = ((0.08089D,%) — (0.08089D:%)) pmateriar (Ec. 11.5.14.)

Mop. = Mequip. + (Vliq. pliquido) (Ec. 115.15)
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Tabla. 11.5.4. Pardmetros peso

Parametro Valor

D,, Didmetro exterior (m) 151
Praterials densidad material (kg/m®) 7960
Viiq., Capacidad liquido (m®) 13.15
Piiquido» densidad liquido (kg/m®) 1069.29
M., Peso cuerpo (kg) 1411.34
M., Peso fondo (kg) 43.75
Mop.., Peso operacion (kg) 13261.25

= Aislante térmico del separador

Mediante el programa informatico Insulan que proporciona la empresa Calorcol se calcula el
espesor del aislamiento teniendo en cuenta que el material que se utiliza para aislar es lana
mineral de roca de 80 kg/m®.

La temperatura deseada de aislamiento sera de 45°C, la temperatura ambiente 25°C, la velocidad
superficial del aire 1 m/s y la temperatura de trabajo del equipo se escoge la de disefio. El
programa también requiere el material de construccion del equipo, se escoge acero inoxidable,
tanto para la superficie exterior como para la superficie desnuda.

A continuacién se muestran los valores proporcionados por el programa Insulan
correspondientes a las caracteristicas del aislamiento, el aislamiento nos proporciona dos
ventajas a la planta, la primera es de caracter operacional ya que reduce el gasto energético y
mantiene el equipo en condiciones Optimas, la segunda y no menos importante es evitar posibles

dafios fisicos como quemaduras a trabajadores de planta.

Tabla 11.5.5. Espesor del aislamiento.

Parametro Valor
Temperatura de la superficie aislada (°C) 45
Espesor del aislamiento (pulg) 0.5

Eficacia del aislante (%) 81
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11.5.2. Disefio del separador SE-206

El sexto separador de la zona de oximacion es el que trabaja junto con el reactor R-207 y separa
la Ultima etapa de la produccidén de la ciclohexanonoxima. Este separador tendrd un volumen
algo menor que los anteriores ya que la corriente acuosa de entrada es inferior. Por lo demas, su
disefio llevard las mismas pautas que los anteriores.

Para calcular su volumen se supondrd que tiene el mismo tiempo de residencia que los
anteriores, que es de 16.10 min. Y el caudal de entrada seran la corriente 217, que corresponde
al 3% de la 210, y la corriente organica 217 que proviene de la bateria de 5 tanques-

sedimentadores.

Tabla. 11.5.6. Resumen corrientes separador SE-206

Corriente 235 Corriente 236a Corriente 236b
kg/h kmol/h kg/h kmol/h kg/h kmol/h
TOTAL 33857.34 390.98 33043.66 368.38 813.54 22.6
NH;0H-H,PO, 79.89 0.61 79.89 0.61
NH:NOH 14.70 0.42 - - 14.56 0.42
NH:NO; 36.02 0.45 - - 36.02 0.45
HsPO, 151.92 1.55 - - 151.92 1.55
NH;H,PO, 207.05 1.80 - - 207.05 1.8
H,O 833.00 46.25 514.04 28.53 318.96 17.72

CHO 6552.2 57.91 6551.00 57.90 1.20 0.01
Tolueno 25982.56 281.99 25978.62 281.95 3.94 0.04

De esta forma se calcula que el volumen sera:

16.10 min = ————= V = 10.42m3 (Ec. 11.5.16.)
38.82m3/h

Se podra calcular el diametro despejando de la siguiente expresion la “D”:
2
1042m3 = ¢ DTL + 2 -0.08089 D3 (Ec. 11.5.17.)

donde,
L=5"-D (Ec. 11.5.18.)

La longitud del equipo sera la suma de la del cilindro y los fondos.
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La fraccién del volumen de tanque ocupado por el liquido seré del 95 % y, para un cilindro
horizontal esto quiere decir que la altura del liquido sera el 90 % del didmetro del tanque. Por

tanto;
Z;=090x1.37=123m (Ec. 11.5.19.)

Si se tiene en cuenta la proporcion de fase pesada con respecto a la alimentacion total, se
determina la altura de la capa pesada, Z a;, como el 88% del Z; y resulta que; Za- 1.08 my

Zg -0.15m. Despejando Zx, se obtiene la altura del rebosadero del liquido pesado, Za,.

Zp2=1.08 + (1.23 - 1.08)-(53.78/60.9) = 1.21 m (Ec. 11.5.20.)

= Dimensiones del separador
El dimensionamiento del separador es sencillo ya que no necesita de agitacién ni de otros
factores, a parte del célculo de los rebosaderos ya mencionados. Es importante tener en cuenta
gue es un equipo en posicion horizontal. En la siguiente tabla se resumen los pardmetros

importantes:

Tabla. 11.5.7. Dimensiones del separador

Parametro Valor ‘
D;, didmetro interior (m) 1.37
L., longitud cilindro (m) 6.83
Z+, altura liquido (m) 1.23
L, longitud del equipo (m) 7.29
Zp2, Altura rebosadero fase pesada (m) 1.21

= Disefio mecanico del separador

La presion de disefio se calculara de la siguiente forma ya que se trabaja a vacio:

P=P,- 1. (Ec.11521)

Los espesores se calcularan siguiendo las expresiones de siguientes:
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PR
=30 T Gt G (Ec. 11.5.22.)
Para tapas toriesféricas:
PLM

El material de estos separadores serd el mismo utilizado en los tanques agitados ya que
igualmente contendrd materiales muy corrosivos y contaminantes, es decir, acero inoxidable
AISI 316L. El valor de (E) sera de 1850.48 atm.

Tabla. 11.5.8. Parametros espesores

Parametro Valor

Taiserior 1€mMperatura de disefio (°C) 90

S (kPa) 1850.48
P, presion de disefio (kPa)) 1.1
R, radio recipiente (mm) 685
t.ii, espesor del cilindro (mm) 0.93
t;, espesor del cilindro (con C; y C,) (mm) 3.22
L=10r,M =154 1380
trondo, €SPESOr del fondo (mm) 7.14
t,, espesor fondo (con C; y C,) (mm) 10.06

= Peso del separador
Para el calculo del peso del tanque se tendra en cuenta que el equipo estd compuesto por un
cuerpo cilindrico y dos fondos toriesféricos.

Para ello se tomaran las siguientes ecuaciones:
Do\% (D)2
Mcil. =T Hcil. ((7) - (?) )pmaterial (EC- 11-5-24-)
Mfonao = ((0.08089D,%) — (0.08089D:%)) pmateriar (Ec. 11.5.25.)

Mop. = Mequip. + (Vliq. pliquido) (EC- 11-5-26-)
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Tabla. 11.5.9. Parametros peso

Parametro Valor

D,, Diametro exterior (m) 1.38
Prateriais densidad material (kg/m®) 7960
Viiq., Capacidad liquido (m°) 9.90
Piiquido, densidad liquido (kg/m?®) 878.51
M.i., Peso cuerpo (kg) 1174.24
M.i., Peso fondo (kg) 36.52
Mop.., Peso operacion (kg) 9803.65

= Aislante térmico del separador

Mediante el programa informatico Insulan que proporciona la empresa Calorcol se calcula el
espesor del aislamiento teniendo en cuenta que el material que se utiliza para aislar es lana
mineral de roca de 80 kg/m®.

La temperatura deseada de aislamiento sera de 45°C, la temperatura ambiente 25°C, la velocidad
superficial del aire 1 m/s y la temperatura de trabajo del equipo se escoge la de disefio. El
programa también requiere el material de construccion del equipo, se escoge acero inoxidable,
tanto para la superficie exterior como para la superficie desnuda.

A continuacién se muestran los valores proporcionados por el programa Insulan
correspondientes a las caracteristicas del aislamiento, el aislamiento nos proporciona dos
ventajas a la planta, la primera es de caracter operacional ya que reduce el gasto energético y
mantiene el equipo en condiciones Optimas, la segunda y no menos importante es evitar posibles

dafios fisicos como quemaduras a trabajadores de planta.

Tabla 11.5.10. Espesor del aislamiento.

Parametro Valor
Temperatura de la superficie aislada (°C) 45
Espesor del aislamiento (pulg) 0.5

Eficacia del aislante (%) 81
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11.5.3. Disefio del separador de fases SE-207
Se debe tratar la corriente 35 con el fin de separar el producto de interés, la caprolactama, del
sulfato de amonio obtenido en la neutralizacion. Para ello, se utiliza un decantador gravitatorio.
En la tabla 11.5.1 se especifica la composicion de las dos fases liquidas; la fase ligera, que
corresponde al crudo de caprolactama, y la fase pesada, que corresponde a la solucion acuosa de

sulfato de amonio.

Tabla 11.5.11: Composicidn de la fase ligera y la fase pesada.
FASE LIGERA

Cabal mésico (kg/h) Cabal volumétrico (L/h) il gesi e

(% en peso)

Caprolactama

Agua
Sulfato de amonio
Total

FASE PESADA
64,1

Caprolactama 65,5

Agua 24192,6 24746,2 67,36
Sulfato de amonio 11658,2 6586,5 32,46
Total 35916,3 31396,8 100

El volumen del tanque se obtiene a partir del tiempo de separacion. La fase pesada es la fase
continua, y a una temperatura de operacion de 70°C, la solucion acuosa al 33 % en peso de
sulfato de amonio tiene una viscosidad de 1.5 cP. y una densidad de 77.23 Ib /pie® (1.237 kg/L).
La densidad de la fase ligera es 63,83 Ib /pie® (1.023 kg/L). Substituyendo en la ecuacion 11.5.4

se obtiene;

6.24 x 1.5

L= 77236383 098"

El volumen del tanque es, por lo tanto;

L
V(L) =0 (E)x t(h) = 40534.1 x 0.698 = 28319.7 L

El tanque debe estar lleno del orden del 95 %, de forma que su volumen es de 29810.26 L (29.8

m?). La longitud del tanque debe ser alrededor de 5 veces su diametro. Por lo tanto, es
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satisfactorio un tanque cilindrico de 2 m de diametroy 8 m de longitud, de forma que

utilizando cabezales semiesféricos en sus extremos su longitud total serd de 10 m.

La fraccion del volumen de tanque ocupado por el liquido sera del 95 % y, para un cilindro
horizontal esto quiere decir que la altura del liquido seré el 90 % del didmetro del tanque. Por
tanto;

Zr=090x2=181m

Si se tiene en cuenta la proporcion de fase pesada con respecto a la alimentacion total, se
determina la altura de la capa pesada, Z a;, como el 77% de Zr, y resulta que; Za; = 1.39m
y Zg = 0.416 m. Despejando Z, de la ecuacién 11.5.3 se obtiene la altura del rebosadero

del liquido pesado, Za;.

Zn, =1.39 + (1.81 - 1.39)(77.23/63.83) = 1.89 m

= Disefio mecanico
El disefio mecéanico se basa en el codigo ASME (American Society of Mechanical Engineers),

seccion VI, division I.

- Material de construccion
El material elegido es el AISI 304, uno de los aceros inoxidables mas versatiles y uno de los
mas usados de la serie 300 dadas sus excelentes propiedades para el conformado y el soldado, y

su excelente resistencia a la corrosion.

- Presion de disefio
La presion de operacion del disefiador, Po, es de 1 atmosfera (101325 Pa). La presion de disefio,
P, se calcula segun la ecuacién 11.0.1, que tiene en cuenta la presion hidrostética que ejerce el

liquido en el separador. Ademas, se le afiade un 15 % del total por motivos de seguridad.
P= (P,+ AP)- 1.15 (Ec. 11.0.1)

La presion hidrostatica se calcula segun la ecuacion 11.0.2 conociendo la densidad de la mezcla

a la temperatura de operacion (1114.65 kg/ m®) y la altura del liquido en el separador (1.81 m).
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P=p-g-h (Ec. 11.0.2)
AP =1114.65-9.8-1.81 = 19806.35 Pa
Por lo tanto, el valor de la presion de disefio es:
P = (101325 + 19806.35) - 1.15 = 139301 Pa = 1.37 atm
- Temperatura de disefio

La temperatura de operacion del separador, T, es de 70 °C. Se calcula la temperatura de disefio
segun la ecuacion 11.0.4.

T=To+20°C (Ec. 11.0.4)

T=70+20 = 90°C

- Cdlculo del espesor
El espesor de la pared del cuerpo cilindrico del recipiente se calculara dada la ecuacién 11.0.5.

_ PR
T SE-06P

+ ¢,  (Ec.11.05)

Donde, t: espesor de la pared (m)
P: presion de disefio (139301 Pa)
S: limite eléstico del material de disefio a la temperatura deseada segun la Tabla 11.0.1
(145-10° N/m?)
Eficiencia de soldadura (0.85)
C, = tolerancia a la corrosién (0.003m)

R = radio interno del cilindro (1 m)

Por lo tanto, el espesor calculado para el cuerpo cilindrico es de 5 mm. El espesor de los

cabezales semiesféricos en los extremos se calcula segun la ecuacion 11.5.5

PR

= sm-ozp T C1t (2 (Ec. 11.5.5)

Donde, t: espesor del cabezal semiesférico (m)
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P: presion de disefio (139301 Pa)

S: limite eléstico del material de disefio a la temperatura deseada segin la Tabla 11.0.1
(145-10° N/m?)

E: eficiencia de soldadura (0.85)

C, = tolerancia a la corrosion (0.003 m)

C,=tolerancia a la fabricacion (10%)

R = radio esfera (1 m)
Operando la ecuacion 11.5.5 se obtiene un espesor para los extremos semiesféricos de 4 mm.
- Peso del equipo vacio
El peso del separador de fases vacio resulta de la suma del peso de la parte cilindrica (ecuacion
11.0.7) y el peso de los extremos semiesféricos (ecuacion 11.5.6), teniendo en cuenta el espesor

calculado para el equipo y la densidad del material de construccién elegido. La densidad del
acero inoxidable AISI 304 es de 7800 kg/m°.

D\?  (Dp)\?
M ijingro = Tlheis, ((79) - (71) )pmatmal (Ec.11.0.7)

Donde, L= longitud del cilindro (8 m)
D;= didmetro interior del cilindro (2 m)

D= diametro exterior del cilindro (D; + 2-espesor)

4 D\ /D3
Mextremos = ET[ ((79) - (71) )pmaterial (EC- 11-5-6)
Donde, D= didmetro interior esférico (2 m)
D.= didmetro exterior esférico ( D; + 2-espesor)
Operando dichas ecuaciones se obtiene que;

MciLinoro = 1989 kg
MexTremos = 498.5 kg

resultando un peso total del equipo vacio de 2487.5 kg.
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- Peso del equipo en operacion
El peso del separador de fases en operacion se obtiene afiadiendo al peso del equipo vacio el
peso que corresponde a la mezcla de caprolactama, agua y sulfato de amonio. Conociendo la
densidad de la mezcla a separar (1114.6 kg/m®) se calcula el peso del equipo en operacion
mediante la ecuacién 11.0.5.

Mop. = Meguip. + (Viig. priq) (Ec. 11.0.9)

El peso de la mezcla liquida retenida en el separador es de 31566.7 kg, por lo que resulta una
peso del equipo en operacién de 33555.68 kg.

- Aislamiento
Para aislar el equipo se utiliza la Lana Mineral de Roca, ya que es un producto versatil y
extremadamente Util, posee una excelente calidad y eficiencia.
Para determinar el aislante necesario se utiliza el simulador Insulan facilitado por la empresa
Calorcol. Se introducen los datos de temperatura del reactor, temperatura exterior, velocidad del
aire (1 m/s) y material. Ademas, de entre las diferentes posibilidades de densidad de la lana de
roca se escogié 140 kg/m®. En la tabla 11.5.12. se adjunta la ficha técnica facilitada por el

simulador con las caracteristicas del aislante.

Tabla 11.5.12. Espesor del aislamiento.

Parametro Valor

Temperatura de la superficie aislada (°C) 45

Espesor del aislamiento (pulg) 0.5

Eficacia del aislante (%) 81
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11.6. Reactor Beckmann

A continuacion se explicard de forma concisa toda la informacion referente a los reactores R-
208, R-209 y R-210, en los que se da la reordenacion de Beckmann. Se detallaran las reacciones
gue se producen, la cinética de la reaccion, el catalizador utilizado, el método seguido para el
dimensionamiento de los equipos y el disefio de los sistemas de intercambio de calor.

Se ha decidido mostrar la caracterizacion de los tres reactores en un mismo apartado debido a
que la unica diferencia entre ellos son sus dimensiones, siendo el primero de ellos mas grande

que los dos restantes.

11.6.1. Reaccion de reordenacion de Beckmann
La e-caprolactama se obtiene por reordenacion catalitica de la ciclohexanona oxima en
presencia de 6leum, segun la reaccion Rx. 11.6.1. El trioxido de azufre (SO3) presente en el

6leum acttia como catalizador de la reaccion, que ocurre de forma instantanea.

o

T

N./’

(Rx. 11.6.1)

Oleum

Ciclohexanona oxama - caprolactama

En cuanto a la cantidad de SO; afiadida en la reaccion, se ha de llegar a una solucion de
equilibrio, debido a que se necesita una cantidad lo suficientemente grande de triéxido de azufre
para obtener una buena conversion, supone una mejora en la calidad final de la capractama y
ademas es capaz de eliminar las pequefias cantidades de agua que hayan entrado en el sistema
junto con la ciclohexanona oxima. No obstante, una cantidad muy elevada de triéxido de azufre
supone utilizar un 6leum inicial con un gran porcentaje de este componente o una gran cantidad
de dleum. La primera de las soluciones supondria un aumento del coste del proceso y la posible
formacion de humos, mientras que la utilizacion de una cantidad superior de 6leum significaria
un incremento en la formacion de subproducto, de manera que también se veria afectada la

viabilidad econdmica de la planta.
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Ademas, la reaccion de Beckmann forma parte del reducido grupo de reacciones industriales
que se dan en microreactores. Normalmente se aplica la tecnologia de los microreactores cuando
se utilizan reactivos peligrosos o al trabajar con reacciones muy exotérmicas. En este caso tanto
el 6leum como la ciclohexanona oxima se consideran peligrosos, ya que son corrosivos,
reaccionan con la materia organica, pueden crear humos, inestabilidad e incluso explosion. El
uso de microreactores permite tener un mejor control de la reaccion, obteniendo al mismo
tiempo una buena selectividad (Klaas Theodoor Zuidhof, 2011).

El uso de un microsistema multietapico con un disefio adecuado permite trabajar en condiciones
turbulentas que aseguran una buena transferencia de masa y consecuentemente evitan las
reacciones secundarias, alcanzando una selectividad del 99.5% (Thomissen et al, 2008). Para
ello en cada sistema se tiene una mezcla de reaccion recirculante que se va sacando e
introduciendo en el reactor. Ademas, esta mezcla recirculante permite un mejor control de la
temperatura.

Ademas, la temperatura es otro factor importante que se ha de tener en cuenta en el momento de
decidir las condiciones de operacién. La gran mayoria de las fuentes bibliogréficas consultadas
indican un rango de temperatura entre 80 y 120°C para la reaccién de Beckmann. No obstante
segun la profunda tesis doctoral de Klaas Theodoor Zuidhof al trabajar a partir de 110°C la
reaccion es tan rapida que las condiciones de mezcla no resultan suficientes y se generan
subproductos, que pueden bloquear los canales. Para evitar que se dé este fenémeno también se
ha de mantener una buena proporcién de caprolactama en la mezcla de reaccion recirculante.
Cada etapa de reaccion corresponde a un sistema con recirculacién como el que se puede
observar en la Figura 11.6.1., donde el equipo principal que esta situado a la derecha es un
mezclador de chorro que desemboca en un recipiente colector que permite un control del calor
de reaccion y llegar a una conversion del 100%. Este colector tiene dos salidas, una que va hacia
la siguiente etapa de reaccion y otra que corresponde a la mezcla recirculante. Después de la
bomba hay una entrada neta de 6leum en el caso de la primera etapa, que se junta con la mezcla
recirculante en un mezclador estatico y a continuacion se refrigera en un intercambiador de
calor. En la segunda y tercera etapa de reaccién en vez de la entrada de dleum la mezcla
recirculante se junta con la corriente de salida de la etapa anterior. Es importante destacar que el
vapor caliente obtenido en el intercambiador de calor es utilizado en otras partes del proceso

donde es necesario elevar la temperatura de los reactivos.
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Microreactor

Intercambiador calor Ciclohexanona oxima

(

A la segunda unidad

]

Mezclador estatico

Bomba recirculacion

Oleum

Figura 11.6.1.: Esquema simplificado de la primera etapa de reaccién.

Se decidio trabajar con un sistema de tres etapas, tal y como se muestra en la Figura 11.6.2.,

gue corresponde a un esquema simplificado del area de reaccion de Beckmann.

OLEUM  »

ey

Figura 11.6.2.: Diagrama de la seccion de reaccion de Beckmann

En cada una de las etapas de ha de escoger el pardmetro “M” que define la relacion entre la
suma de los moles de &cido sulfirico y trioxido de azufre y los moles de caprolactama en la
mezcla de reaccion recirculante. Las patentes US 7351820B2 y 4804754 definen toda una serie
de rangos entre los cuales es 0ptimo trabajar. La conclusion general es que el parametro “M” ha

de tener un valor comprendido entre 1y 2 y ha de ir disminuyendo en cada etapa de reaccion.
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El 6leum, que Unicamente se introduce en la primera etapa de reaccion, ha de tener un contenido
de SO; entre 24 y 35% y la cantidad de SO; presente en cada mezcla de reaccion recirculante ha
de estar comprendida entre el 12 y el 18% maésico.

A continuacion, se muestra la Tabla 11.6.1. que incluye los pardmetros mas importantes que
definen cada una de las etapas de reaccion. Estos parametros se han escogido intentando
minimizar la produccion de sulfato de amonio, pero siempre cumpliendo los rangos
bibliogréficos para tener una buena mezcla y consecuentemente una elevada selectividad.
Finalmente, se tiene una produccion de 1.8 kg de sulfato de amonio por kg de caprolactama,
dato que coincide con la informacion bibliogréafica de Kirk-Othmer Enciclopedia of chemical
Technology y que por lo tanto, se considera adecuado.

Tabla 11.6.1: Resumen de los parametros principales del sistema de reactores.

Primeraetapa Segundaetapa Tercera etapa

1,7 1,23 1,04

16,1 15 14

100 85 85
Teal (°C) 100 85 85
Tint (°C) 82 73 76

Como se puede observar en la tabla anterior, se trabaja con un reactor adiabatico, de manera que
no se tiene una temperatura fija sino que va subiendo a lo largo de la reaccion, que es
exotérmica. No obstante, la gran cantidad de mezcla recirculante evita una subida extrema de

temperatura.

11.6.2. Disefio reactor

Para el disefio de las dimensiones del microreactor y del recipiente colector se estudiaron la
patente US7351820B2 y la tesis doctoral de Klaas Theodoor Zuidhof. Se decidi¢ utilizar la
segunda de ellas debido a que mostraba de manera clara todos los datos necesarios para el
disefio, incluyendo una representacion grafica del microreactor, que simplificaba la
comprension del funcionamiento del equipo.

En las Figura 11.6.3. se puede ver el microreactor entero, donde las dimensiones mostradas
corresponden a las fijadas por el articulo. Ademas, se conoce que tanto la velocidad de la
corriente principal a través del canal vertical como la de la CHO a través de los microcanales es
de 30 m/s.
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30 cm
Direccion
Canal principal

10cm

15 m «———  24entrada CHO (3 mm)

Salida a recipiente colector

Figura 11.6.3.: Esquema simplificado del microreactor

A continuacion, también se muestra la Figura 11.6.4. que representa el disefio amplificado del
microreactor, donde se aprecian claramente como son los microcanales a través de los cuales la
ciclohexanona oxima entra en el equipo.

Canal principal

10 cm

Microcanales entrada CHO

Figura 11.6.4.: Esquema ampliado del microreactor.

Para calcular el nimero de microcanales necesarios se calcula el area de paso de un microcanal
de 3 mm de diametro y se divide el caudal volumétrico de CHO entre la velocidad de paso
bibliografica (30 m/s), utilizando las Ecuaciones 11.6.1. y 11.6.2. Seguidamente, se divide el
area total necesaria entre el area de un canal segun la Ecuacion 11.6.3. y redondeando a la alza

se obtiene el nimero de canales necesarios.

Areaqcgna =T 1% (Ec.11.6.1)

Qcro (™/
Areagotai necesaria = W (Ec. 11.6.2)
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Area i
N@ canales = ——Lotalnecesaria (Ec. 11.6.3)
Area;canal

Una vez se ha calculado el nimero real de canales se ha de recalcular la velocidad y el area de

paso, utilizando las Ecuaciones 11.6.4.y 11.6.5..

Area,.q = Area;cqng - n° canales (Ec. 11.6.4)

3
Vreal = Qerio (" /) (Ec. 11.6.5)

Area'r'eal (m?)

Una vez se tienen los canales disefiados se continda con el dimensionamiento del microreactor,
sabiendo que la mezcla de 6leum y caprolactama circula también a una velocidad de 30 m/s a
través del corriente principal, tal como se ha comentado anteriormente.

Primero se determina el area de paso utilizando la misma Ecuacion 11.6.2 que se ha utilizado
en el caso de la CHO, pero sustituyendo con el caudal volumétrico de la mezcla de 6leum y
caprolactama. Una vez se ha calculado el &rea se determina el diametro de la corriente principal
utilizando la Ecuacion 11.6.6.. El resto de dimensiones del equipo se calculan segun la
correlacion con los datos del articulo, suponiendo que la relacién entre altura del equipo y

didmetros se mantiene constante.

pD=2-R=2. | (Ec. 11.6.6)

Finalmente, conociendo que se requiere un tiempo de residencia del recipiente colector de 20

minutos, para conseguir refrigerar la mezcla de reaccion, se determina el volumen de este

equipo (Ecuacion 11.6.7.).

Veotector = Qu (ms/h) T (h) (Ec. 11.6.7)

En las Tablas 11.6.2, 11.6.3 y 11.6.4 se pueden observar todas las dimensiones obtenidas y

algunos valores de los calculos intermedios.
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Tabla 11.6.2: Valores de disefio de los microcanales de las tres etapas

CHO (m¥s)
canal (mm)

canal (m m)

Veanal (m/ S)

Arealcanal (m )
Areagy (M°)
N° canales
Canales reales
Aredey (M?)

Vreal (m/S)

Canales cerrados

Microcanales 1

Microcanales 2 Microcanales 3

0,00134 0,000363 0,000211
3 2 2
15 1 1
30 30 30
7,07E-06 3,14E-06 3,14E-06
4,47E-05 1,21E-05 7,02
6,32 3,86 2,231
7 4 3
4,95E-05 1,26E-05 9,42E-06
27,10 28,96 22,36
9 8 9

Tabla 11.6.3: Valores de disefio de los tres microreactores

v (m/s)
Areacanal principal (mz)
Restrechamiento (m)

Destrechamiento (m)

Dsuperior (m)
h (m)

Destrechamiento real (m)

Dsuperior real (m)

h real (m)

Microreactor 1

Microreactor 2

Microreactor 3

0,0555 0,0237 0,0172
30 30 30
0,00185 0,00079 0,00057
0,024 0,016 0,013
0,048 0,032 0,027
0,146 0,095 0,081
0,75 0,5 0,5
0,050 0,035 0,035
0,15 0,10 0,10
0,75 0,5 0,5
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Tabla 11.6.4: Valores de disefio de los tres colectores
Colector 1 Colector 2 Colector 3
Tiempo residencia (h)
V (m®)
h=1,5*D (m)

Dreal
h real
Vreal

|
D (m) ‘
|
|
|

Se ha elegido una relacion entre altura y diametro de 1.5, debido a que se ha supuesto la misma
relacion que para los tanques agitados porque a pesar de que no sea necesario disponer de un
agitador las condiciones de mezcla son uno de los factores mas importantes en este reactor.
(Perry’s Chemical Engineer Handbook, 8th edition). Y el diametro del recipiente colector se ha
calculado aplicando esta relacién a la Ecuacion 11.6.8.

V=Ir2h (Ec. 116.8)

Ademas, como se puede apreciar en las dos Gltimas tablas, los didmetros internos de cada uno
de los equipos y las alturas se han sobredimensionado, debido a que resulta mas econémico
comprar en una caldereria un reactor con unas medidas estandares que encargar un disefio
concreto. Y también se ha decidido que el volumen de los dos Gltimos microreactores y

colectores sera el mismo para asi facilitar el mantenimiento de estos.

También se ha de comentar que cada uno de los colectores dispondra de 4 baffles y un agitador,
para mejorar las condiciones de mezcla y evitar la formacion de vortex. El ancho de estos bafles
sera igual al diametro del tanque entre 12 (Perry’s Chemical Engineer Handbook, 8th edition).
Para el disefio de la agitacion se han considerado a los colectores como tanques de mezcla,
debido a que se ha considerado importante mantener unas condiciones homogéneas en los
equipos.

Para la eleccion del tipo de agitador se utiliza el dato conocido de los volimenes de los
colectores y se determina la viscosidad de la mezcla segun las proporciones de cada componente

y su viscosidad. Los datos obtenidos se muestran en la Tabla 11.6.5.
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Tabla 11.6.5: Determinacion viscosidad de la mezcla de los tres colectores.

log vis g Vis Vis
vis(cP) (cP) masied - parcial | mezcla
Reactor Beckmann R-208

T (K) | VisA visB

=
(°C)

Componente

SO;
H,SO,
CLS

Reactor Beckmann R-2
SO;
H,SO,
CLS

Reactor Beckmann R-2
SO; 0,14 0,043
H,SO, 0,227 | 1,233 | 5,89
CLS 0,633 | 4,615

Como se puede comprobar en la Figura 11.6.5. se esta trabajando en la zona de impulsor o
turbina a 420 rpm.

102

_ Anchor, hedical risbon
1 “‘\_\\
-_-'_"‘-—.___‘___-_‘_‘_‘ Faoole

L wisaosi B Mare

Propedler (420 pmi
or furbine

Turbine or
ler ﬁ"_—}
{1750 rpem) kS

102

Tank volume, m®

Figura 11.6.5: Guia para la eleccion del agitador.
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De entre las diferentes opciones posibles se ha decidido trabajar en los tres casos con un
agitador de tipo palas marinas, como el que se muestra en la Figura 11.6.6., debido a que se
tiene un rango de viscosidad intermedio y no se requiere una gran mezcla al tratarse de
colectores. Ademas, este agitador es uno de los mas utilizados en la industria y no requiere una
potencia muy elevada. Se utilizaran agitadores marinos de 3 palas, que funcionen a una
velocidad de 400 rpm y que estaran situados de forma lateral, debido a la presencia de los

microreactores en el centro de estos equipos.

Baifle [=

4

\\f\ |

e

Q
@

Taw
i

Figura 11.6.6: Agitador marino de 3 palas.

La distribucion de los bafles y de los agitadores dentro de los equipos se ha determinado
siguiendo aproximadamente las relaciones extraidas de Perry’s Chemical Engineering

Handbook y utilizando la Figura 11.6.7.
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Figura 11.6.7: Distribucion interna y dimensiones recomendadas para un reactor de tanque agitado

Se ha elegido una relacion entre el didmetro del agitador y el diametro del colector de 0.3 que
corresponde al valor minimo dentro del rango. En la Tabla 11.6.6 se recoge un resumen de las

dimensiones de los agitadores y los bafles que se colocaran en cada colector.

Tabla 11.6.6: Dimensiones del agitador y de los bafles de los 3 colectores.

Parametro Colector 1 Colector 2 Colector 3

Daqitador (m)
Agitador Wagi_tador (m). 0,15 0,1 0,1
h primer agitador (m) 1,36 0,91 0,91
h segundo agitador (m) 2,25 2,25 2,25
Whatie (M) 0,33 0,22 0,22
4 baffles offset (m) 0,8 0,53 0,53
distancia pared (m) 0,056 0,037 0,037

Seguidamente, se determina la potencia necesaria para cada agitador, utilizando las Ecuaciones
11.6.9y 11.6.10y la curvan® 1 de la Figura 11.6.8.

2.N.
Re =22M? (Ec 116.9)
_ P
Np = Dg-Tp (EC 11610)

Donde:

R: Reynolds de agitacion

Np: numero de potencia

Da: diametro del agitador (m)

N: velocidad del agitador (rps)
P: potencia del agitador (W)

p: densidad de la mezcla (kg/m®)

w: viscosidad de la mezcla (N-s/m?)



PRODUCCION DE CAPROLACTAMA

100
[ S
A THH—"p/DD/0;
\\ Curve | 4 I8 030
N | Curve 2 | I-4 0-33
N Curve 3 10 033
\'\ Curve 4 10 040
[[s]

N,
—
N
| ~‘~h“""‘-‘.‘““
! 0
- = = .
T l JE\_
N =
‘-—-'-a'_____h__ -
TS
o
I 10 102 03 [0 0®

— Fe— -

Figurall.6.8: Relacidn entre el Reynolds de la mezcla y el nimero de potencia.

En la Tabla 11.6.7 se presenta un breve resumen de las variables determinadas para el célculo
de la potencia necesaria de agitacion y el valor final de este parametro.

Tabla 11.6.7: Parametros para el calculo de la potencia de agitacion.

Colector 1 Colector 2 Colector 3
Densidad fluido (kg/m®) \ 1413,89 1367,65 1344,43
Velocidad agitacion (rps) \ 6,67 6,67 6,67
Reynolds \ 3,51-106 1,25-106 1,23-106
N° potencia \ 09 0,9 0,9
P (kW) | 939,59 215,67 212,017
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11.6.3. Cinética y parametros cinéticos

La cinética de la reaccion de Beckmann bajo condiciones industriales resulta ain desconocida,
debido a su elevada conversion, sus elevadas temperaturas y el gran calor de reaccion generado.
No obstante se sabe con certeza que la reaccion tiene lugar de forma instantanea, es decir, en un
tiempo de reaccion entre milisegundos y segundos.

En este caso, aunque la extrapolacion de datos a escala de laboratorio no resulte del todo fiable,
se considera la Unica manera posible de realizar la modelizacion del reactor. Se trabaja por lo
tanto con un articulo que muestra la cinética de la reaccién y sus correspondientes parametros
(WU Jian et al, 2006).

El modelo de reaccion, que se considera de primer orden, se presenta a continuacion:
0X + H* - 0OXH* (Rx.11.6.2)

OXH* + SO; — 0XSO;+ H* (Rx.11.6.3)

OXH* - CPLH*  (Rx.11.6.4)

0XS0; + CPLH* - CPLSO; + CPLH* (Rx.11.6.5)

CPLSO; 4+ H* — CPLH* + SO, (Rx.11.6.6)

CPLH* 4+ SO; — CPLSO; + H* (Rx.11.6.7)

Las ecuaciones cinéticas que describen la variacion de la concentracion de cada reactivo

respecto el tiempo son las siguientes:

ACox
Cox — k1 Cox - Cyv (Ec. 11.6.11)
dCH+
e = ki Coxt Cy+ + Ko Coxp+ * Cso, — ks Ceprso, * Cu+ + ke * Cepru+ * Cso,
(Ec. 11.6.12)
ac

(();;HJr =kyCox Cy+ — ky - Coxy+ - C503 — k3 Coxp+ (Ec. 11.6.13)

dCso,

dt = — kz . COXH+ . Cso3 + ks . CCPLSO3 . CH+ - k6 . CCPLH+ . 6503 (EC 11614)

ac
% = kz . COXH+ . C503 - k4 . Coxso3 . CCPLH+ (EC 11615)
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ac
C;;;:H-F = k3 ‘ COXH+ + k5 ‘ CCPLSO3 : CH+ - k6 : CCPLH+ ‘ C503 (EC 11616)

dCcpLso; k
= Ky

T *Coxso, * Ceput — ks Ceprso, - Cut + ke - Cepry+ + Cso, (EC. 11.6.17)

La relacion entra la velocidad de reaccién y la temperatura se describe mediante la ecuacion de
Arrenhius:

ki = 4; - exp (—22) (Ec. 11.6.18)

RT

Donde:

Ki: constante cinética a la temperatura fijada (L- mol - s™)
A Factor preexponencial de Arrenhius (L- mol - s™)

Ea;: Energia de activacion (kJ-mol™)

R: constante de la Ley de gases ideales (kJ- mol ™ -K ™)

T: temperatura de reaccion fijada (K)

i: nUmero de reaccion

Y los parametros cinéticos también extraidos del articulo bibliogréfico se pueden observar en la
Tabla 11.6.8.

Tabla 11.6.8: Parametros cinéticos de la ecuacion de Arrenhius
N° Reaccion ‘ A (L/mol-s)  Ea (kJ/mol) ‘
1 6,21E+14 80,77
2 3,62E+17 71,68
3 8,91E+16 71,22
4 5,86E+25 128,5
5
6

8,99E+13 76,69
9,93E+13 94,36
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11.6.4. Modelizacion del reactor
Se realizd la modelizacion del reactor para calcular el tiempo de residencia de los reactores de
Beckmann. No obstante, previamente se simul6 el script de MATLAB con las condiciones de
temperatura y concentracion del articulo para comprobar la correcta programacion del

comportamiento del sistema.

El script utilizado se muestra a continuacion:

function Beckmann2
clc

close all

C0=[2.45.404.2 00 0]; %mol/L

options=odeset('AbsTol',1E-5); %Se define la tolerancia

[tm ym]=0del5s(@reactor,[0 300],C0,options); %Se llama a la diferentes ode
[tm2 ym2]=0del5s(@reactor2,[0 300],C0,options);
[tm3 ym3]=0del5s(@reactor3,[0 700],C0,options);

plot(tm,ym(:,1),tm,ym(:,2),tm,ym(:,3),tm,ym(:,4),tm,ym(:,5),tm,ym(:,6),tm,ym(:,7)) % Grafico
de la concentracion de los diferentes componentes a una temperatura de -19.3 °C
legend('Cox','CH','CoxH','Cs03','Coxsulf','CcpH','Ccpsulf)

xlabel(' Tiempo (s)")

ylabel(' C (mol/L)")

hold on

grid on

figure

plot(tm,ym(:,1),tm,ym(:,2),tm,ym(:,6)) % Gréafico que representa la concentracion de CHO,
CPL y H" a una temperatura de -19.3 °C.

title('Concentraciones -19.3 °C")

hold on

grid on

figure
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plot(tm,ym(:,1),tm,ym(:,6),tm2,ym2(:,1),tm2,ym2(:,6),tm3,ym3(:,1),tm3,ym3(:,6)) % Grafico
que muestra la evolucion de las concentraciones de CPL y CHO a las diferentes temperaturas de
reaccion simuladas

legend('Cox19','CcpH19','Cox24','CcpH24','Cox29','CcpH29")

xlabel("Tiempo (s)’)

ylabel('C (mol/L)’)

hold on

grid on

figure

function y=reactor(t,x) % Funcion que define la evolucién de las concentraciones de los

diferentes compuestos a una temperatura de -19.3 °C.

Cox=x(1); %mol/L
CH=x(2); %mol/L
CoxH=x(3); %mol/L
Cso03=x(4); %mol/L
Coxsulf=x(5); %mol/L
CcpH=x(6); %omol/L
Ccpsulf=x(7); %mol/L

Al1=6.211E14; %L/mol-s
A2=3.617E17; %L/mol-s
A3=8.907E16; %L/mol-s
A4=5.858E25; %L/mol-s
A5=8.994E13; %L/mol-s
A6=9.931E13; %L/mol-s

E1=80.77; %kJ/mol
E2=71.68; %kJ/mol
E3=71.22; %kJ/mol
E4=128.5; %kJ/mol
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E5=76.69; %kJ/mol
E6=94.36; %kJ/mol

T=-19.3+273.15; %K
R=8.31E-3; %kJ/mol-K

k1=Al*exp(-E1/(R*T)); %L/mol-s
k2=A2*exp(-E2/(R*T)); %L/mol-s
k3=A3*exp(-E3/(R*T)); %L/mol-s
k4=Ad4*exp(-E4/(R*T)); %L/mol-s
k5=A5*exp(-E5/(R*T)); %L/mol-s
k6=A6*exp(-E6/(R*T)); %L/mol-s

y(1,1)=-k1*Cox*CH; %mol/L:-s
y(2,1)=-k1*Cox*CH+k2*CoxH*Cs03-k5*Ccpsulf*CH+k6*CcpH*Cso03; %mol/L-s
y(3,1)=k1*Cox*CH-k2*CoxH*Cs03-k3*CoxH; %mol/Ls
y(4,1)=-k2*CoxH*Cs03+k5*Ccpsulf*CH-k6*CcpH*Cso3; %mol/L s
y(5,1)=k2*CoxH*Cs03-k4*Coxsulf*CcpH; %mol/L:s
y(6,1)=k3*CoxH+k5*Ccpsulf*CH-k6*CcpH*Cso03; %mol/L-s
y(7,1)=k4*Coxsulf*CcpH-k5*Ccpsulf*CH+k6*CcpH*Cso03; %mol/L:s

end

function y=reactor2(t,x) % Funcion que define la evolucion de las concentraciones de los

diferentes compuestos a una temperatura de -24.1 °C.

Cox=x(1); %mol/L
CH=x(2); %mol/L
CoxH=x(3); %mol/L
Cso03=x(4); %mol/L
Coxsulf=x(5); %mol/L
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CcpH=x(6); %omol/L
Ccpsulf=x(7); %omol/L

Al1=6.211E14; %L/mol-s
A2=3.617E17; %L/mol-s
A3=8.907E16; %L/mol-s
A4=5.858E25; %L/mol-s
A5=8.994E13; %L/mol-s
A6=9.931E13; %L/mol-s
E1=80.77; %kJ/mol
E2=71.68; %kJ/mol
E3=71.22; %kJ/mol
E4=128.5; %kJ/mol
E5=76.69; %kJ/mol
E6=94.36; %kJ/mol
T=-24.1+273.15; %K
R=8.31E-3; %kJ/mol-K

k1=Al*exp(-E1/(R*T)); %L/mol-s
k2=A2*exp(-E2/(R*T)); %L/mol-s
k3=A3*exp(-E3/(R*T)); %L/mol-s
k4=Ad*exp(-E4/(R*T)); %L/mol-s
k5=A5*exp(-E5/(R*T)); %L/mol-s
k6=A6*exp(-E6/(R*T)); %L/mol-s

y(1,1)=-k1*Cox*CH; %mol/L-s
y(2,1)=-k1*Cox*CH+k2*CoxH*Cs03-k5*Ccpsulf*CH+k6*CcpH*Cs03; %mol/L-s
y(3,1)=k1*Cox*CH-k2*CoxH*Cs03-k3*CoxH; %mol/L-s
y(4,1)=-k2*CoxH*Cso03+k5*Ccpsulf*CH-k6*CcpH*Cso03; %mol/L s
y(5,1)=k2*CoxH*Cs03-k4*Coxsulf*CcpH; %mol/L-s
y(6,1)=k3*CoxH+k5*Ccpsulf*CH-k6*CcpH*Cso03; %mol/L-s
y(7,1)=k4*Coxsulf*CcpH-k5*Ccpsulf*CH+k6*CcpH*Cso03; %mol/L:s

end
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function y=reactor3(t,x) % Funcion que define la evolucion de las concentraciones de los

diferentes compuestos a una temperatura de -29.4 °C.

Cox=x(1); %mol/L
CH=x(2); %mol/L
CoxH=x(3); %mol/L
Cso3=x(4); %mol/L
Coxsulf=x(5); %mol/L
CcpH=x(6); %mol/L
Ccpsulf=x(7); %mol/L
Al1=6.211E14; %L/mol-s
A2=3.617E17; %L/mol-s
A3=8.907E16; %L/mol-s
A4=5.858E25; %L/mol-s
A5=8.994E13; %L/mol-s
A6=9.931E13; %L/mol-s

E1=80.77; %kJ/mol
E2=71.68; %kJ/mol
E3=71.22; %kJ/mol
E4=128.5; %kJ/mol
E5=76.69; %kJ/mol
E6=94.36; %kJ/mol

T=-29.4+273.15; %K
R=8.31E-3; %kJ/mol

k1=Al*exp(-EL/(R*T)); %L/mol-s
k2=A2*exp(-E2/(R*T)); %L/mol-s
k3=A3*exp(-E3/(R*T)); %L/mol-s
kd=Ad*exp(-E4/(R*T)); %L/mol-s
k5=A5*exp(-E5/(R*T)); %L/mol-s
k6=A6*exp(-E6/(R*T)); %L/mol-s

y(1,1)=-k1*Cox*CH; %mol/L:-s
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y(2,1)=-k1*Cox*CH+k2*CoxH*Cs03-k5*Ccpsulf*CH+k6*CcpH*Cs03; %omol/L-s
y(3,1)=k1*Cox*CH-k2*CoxH*Cs03-k3*CoxH; %mol/L:s
y(4,1)=-k2*CoxH*Cso03+k5*Ccpsulf*CH-k6*CcpH*Cs03; %mol/L s
y(5,1)=k2*CoxH*Cs03-k4*Coxsulf*CcpH; %mol/L:s
y(6,1)=k3*CoxH+k5*Ccpsulf*CH-k6*CcpH*Cs03; %omol/L-s
y(7,1)=k4*Coxsulf*CcpH-k5*Ccpsulf*CH+k6*CcpH*Cso03; %mol/L-s

end

Se obtiene la Figura 11.6.9, que corrobora la correcta simulacién de la informacion extraida del
articulo y que muestra la evolucion de la concentracion de caprolactama y ciclohexanona oxima
a -19, -24 y -29 °C. Se puede observar cémo al incrementarse la temperatura disminuye el

tiempo de residencia y ademas se obtiene una concentracion final de caprolactama mas elevada.
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Figura 11.6.9: Modelizacion de los datos del articulo bibliografico

Seguidamente, se realiza la simulacion del sistema real con el que se quiere operar. Para ello se
afiaden los términos de entrada y salida a las ecuaciones diferenciales de concentracion de los
diferentes componentes. De esta manera se tiene en cuenta el balance de materia completo y no
Unicamente el término de generacidn. Se ha aplicado el balance de materia de un reactor
continuo de tanque agitado.

Con esta simulacion lo que se quiere conseguir es comprobar que el volumen que se ha

calculado para el disefio del microreactor es suficiente para que tenga lugar la reaccion. No
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obstante, como los tres disefios se han realizado de manera analoga, Unicamente se mostrara la
simulacion del primero de ellos, suponiendo que si el primero es correcto los dos restantes

también.

A continuacidn, se presenta el script de MATLAB utilizado:

function reactorBeckmann

clc

clear all

close all

C01=[8.83 14.12 0 5.77 0 0 0] %se fijan las concentraciones iniciales
options=odeset ('AbsTol',1lE-5); %se fijan la tolerancia de la ode

[tms yms]=odelb5s(@reactorsimio2, [0 1E-3],C0l1,options); %se llama a la

ode

o)

% Gréfico de la evolucidén de las concentraciones de los diferentes
componentes respecto el tiempo

plot (tms,yms (:,1),tms,yms(:,2),tms,yms(:,3),tms,yms(:,4),tms,yms (:,5),
tms,yms (:,6),tms,yms (:,7))

legend('Cox', 'CH', "CoxH', 'Cso3"', "Coxsulf', '"CcpH', "'Ccpsulf')

xlabel ('Tiempo (s) ")

ylabel ('Concentraciones (mol/L)")

hold on

grid on

taureal=(V/ (Q1+Q2))%s > calculo del tiempo de residencia para el

volumen utilizado
function y=reactorsimio?2 (t,x)

Cox=x(1l); %hay entrada y salida

CH=x(2); %hay entrada y salida

CoxH=x(3); %no hay entrada ni salida

Cso3=x(4); %hay entrada y salida

Coxsulf=x(5); %no hay entrada ni salida

CcpH=x(6); %no hay entrada pero si que hay salida

Ccpsulf=x(7); %no hay entrada ni salida



PRODUCCION DE CAPROLACTAMA

Al=6.211E14; %L/mol s
A2=3.617E17; %L/mol s
A3=8.907E16; %L/mol ‘s
A4=5.858E25; %L/mol ‘s
A5=8.994E13; S%L/mol ‘s
A6=9.931E13; %L/mol s

E1=80.77; %kJ/mol
E2=71.68; %$kJ/mol
E3=71.22; %kJ/mol
E4=128.5; %kJ/mol
E5=76.69; %kJ/mol
E6=94.36; %kJ/mol

%Se ha cogido como temperatura de reaccidédn la temperatura de

salida, aunque se trate de un reactor adiabatico
T=100+273.15; %K
R=8.31E-3; %kJ/mol ‘K

kl=Al*exp (-E1/ (R*T)); %L/mol-s
k2=A2*exp (-E2/ (R*T)); %L/mol-s
k3=A3*%exp (-E3/ (R*T)); %L/mol-s
k4=Ad*exp (-E4/ (R*T)); %L/mol-s
k5=A5*exp (-E5/ (R*T)); %L/mol-s

k6=A6*exp (-E6/ (R*T)); %L/mol-s

01=4589.19/1200; %L/s
02=4480.54/1200; %L/s
03=9069.74/1200; SL/s
Coxe=8.83; %mol/L
CHe=14.2; %mol/L
Cso3e=5.77;%mol/L

Vv=1.39; %L = Volumen calculado del reactor

o

Vreal=1E-3 %m3

%$Definicién de las ecuaciones diferenciales del balance

materia por componente

yv(1,1)=((Ql*Coxe) /V)-((Q3*Cox) /V)-kl*Cox*CH;

de
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v(2,1)=((Q2*CHe) /V) - ((Q3*CH) /V) ~k1*Cox*CH+k2*CoxH*Cso3~
k5*Ccpsul £*CH+k6*CcpH*Cso03;
v(3,1)=kl*Cox*CH-k2*CoxH*Cso3-k3*CoxH;

y(4,1)=((Q2*Cso3e) /V)-((Q3*Cs03) /V) -
k2*CoxH*Cso3+k5*Ccpsulf*CH-k6*CcpH*Cso3;
y(5,1)=k2*CoxH*Cso3-k4d*Coxsulf*CcpH;

v (6,1)=(-(Q3/V) *CcpH) +k3*CoxH+k5*Ccpsul f*CH-k6*CcpH*Cso3;

v (7,1)=k4*Coxsulf*CcpH-k5*Ccpsulf*CH+k6*CcpH*Cso3-
((Q3/V) *Ccpsulf) ;

end

Se obtiene la Figura 11.6.10 donde se puede comprobar la evolucion de la concentracion de los
diferentes componentes en el reactor. Como se puede comprobar con el volumen seleccionado
la caprolactama llega a su concentracion maxima, el acido sulfurico alcanza un minimo vy el

triéxido de azufre alcanza su valor inicial, de manera que se tiene un 100% de conversion.
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Figura 11.6.10: Perfil de concentraciones en el reactor R-208.

El tiempo de residencia calculado por el simulador es de 0.1839 segundos, dato que esta dentro
del rango esperado de valores.
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11.6.5. Balance de materia del reactor

En este apartado se mostrard un breve resumen de la parte del balance de materia, para
comprobar que se cumple el balance en cada reactor. Unicamente se mostraran los valores de
caudales masicos globales de entrada y salida, ya que el resto de valores ya se encuentran
detallados en el Subapartado de Balance de Materia del Apartado 1. Las Figuras 11.6.11,
11.6.12 y 11.6.13 corresponden a un esquema simplificado de los reactores R-208, R-209 y R-

210 respectivamente.

Corriente 244:
4.59 Tn/h

l Corriente 248:
|, 1287Tnh

Corriente 247:
266.92 Tn/h —>

!

Corriente 246:
258.64 Tn/h

Figura 11.6.11: Comprobacion balance de materia reactor R-208.

Corriente 243:
1.24 Tn/h

| Corriente 251:

Corriente 250: 14.11 Tn/h
111.07 Tn/h

v

Corriente 249:
98.21 Tn/h

Figura 11.6.12: Comprobacion balance de materia reactor R-2009.
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Corriente 241:
0.72 Tn/h
‘L Corriente 254:
i 14.83 Tn/h
Corriente 253: 5 83 Tn/

79.62 Tn/h — )

Corriente 252:
65.51 Tn/h

Figura 11.6.13: Comprobacién balance de materia reactor R-210.

11.6.6. Disefio del reactor

= Disefio mecénico
Para el calculo del disefio mecanico del reactor se utilizard la normativa ASME (American
Society of Mechanic Engineer), que utiliza para sus calculos la tension maxima admisible de
disefio incluyendo algunas correcciones.
Lo primero que se ha de hacer es calcular la temperatura y la presiéon de disefio, que estan

definidas por la Ecuaciones 11.6.19y 11.6.20.
Pyiseiio = P+ 1.10 (Ec. 11.6.19)
Taiseio = T +20°C  (Ec. 11.6.20)

Como material de disefio se ha escogido el acero inoxidable AISI 316L, debido a que se trabaja
con reactivos muy corrosivos, como la ciclohexanona oxima y sobretodo el &cido sulfurico,
utilizando ademas este Ultimo en concentraciones inferiores al 78%. Otra de las ventajas de
utilizar AISI 316L es que ofrece una buena conductividad térmica.

La Ecuacion 11.6.21, definida en el codigo ASME permite determinar el espesor de la pared de
cualquier cuerpo cilindrico, pero para ello primero hemos de conocer el limite elastico (S), el

factor de soldadura y el sobreespesor de corrosion.
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Espesor = —42L__ L ¢ 4y,  (Ec.11.6.21)

2:S'E-1.2'Pg;s

Donde:

Pgis: presion de disefio

D;: didametro interno

S: limite elastico

E: factor de soldadura

P: presion

CL1: sobreespesor de corrosion
C2: tolerancia de fabricacion

Mediante la utilizacion de la Tabla 11.6.8 se obtiene un valor del limite elastico de 1068.3 atm,

que varia en funcion del material escogido y la temperatura de operacion.

Tabla 11.6.8: Valores de limite elastico para diferentes materiales y temperaturas de operacion

Seguidamente se elige un valor del factor de soldadura de 0.85 debido a que se considera que el
radiografiado es doble y parcial. El sobreespesor de corrosion para compensar la corrosion que
sufre el equipo sera de 2 mm, ya que debia presentar un valor entre 1 y 6 mm. Y la tolerancia de
fabricacion elegida ha sido de un 10% el espesor total.

Finalmente se calcula el valor del espesor tanto de los colectores como de los microreactores.
En la Tabla 11.6.9. se muestra un resumen de los datos obtenidos para los tres colectores de
Beckmann, siendo el altimo valor de la tabla el espesor final. Y la Tabla 11.6.10 corresponde a
los valores obtenidos para los microreactores. Hay que decir que en el caso del calculo para los
microreactores se ha utilizado el valor de didmetro més grande, sin tener en cuenta el
estrechamiento. De esta manera al realizar el calculo con el didmetro mas grande se calculara el

espesor mas grande requerido y se aplicara el mismo para todo el reactor.



Tabla 11.6.9: Espesor de los tres colectores de la reaccion de Beckmann.

T (°C)

T (°F)

P (atm)
S (atm)
E

C; (mm)
Cp(mm)

Tdiseﬁo (OC)

Pdiseﬁo (atm)

D; (mm)
t
t+C2

t real

Tabla 11.6.10: Espesor de los tres microreactores de la reaccion de Beckmann.

T (O
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Colector 1 Colector 2 Colector 3
100 85 85
212 185 185

2 2 2
1068,3 1068,3 1068,3
0,85 0,85 0,85
2 2 2
0,1t 0,1t 0,1t
120 105 105
2,2 2,2 2,2
4000 3000 3000
6,85 5,64 5,64
7,54 6,20 6,20
8 6,5 6,5

Microreactor 1

Microreactor 2 Microreactor 3

T (°F)

P (atm)

S (atm)

E

C; (mm)

Tdiseﬁo

1:.diseﬁo

D; (mm)

t

|
|
|
C; (mm) ‘
|
|
|
t+C2 ‘

t real

100 85 85
212 194 194
2 2 2
1068,3 1068,3 1068,3
0,85 0,85 0,85
2 2 2
0,1t 0,1t 0,1t
120 105 105
2.2 2.2 2,2
150 100 100
2,18 2,12 2,12
2,40 2,33 2,33
2,5 2,5 2,5
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= Calculo del espesor de los cabezales
Se ha decidido utilizar fondos toriesféricos, tanto para los colectores como para los
microreactores debido a que son los fondos maés utilizados en la industria, al ser lo
suficientemente planos como para soportar los accesorios que se incluyen en ellos. Ademas son
faciles de construir y adecuados para la operacion a presiones bajas.
La Ecuacidon 11.6.22 extraida del codigo ASME es la utilizada para la determinacién del espesor
del fondo toriesférico, cuya distribucion se puede observar en la Figura 11.6.14.

Figura 11.6.14: Esquema general de un fondo toriesférico

P-L-M

=M (Ec. 11.6.22)
2:S-E-0.2-P

Donde:
L: radio grande del casquillo esférico
M: factor que relaciona los radios L y r de un fondo toriesférico

Se prueba primero a disefiar un fondo toriesférico decimal o Kldpper en el que el coeficiente de
L-r es igual a 10 y en el que el radio del casquillo esférico es igual al didmetro. El fondo
Kldpper aguanta GUnicamente presiones moderadas, asi que en el caso en que se obtuviera un
espesor demasiado elevado se tendria que recurrir al disefio del fondo Korboggen en el que la
presion maxima admisible es mayor.

El valor del limite elastico y del factor se soldadura se mantienen como en el calculo del espesor
del cilindro, suponiendo que el fondo esta soldado por dentro y por fuera. Los valores del
sobreespesor por corrosion y la tolerancia de fabricacion también se mantienen como en el
apartado anterior. El valor del factor M se saca de las tablas del cédigo ASME para una relacion
L/rigual a 10.
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A continuacién, en las Tablas 11.6.11 y 11.6.12 se muestran los espesores determinadors para

los fondos toriesféricos de los tres colectores y de los tres microreactores, respectivamente.

Tabla 11.6.11: Espesor de los tres fondos toriesféricos de los colectores de la reaccion de Beckmann.

Colector 1 Colector 2 Colector 3
S (atm) 1068,3 1068,3 1068,3
£ 0,85 0,85 0,85
C; (mm) 2 2 2
C, (mm) 0,1-t 0,1-t 0,1t
Taere R 105 105
Picio R 2,2 2,2
Di (mm) 4000 3000 3000
L (mm) 4000 3000 3000
1,54 1,54 1,54
9,46 7,60 7,60
10,41 8,36 8,36
10,5 8,5 8,5

Tabla 11.6.12: Espesor de los tres fondos toriesféricos de los microreactores de la reaccién de

Beckmann.

Microreactor 1 Microreactor 2 Microreactor 3

S (atm) 1068,3 1068,3 1068,3
E 0,85 0,85 0,85
C1 (mm) 2 2 2
Cz (mm) 0,1-t 0,1 0,1-t
T diserio 120 105 105
Paiserio 2,2 2,2 2,2
Di (mm) 150 100 100
L (mm) 150 100 100
1,54 1,54 1,54
2,28 2,19 2,19
2,51 2,41 2,41

2,5 2,5 2,5
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Para determinar todas las dimensiones del cabezal, entre ellas la altura, que es muy importante
para la determinacion de la altura total del reactor, se ha utilizado la “Calculadora de fondos
Klopper” de la empresa metalargica especializada en caldereria HORFASA.

A continuacion, en la Figura 11.6.15 se muestra un ejemplo de la ventana de célculo utilizada
para el cabezal del primer colector de la reaccion de Beckmann. Se ha evitado mostrar todos los
datos en figuras porque se creia mas util para su visualizacion global recogerlos en forma de
tabla. En las Tablas 11.6.13 y 11.6.14 se presentan todas las dimensiones obtenidas para los

diferentes cabezales.

Calculadora de fondos KLOPPER

‘ Diametro exterior (mm) H |3EI4E|.14 |
‘ Espesor (mim) H |E| Rs} |
) o :
= e

fondo Toricsterico Tipo KLOPPER

‘ Diametro disca (mm) H W |
‘ R (mtm) H W |
| ¢ o) | Be+eisooni |
‘ himm) == ” IF |
_Calular |
‘ f ¢mm H 741 |
‘ H g H 770 |
‘ Wozin k) Clitros) H Iﬁ |
‘ Peza (h minima) Cka) H 757 |

Figura 11.6.15. Calculadora de fondos Klopper de HORFASA
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Tabla 11.6.13. Dimensiones de los fondos de los colectores

Colector 1 Colector 2 Colector 3
Dext (mm) 4021 3017 3017
t real (mm) 10,5 8,5 8,5
D disco (mm) 4525 3399 3399
R (mm) 4021 3017 3017
r (mm) 402,1 301,7 301,7
Amin (MmM) 36,75 29,75 29,75
f (mm) 773 580 580
H (mm) 820 618 618

Tabla 11.6.14. Dimensiones de los fondos de los reactores

Microreactor 1 = Microreactor 2 Microreactor 3

Dext (Mm) 155 105 105
t real (mm) 2,5 2,5 2,5
D disco (mm) 189 133 133
R (mm) 155 105 105
r (mm) 155 10,5 10,5
Rmin (MmM) 8,75 8,75 8,75
f (mm) 29 19 19

H (mm) 40 30 30

= Calculo altura y superficie lateral de los reactores

La altura y la superficie lateral de los reactores se calculan mediante las Ecuaciones 11.6.23 y
11.6.24.

Alturacorar = hreactor + 2 Rponao  (11.6.23)

Areaigterar = Mreactor * T - De (11.6.24)

No obstante a la hora de determinar el area lateral del microreactor se ha de tener en cuenta su
geometria, debido a que no tiene exactamente forma cilindrica, sino que consta de 2 radios
diferentes. Para el calculo del area lateral de los tres microreactores se ha utilizado la Ecuacién
11.6.25.

Arealateral = h’l. *TT - Dl + hz *TT - D2 + h3 * T - D3 (EC 11625)
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Donde:

h1: altura estrechamiento (m)

D1: diametro estrechamiento 0 minimo (m)

h2: altura de la parte vertical con diametro maximo (m)
D2: diametro méaximo del microreactor (m)

h3: altura total menos hly h2

D3: diametro medio entre el maximo y el minimo

Como se puede ver en la definicion de la ecuacion el didmetro 3 corresponde a una media entre
el diametro maximo y el didmetro minimo. Esto es debido a que se trata de una zona inclinada
oblicuamente al reactor y para hacer el célculo del area lateral se ha visto conveniente estimar

gue se trata de un tramo con un didmetro intermedio.

En las Tablas 11.6.15 y 11.6.16 se muestran los valores obtenidos de estos dos parametros para

los diferentes equipos gque se dimensionan en este apartado.

Tabla 11.6.15: Resumen de la altura total y el area lateral de los colectores

h (m) 6,00 4,00 4,00
h total (m) 7,64 5,24 5,24
Area lateral (m?) 75,79 37,91 37,91

Colector 1

Colector 2

Colector 3

Tabla 11.6.16: Resumen de la altura total y el &rea lateral de los microreactores.

Microreactor 1 Microreactor 2

Microreactor 3

0,2 0,14 0,14
D, (m) 0,05 0,035 0,035
h, (m) 0.4 0,26 0,26
D, (m) 0,15 0,1 0,1
hz (m) 0,15 0,1 0,1
Ds (m) 0.1 0,0675 0,0675
Area lateral (m?) 0,267 0,118 0,118
h total (m) 0,83 0,56 0,56
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= Célculo del peso del reactor vacio

Para el calculo del peso del reactor vacio se calcula el volumen del reactor y de los cabezales y
se multiplica por la densidad del acero inoxidable AISI 316L utilizando las Ecuaciones 11.6.26,
11.6.27 y 11.6.28. Se conoce que la densidad del acero utilizado a 20°C es de 7990 kg/m®.

Pesoreqctor = PeSOciiingro + 2 - Pesofong,  (EC. 11.6.26)

Pesociiinaro = % (De - Di)z “h - pacero (Ec. 11.6.27)

Pesofondao = Vrondo * Pacero  (EC. 11.6.28)

Para conocer el volumen del fondo, es decir, el volumen de acero inoxidable utilizado se

utilizan las Ecuaciones 11.6.29, 11.6.30 y 11.6.31. (L.Brownell, E.Young).

V; = 0.084672 - D? (Ec. 11.6.29)

V, = 0.084672 - D2 (Ec. 11.6.30)

Viotar = Vi — Vs (Ec. 11.6.31)

En las Tablas 11.6.17 y 11.6.18 se muestran los resultados de volimenes obtenidos para los

fondos de los colectores y de los microreactores.

Tabla 11.6.17: Valores de los voliimenes de los fondos de los colectores

Colector 1 Colector 2 Colector 3
1,35 0,76 0,76
1,369 0,771 0,771
0,014 0,009 0,009

14,26 8,66 8,66
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Tabla 11.6.18: Valores de los voliimenes de los fondos de los microreactores.

Microreactor 1 Microreactor 1  Microreactor 1

0,0019 0,0008 0,0008
0,0020 0,0009 0,0009
0,00013 0,00009 0,00009
0,129 0,087 0,087

En el caso de los microreactores se ha utilizado el valor del diametro maximo del equipo, es
decir, el que corresponde a la parte superior e inferior, debido a que el resultado del volumen

sera el mismo, al tener todo el equipo el mismo grosor.

A continuacion, en las Tablas 11.6.19 y 11.6.20 se presentan los valores obtenidos de volumen

vacio de los diferentes equipos disefiados.

Tabla 11.6.19: Valores de los pesos de los colectores vacios.

Colector 1

Colector 2

Colector 3

Peso cilindro (kg) 6342,1 2567,6 2567,6
Peso cabezales (kg) 227,91 138,40 138,40
Peso reactor (kg) 6570,0 2706,0 2706,0

Tabla 11.6.20: Valores de los pesos de los colectores vacios.

Microreactor 2 Microreactor 3

3,22 3,22

0,00139 0,00139
3,217 3,217

Microreactor 1

7,18

0,00206
7,179

Peso cabezales (kg) \

Peso reactor (kg) ‘

= Calculo del peso del reactor lleno
Para el célculo del peso del reactor lleno es necesario conocer el peso del fluido de operacion, es
decir, la relacion de composiciones en el reactor y la densidad de cada uno de los fluidos.
Ademas, también se determina el peso del reactor lleno de agua. Se utiliza la Ecuacion 11.6.32.
Pesojieno = Pesoyqcio + Pesopige  (EC. 11.6.32)
Para conocer el peso de los microreactores llenos se ha de determinar exactamente su volumen

interno, teniendo en cuenta su geometria. Para este proposito se utilizara la Ecuacién 11.6.33,

que supone que la zona entre el estrechamiento y el didmetro maximo tiene un diametro
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intermedio y presenta forma cilindrica. Se recuperan los datos de la Tabla 11.6.16, donde se

presentaba la geometria del microreactor y se aplican Ecuacion 11.6.33..
V=mn-12-hi+m-1} -hy+m-1% hy (Ec. 11.6.33)

En las Tablas 11.6.21. y 11.6.22. se muestran los volimenes calculados de los microreactores y

los pesos de todos los equipos llenos tanto de agua como de fluido de proceso.

Tabla 11.6.21: Valores de los pesos de los colectores llenos.

Colector 1 Colector 2 Colector 3
Volumen (m?) | 75,4 28,27 28,27
Densidad fluido (kg/m?®) 1413,89 1367,65 1344,43
Densidad agua (kg/m®) \ 1000 1000 1000
Peso fluido (kg) 106607,3 38663,5 38007,0
Peso agua (kg) 75400 28270 28270
Peso reactor lleno fluido (kg) \ 113177,4 41369,5 40713,0

Peso reactor lleno agua (kg) 81970,0 30976,0 30976,0

Tabla 11.6.22: Valores de los pesos de los microreactores llenos.

Microreactor 1 Microreactor 2 Microreactor 3

Volumen (m®) 0,00864 0,00253 0,00253
Densidad fluido (kg/m?®) 1413,89 1367,65 1344,43
Densidad agua (kg/m®) 1000 1000 1000
Peso fluido (kg) 12,22 3,47 3,41
Peso agua (kg) 8,64 2,53 2,53
Peso reactor lleno fluido (kg) 19,39 6,68 6,63
Peso reactor lleno agua (kg) 15,82 5,75 5,75
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11.6.7. Célculo del espesor de aislamiento
El aislamiento tanto de los colectores como de los microreactores resulta necesario para evitar el
intercambio de calor con el exterior y mantener las condiciones adiabaticas. Ademas, resulta
conveniente que no se pierda calor por conveccion, para asi poder recuperar la energia en un
intercambiador de calor y poderla utilizar en alguna otra zona de la planta que requiera ser
calentada. De esta forma se intentara tener un aprovechamiento de todo el calor generado en las

reacciones exotérmicas.

Se elige lana de roca mineral, debido a sus buenas propiedades como aislante, tanto a
temperaturas altas como a temperaturas bajas, y también como protector contra el fuego. Su
estructura multidireccional (que contiene aire en su interior) y sus propiedades mecéanicas no se
ven afectadas aunque se den temperaturas superiores a 1000°C. Otras de sus propiedades son su
resistencia a la humedad y a la compresidn, su excelente eficiencia térmica y su composicion no

corrosiva.

Para el disefio del aislamiento se utiliza el simulador Insulan facilitado por la empresa Calorcol.
Se introducen los datos de temperatura del reactor, temperatura exterior, velocidad del aire (1
m/s) y material. Ademas, de entre las diferentes posibilidades de densidad de la lana de roca se
escogié 140 kg/m® debido a que se hicieron pruebas y era el tipo de aislante que daba una mejor

eficiencia.

Otra particularidad que tiene el simulador es que presenta los datos divididos segun si se trata de
una seccion vertical, una superficie plana horizontal con la cara hacia arriba o una superficie
plana horizontal con la cara hacia abajo. Y de cada una de las opciones anteriores, muestra el
disefio ideal y el disefio practico, que corresponde al dimensionamiento del espesor del aislante

para que sea un valor tipico. En este caso se ha decidido trabajar con el disefio practico.

En las Figuras 11.6.16 y 11.6.17 se muestran los resultados obtenidos para los diferentes
sistemas de reaccion, suponiendo que el aislante utilizado en los microreactores serd el mismo
que en los colectores. Ademas, los valores de la Gltima tabla corresponden a los dos Gltimos

sistemas de reaccion, que trabajan a la misma temperatura.
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CALORCOL

‘LANA MINERAL DE ROCA:

CALORCOL S.A.

INFORME TECNICO - TRANSFERENCIA DE CALOR PARA SUPERFICIES PLANAS (CALOR)

Empresa que realiza el estudio:
Célculos hechos para:

PRODUCTO: MANTAS AISLANTES DE 140 kg/m? FECHA: 01/05/2013

Calorcol S.A.
Simio

Trabajo: Aislamiento R-208

DATOS DE ENTRADA
Producto Mantas Aislantes de 140 kg/m?
Temperatura Interior e 100.0
Temperatura Superficie Aislam. supuesta °C 45.0
Temperatura Ambiente °Q 25.0
Velocidad del Aire mi/h 2.24
Material Superficie Aislamiento ACERO INOXIDABLE EN SERVICIO (USADO)
Emisividad Superficie Aislamiento 0.3
Material Superficie Desnuda ACERO INOXIDABLE
Emisividad Superficie Desnuda 0.3

SUPERFICIE PLANA HORIZONTAL CARA HACIA ARRIBA

EXACTO RECOMENDADO
Temperatura de la Superficie °¢ 38.22 44 .51
Temperatura Media o 156.4 162.06
Coeficiente de Conductividad Térmica BTU plg/pie? h °F 0.3 053
Conductancia de la pelicula de aire BTU/pie? h °F 172 1.7
ESPESOR DEL AISLAMIENTO plg 0.81 0.5
Pérdida de Calor por Radiacidn BTU/pie? h 8.2 12.49
Pérdida de Calor por Conveccidn BTU/pie? h 32.63 53 .31
Pérdida de Calor Total BTU/pie? h 40.84 65.8
Pérdida de Calor Superficie Desnuda BTU/pie? h 351,55 35155
Eficiencia del Aislamiento % 88.38 81.28

SUPERFICIE PLANA VERTICAL

EXACTO RECOMENDADO
Temperatura de la Superficie o€ 40.45 47.2
Temperatura Media se 158.4 164 .48
Coeficiente de Conductividad Térmica BTU plg/pie? h °F 0.3 0.3
Conductancia de la pelicula de aire BTU/pie? h °F 1.47 1.42
ESPESOR DEL AISLAMIENTO plg 0.78 0.5
Pérdida de Calor por Radiacidn BTU/pie? h 9.69 14.4
Pérdida de Calor por Conveccidn BTU/pie? h 31.15 49.21
Pérdida de Calor Total BTU/pie? h 40.84 63.62
Pérdida de Calor Superficie Desnuda BTU/pie? h 289.37 289.37
Eficiencia del Aislamiento % 85.89 78.01

SUPERFICIE PLANA HORIZONTAL CARA HACIA ABAJO

EXACTO RECOMENDADO
Temperatura de la Superficie e 45.18 5273
Temperatura Media o¢ 162.67 169.07
Coeficiente de Conductividad Térmica BTU plg/pie? h °F 0.3 0.3
Conductancia de la pelicula de aire BTU/pie? h °F 1.12 1,05
ESPESOR DEL AISLAMIENTO plg 0.72 0:5
Pérdida de Calor por Radiacidén BTU/pie? h 12.97 18.17
Pérdida de Calor por Conveccién BTU/pie? h 27.87 40.77

. CALORCOL S.A. Nit: 811 034 480 - 0 Calle 46 N° 71 - 121 Copacabana (Antioquia - Colombia)
PBX: (574) 274 41 49 FAX: (574) 274 56 92 Email: info@calorcol.com Web: http://vaww.calorcol.com

Pagina 1 de 2

Figura 11.6.16: Disefio del aislante del primer sistema de reaccion
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.CALORCOL

LANA MINERAL DE ROCA-

CALORCOL S.A.

INFORME TECNICO - TRANSFERENCIA DE CALOR PARA SUPERFICIES PLANAS (CALOR)

PRODUCTO: MANTAS AISLANTES DE 140 kg/m® FECHA: 01/05/2013
Empresa que realiza el estudio: Calorcol S.A.
Célculos hechos para: Simio
Trabajo: Aislamiento R-209 y R-210

DATOS DE ENTRADA

Producto Mantas Aislantes de 140 kg/m?
Temperatura Interior L 85.0
Temperatura Superficie Aislam. supuesta °C 45.0
Temperatura Ambiente oG 25.0
Velocidad del Aire mi/h 2.24
Material Superficie Aislamiento ACERO INOXIDABLE EN SERVICIO (USADO)
Emisividad Superficie Aislamiento 0.3
Material Superficie Desnuda ACERO INOXIDABLE

Emisividad Superficie Desnuda 0.3

SUPERFICIE PLANA HORIZONTAL CARA HACIA ARRIBA
EXACTO RECOMENDADO

Temperatura de la Superficie g 38.22 40.3
Temperatura Media °e 142.9 144.77
Coeficiente de Conductividad Térmica BTU plg/pie? h °F 0.29 0.29
Conductancia de la pelicula de aire BTU/pie? h °F 1.72 157
ESPESOR DEL AISLAMIENTO plg 0.6 0.5
Pérdida de Calor por Radiacién BTU/pie? h 8.2 9.59
Pérdida de Calor por Conveccién BTU/pie? h 32.63 39.23
Pérdida de Calor Total BTU/pie? h 40.84 48.82
Pérdida de Calor Superficie Desnuda BTU/pie? h 265.33 265.33
Eficiencia del Aislamiento % 84.61 81.6

SUPERFICIE PLANA VERTICAL
EXACTO RECOMENDADO

Temperatura de la Superficie .E 40.45 42 320
Temperatura Media LTe) 144.9 146.5
Coeficiente de Conductividad Térmica BTU plg/pie? h °F 0.29 0.29
Conductancia de la pelicula de aire BTU/pie? h °F 1.47 1.45
ESPESOR DEL AISLAMIENTO plg 0.57 0.5
pérdida de Calor por Radiacidn BTU/pie? h 9.69 10.9
Pérdida de Calor por Conveccidn BTU/pie? h 31.45 35.74
Pérdida de Calor Total BTU/pie? h 40.84 46.64
Pérdida de Calor Superficie Desnuda BTU/pie? h 218 .27 218.27
Eficiencia del Aislamiento % 81 .29 78.63

SUPERFICIE PLANA HORIZONTAL CARA HACIA ABAJO
EXACTO RECOMENDADO

Temperatura de la Superficie e 45.18 45.64
Temperatura Media Ll 149.17 149.57
Coeficiente de Conductividad Térmica BTU plg/pie? h °F 0.29 0.29
Conductancia de la pelicula de aire BTU/pie? h °F 1.12 1,12
ESPESOR DEL AISLAMIENTO plg 0.51 0.5
Pérdida de Calor por Radiacidén BTU/pie? h 12.97 13.29
Pérdida de Calor por Conveccidn BTU/pie? h 27.87 28.66
Bl CALORCOL S.A. Nit: 811034 480- 0 Calle 46 N° 71 - 121 Copacabana (Antioquia - Colombi Pagina 1 de 2

PBX: (574) 274 41 49 FAX: (574) 274 56 92 Email: info@calorcol.com Web: http:/Awwvi.calorcol.com

Figura 11.6.17: Disefio del aislante del segundo y tercer sistema de reaccion
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11.6.8. Célculo del calor de la reaccion
La reaccion de Beckmann es una reaccibn muy exotérmica, que como se ha comentado
anteriormente requiere un gran control de la temperatura, debido a que genera mucho calor. En
este subapartado se detallara el método utilizado para el célculo del calor de reaccién.
La Ecuacién 11.6.34 permite determinar la entalpia de la reaccion a la temperatura de

operacion.

T

AH(T)A= AH(298 K) + [, ,

ACp; - dT (Ec. 11.6.34)

Se determina la capacidad calorifica (Cp) de la Ecuacion 11.6.32 como la capacidad calorifica
de la mezcla, teniendo en cuenta la capacidad calorifica de cada uno de los componentes y su

coeficiente estequiométrico en la reaccién.

La capacidad calorifica de cada componente se calcula mediante la Ecuacion 11.6.35 y los datos

bibliogréficos de capacidades bibliogréaficas de la Tabla 11.6.23.

p (-on) = Cpa+ Cpp T+ Cpe - T? + Cpp - T3 + Cp - T* + Cpp - T°

mol-K

(Ec. 11.6.35)

Tabla 11.6.23: Capacidades calorificas de los componentes de la reaccidon (cal/mol-K)

Nombre CpA CpB CpC CpD CpE CpF Cp (100°C)
compuesto (cal/mol-K) (cal/mol-K) | (cal/mol-K) (cal/mol-K) (cal/mol-K) (cal/mol-K) (cal/mol-K)
CHO 1,17E+01 | -5,64E-02 | 5,64E-04 -8,76E-07 5,83E-10 -1,46E-13 33,87
AS 9,43E+00 | 4,19E-02 | -2,01E-05 0,00E+00 0,00E+00 0,00E+00 22,26
CLS 1,17E+01 | -5,64E-02 | 5,64E-04 -8,76E-07 5,83E-10 -1,46E-13 33,87
SO3 557E+00 | 2,80E-02 | -1,77E-05 -4,54E-09 9,69E-12 -2,94E-15 13,49

Seguidamente, con la Ecuacion 11.6.36 se determina el flujo de calor que se desprende en los

microreactores.

o ()= mi (-

()

(11.6.36)
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Donde:

m;: cabal molar del reactivo limitante (ciclohexanona oxima)
Xi: conversion del reactivo limitante (ciclohexanona oxima)
AH: entalpia de la reaccion

Q: flujo de calor

A continuacion, se muestra la Tabla 11.6.24 donde se resumen los valores obtenidos de

capacidad calorifica de la mezcla, entalpia de la reaccidn a la temperatura de operacion y calor

de la reaccion.

Tabla 11.6.24: Valores necesarios para la determinacién del flujo de calor en el reactor.

Cpmezcla
(kd/mol-K)

Q

AH298 K (kJ/mol) (kJ/h)

AT Ahr (kd/mol-K)

Reaccion 1 -95,489 -3,87E+06
Reaccion 2 -920 -0,0457 60 -94,740 -1,04E+06
Reaccion 3 -920 -0,0457 60 -94,740 -6,03E+05

Con el valor del flujo de calor en el reactor y los datos conocidos de la temperatura de entrada
de los diversos reactivos al reactor se puede determinar qué incremento de temperatura se dara
dentro del equipo. Para ello se determina una capacidad calorifica media, teniendo en cuenta la

fraccion molar de cada uno de los compuestos y se aplica la Ecuacion 11.6.37.

Q(kW)=m-Cp - AT (Ec.11.6.37)

En la Tabla 11.6.25 se muestran todos los datos intermedios del calculo y la temperatura final
de la mezcla en el reactor. Es importante comentar que para determinar la temperatura de
entrada de la mezcla se ha tenido en cuenta la temperatura de cada componente multiplicada por

su fraccién molar.
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Tabla 11.6.25: Valores necesarios para la determinacion del flujo de calor en el reactor.

Compuesto Te (°C) Fraccion Molar Cpmedia (J/mol-K) AT
CHO
H2S04

CPL sulf

SO3

Compuesto Te (°C) Fraccion molar
CHO

H2S04

CPL sulf
SO3

Cpmedia (J/mol-K)

Compuesto Te (°C) Fraccion molar Cpmedia (J/mol-K)
CHO 154,1 0,010 0,116

H2S04 76 0,294 2,775
CPL sulf 76 0,478 5,604 8,98 85,75
SO3 76 0,218 1,213
1,000 9,708

11.6.9. Sistema de intercambio de calor
Se ha decidido trabajar con un reactor continuo adiabatico y por lo tanto no resulta necesario
que este se encuentre encamisado. No obstante, se trabaja con una reaccion muy exotérmicay se
dispone de un gran cabal de mezcla recirculante a elevada temperatura, de manera que se utiliza
un intercambiador de calor externo al reactor para recuperar la energia generada en la reaccion.
El disefio y las dimensiones de este equipo de intercambio de calor se explicaran en el Apartado
11.12.
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11.7. Reactor de neutralizacion (R-211)

A continuacion, se explicard de forma detallada toda la informacion relacionada con el reactor
de neutralizacion. Se hablara de la reaccion que se produce, el método de disefio del reactor y el

célculo del calor generado necesario para el disefio de los sistemas de intercambio de calor.

11.7.1. Reaccion de neutralizacion
La reaccion de neutralizacion se da para liberar la caprolactama que esta en forma sulfonada y
generar el sulfato de amonio que se vendera como subproducto. En este caso se ha elegido
trabajar con una solucién acuosa de amoniaco por varios motivos. EI primero de ellos es la
posibilidad de reutilizar las aguas madre que provienen de la filtracion del sulfato de amonio
solido para formar la solucién acuosa. Y ademas no se puede obviar que un reactor liquido-
liquido resulta mas simple en cuanto a inversion inicial y operacion que un reactor gas-liquido.

Las reacciones que se estan produciendo en el reactor R-211 son las siguientes:
S0; + H,0 — H,S0, (Rx. 11.7.1)

11.7.2. Disefio reactor
Se utilizan las patentes US4138472 y W02012/019674A2 para el disefio del reactor y la
determinacion de las condiciones de operacion. Se decide trabajar a una presion de 6 atm, a una
temperatura de 160 °C y se toma el tiempo de residencia bibliografico de 4 minutos. Se
requieren presiones elevadas para evitar la formacion de dos fases en el sistema y ademas, se
debe trabajar con una cantidad de amoniaco estequiométrica para evitar la formacion de
bisulfato de amonio, que resulta extremadamente corrosivo. El motivo de la operacion a
temperaturas elevadas estd relacionado con la formacion de impurezas, que disminuye al

aumentar la temperatura.

Con los caudales méasicos de cada componente en cada una de las corrientes y la densidad de
cada componente (calculada a su correspondiente temperatura) se determina el caudal
volumétrico de entrada y salida del reactor y se calcula el volumen necesario de reactor

utilizando la Ecuacién 11.7.1.
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V=1 Qe (EC.11.7.1)

En la Tabla 11.7.1 se muestra un resumen de los caudales volumétricos de entrada y salida al
reactor. Es necesario comentar que debido a la gran exotermicidad de la reaccion resulta
imposible trabajar con un reactor encamisado, de manera que se utiliza una mezcla recirculante,

como en el caso de la reaccion de Beckmann, para tener un mejor control de la temperatura.

Tabla 11.7.1: Caudales volumétricos entrada y salida al reactor R-211.

Entrada 1 (m*%h) Entrada 2 (m*¥h) Salida (m%h)

Con estos datos se obtiene un volumen del reactor de 12.05 m® y se determina el diametro y la

altura del reactor utilizando las Ecuaciones 11.7.2y 11.7.3.

D= 3/% (Ec. 11.7.2)

h=15-D (Ec.11.7.3)

La relacion altura-didmetro se ha escogido entre el rango tipico de valores para un reactor
agitado (Perry’s Chemical Engineer Handbook, 8th edition), siendo el valor de 1.5 el mas
empleado en la industria. Se obtiene una altura del reactor de 3.26 metros y un diametro interno
de 2.17 metros, que se redondea a la alza a 3.5 metros y 2.5 metros para trabajar con valores

mas tipicos.

El célculo del agua de entrada en la solucién acuosa de amoniaco se ha determinado mediante
las leyes de Raoult y Antoine (Ecuaciones 11.7.4y 11.7.5, respectivamente).
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Potar = P; "Xg T P; *Xp (Ec.11.7.4)

logP =A——  (Ec.1175)
Se siguid un procedimiento iterativo en el que se fijaba la temperatura a 25°C y se calculaban
las presiones de vapor de los diferentes componentes a esa temperatura. Seguidamente, se
iteraba con la fraccion masica de cada uno de los componentes hasta encontrar un valor de
presion total igual a la presion atmosférica. Debido al bajo punto de ebullicion del amoniaco, la
proporcién de agua calculada resulté ser del 90%, hecho que no resulta un problema, ya que
permite la recuperacion de la caprolactama que queda enganchada en los cristales de sulfato de
amonio, mediante la recirculacién de las aguas madre. Ademas, se considera que el calculo es
correcto debido a que coincide con el porcentaje de agua utilizado en los ejemplos que

mostraban las patentes antes nombradas.

A continuacion, se muestra la Tabla 11.7.2 donde se recogen los valores de los coeficientes de

Antoine y las presiones de vapor a 25°C para el amoniaco y el agua.

Tabla 11.7.2: Constantes de la ecuacién de Antoine y presion parcial de cada compuesto.
Pparcial (MM Hg)
2363,20 7570,73
18,304 3816,40 -46,130 23,59

Otro de los calculos muy importantes en el momento de realizar el disefio de este reactor es la
determinacion del pH, ya que segun las fuentes bibliograficas es importante que este parametro
se mantenga en un rango entre 4.5 y 5 durante la neutralizacion, porque por el contrario el
sulfato de amonio obtenido no es lo suficientemente blanco.

Se ha determinado el pH segun el porcentaje masico de agua calculado anteriormente, para
comprobar si se cumplia este requisito. No obstante, no se puede obviar el hecho de que para el
calculo del pH del reactor, Gnicamente se ha tenido en cuenta el equilibrio del amonio con el

agua, debido a que se considera el mas importante (Rx. 1.7.3).

NH} + H,0 & NH;+ H;0* (Rx. 1.7.3)
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Se conoce que el valor del Pka del amonio es de 9.3, de manera que se obtiene un valor de la

constante de acidez de 5.01E-10 mediante la aplicacion de la Ecuacion 11.7.6.
Pka = —logka (Ec. 11.7.6)

Y seguidamente, se utiliza la Ecuacidn 11.7.7 para determinar la concentracion de protones en
el sistema, calculando la concentracion de amonio en el reactor a partir de la concentracién de

sulfato de amonio formado.

. 2
ka = WHsMH;0") __ x (Ec. 11.7.7)

[NH] [NHZ];=*

Donde:
X: concentracion de protones en el reactor [H]
[NH]];:Concentracion de amonio en el reactor

En la Tabla 11.7.3 se presentan los valores obtenidos de los parametros intermedios y del pH
estimado para el reactor. No obstante, al haberse calculado este valor de forma simplificada sera
muy importante en este reactor tener un control de pH que vaya regulando el caudal de entrada
de amoniaco.

Tabla 11.7.3: Valores utilizados para la determinacion del pH del reactor.

. Pardmetro Valor
(NH4),SO, (mol/h) 361123,83
Qtotal (L/N) 180805,11
(NH4),SO4 (mol/L) 1,997
NH," (mol/L) 3,99
[H'] (mol/L) 4,47E-05
pH 4,35

Por otro lado, al trabajar con un reactor agitado la eleccion del agitador que se va a utilizar se
considera de gran importancia. Hay que tener en cuenta que la caprolactama es un producto con
una elevada viscosidad, pero al trabajar en una solucion acuosa con un gran porcentaje de agua

y a temperatura elevada, la viscosidad de la mezcla disminuye considerablemente.
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Con una proporcion del 14.5% de caprolactama, el 26% de sulfato de amonio y el 59.5% de
agua se calcula una viscosidad de la mezcla de 1.32 cP. Con este valor y el valor del volumen
del tanque se encuentra que la mejor opcién es o una turbina o una hélice (Figura 11.7.1). Se
opta por utilizar una turbina Rushton debido a que pueden asumir velocidades méas elevadas y
funcionan bien para un gran rango de viscosidades, aunque también requieran una potencia méas

elevada. (Coulson and Richardson’s Chemical Engineering, Vol.6)

Se utilizard una turbina Rushton de 6 paletas, que gire a una velocidad de 700 rpm y con un
didmetro que sea igual a 0.9 metros. Ademas, se afiaden 4 baffles que permiten aumentar la

turbulencia y evitar la formacion de vértices.
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Figura 11.7.1: Eleccion del agitador para un tanque agitado

Para el calculo de la potencia del agitador se utilizan las correlaciones bibliograficas presentadas

en las Ecuaciones 11.7.8 y 11.7.9 y la Figura 11.7.2 (curva 6).
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_ Da?N-p

Re (Ec. 11.7.8)

P
[
14 Dg.N3.p

(Ec. 11.7.9)
Donde:

R: Reynolds de agitacién

Np: nimero de potencia

Da: diametro del agitador (m)

N: velocidad del agitador (rps)

P: potencia del agitador (W)

p: densidad de la mezcla (kg/m”®)

: viscosidad de la mezcla (N -s/m?)
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Figura 11.7.2: Relacion entre el Reynolds de mezcla y el nimero de potencia para diferentes agitadores.

En las Tablas 11.7.4. y 11.7.5 se presentan los datos utilizados para la determinacion de la
densidad y la viscosidad de la mezcla. Las densidades de cada componente y la viscosidad del
agua a la temperatura de operacion se calculan mediante los coeficientes de la Tabla 11.7.6 y las
Ecuaciones 11.7.10 y 11.7.11. En cambio, los valores de viscosidad de la caprolactama y de la
densidad y la viscosidad del sulfato de amonio son bibliograficos.
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Tabla 11.7.4: Célculo de la densidad de la mezcla

T (°C) \Densidad (kg/L)\ Fraccion masica Densidad mezcla (kg/m®)

CL
(NH4)2SO,
H,O

Tabla 11.7.5: Calculo de la viscosidad de la mezcla

T (°C) ‘Viscosidad (cP)  Fraccion masica  Viscosidad mezcla (cP)

CL

(NH4)SO,4
H,O

Tabla 11.7.6: Coeficientes bibliograficos para el célculo de densidades y viscosidades.

Densidad  CL ~ H20  Viscosidad  H20 |
Den A 0,7118 4,6137 VisA 656,25
Den B 0,254 0,26214 VisB 283,16
Den C 806 647,29 VisC 0
Den D 0,2857 0,23072 VisD 0

Densidad (“=2") DL (Ec. 11.7.10)
DenB(H(l_m) >
log(Viscosidad) (cP) = VisA - (— - m) (Ec. 11.7.11)

Se determina un Reynolds de 21.66-10°, lo que equivale segin la Figura 11.7.2 a un nimero de
potencia de 1.15. Finalmente, se determina una potencia necesaria para el agitador de 1057.33
kW, lo que corresponde segun la Figura 11.7.3 a una agitacion violenta, que era la que se

requeria por las necesidades de mezcla debido a la presencia de particulas de sulfato de amonio.
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Figura 11.7.3: Requerimientos de potencia para tanques agitados.

Ademas, también se muestra la Figura 11.7.4. donde se puede observar la distribucién sugerida
para un reactor de tanque agitado. En este caso sera necesario disponer de dos agitadores debido
a que se ha supuesto una relacion entre la altura y el didmetro del reactor mayor a uno. En la

Tabla 11.7.7. se resumen todas las dimensiones y distribuciones internas del reactor.
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Figura 11.7.4: Distribucion interna y dimensiones recomendadas para un reactor de tanque agitado
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Tabla 11.7.7: Distribucion interna y dimensiones elegidas para el neutralizador.

Parametro Valor

Daqitador (m) 09
Agitador | Wagitador (m) 0,125
h primer agitador (m) 0,75
h segundo agitador (m) 2,25
Wigtie (M) 0,20
4 baffles | offset (m) 0,5
Distancia pared (m) 0,03

= Balance de materia del reactor
En este apartado se mostrard un breve resumen de la parte del balance de materia, para
comprobar que se cumple el balance en el neutralizador. Unicamente se mostraran los valores
de caudales masicos globales de entrada y salida, ya que el resto de valores ya se encuentran
detallados en el Subapartado de Balance de Materia del Apartado 1. La Figura 11.7.
corresponde a un esquema simplificado del reactor R-211.

Corriente 259:
30.35 Tn/h

l Corriente 260:
|, 18298 Tn/h

Corriente 254:
152.63 Tn/h —>

Figura 11.7.5: Comprobacion del balance de materia del reactor R-211.

= Disefio mecanico reactor
Para el célculo del disefio mecanico del reactor se utilizara la normativa ASME, tal y como se
ha realizado en anteriores apartados. Lo primero que se ha de hacer es utilizar las anteriores

Ecuaciones 11.6.19 y 11.6.20 para calcular la temperatura y la presion de disefio.

Como material de disefio también se ha escogido el acero inoxidable AISI 316L, debido a que

en este reactor se tiene una entrada de acido sulfarico libre, trioxido de azufre y caprolactama,
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gue son considerados reactivos muy corrosivos. Ademas, ya se ha comentado que otra de las

ventajas de utilizar AISI 316L es que ofrece una buena conductividad térmica.

Se recupera la Ecuacion 11.6.21, definida en el cddigo ASME para determinar el espesor de la
pared del neutralizador y se utiliza la Tabla 11.6.6 del apartado anterior para la determinacion
del limite elastico.

Pqis-Di

2:S-E-1.2-P4is + Cl + CZ (EC 11621)

Espesor =

Se elige un valor del factor de soldadura de 0.85 debido a que se considera que el radiografiado
es doble y parcial. EI sobreespesor de corrosion para compensar la corrosion que sufre el equipo
sera de 2 mm, ya que debia presentar un valor entre 1 y 6 mm. Y la tolerancia de fabricacion
elegida ha sido de un 10% el espesor total. Finalmente, el resultado obtenido y los valores
intermedios se muestran en la Tabla 11.7.8.

Tabla 11.7.8: Espesor del neutralizador y valores intermedios para su determinacion.

Parametro Valor

T (°C) 160
T (°F) 320
P (atm) 6

S (atm) 1068,3
E 0,85
C; (mm) 2
C, (mm) 0,1t
T diserio 180
Pisefio 6,6
D; (mm) 2500
t (mm) 11,13
t+C, 12,24
t real (mm) 13

= Calculo del espesor de los cabezales
Se ha decidido utilizar fondos toriesféricos debido a que son los fondos mas utilizados en la
industria, al ser lo suficientemente planos como para soportar los accesorios que se incluyen en
ellos. Ademés son faciles de construir y adecuados para la operacion a presiones bajas. La
distribucion del fondo (Figura 11.6.14) y la ecuacion utilizada para determinar su espesor

(Ecuacion 11.6.22) se han mostrado en el Apartado 11.6
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Como en el caso de los reactores de Beckmann se ha comprobado que un fondo toriesférico
decimal o Klépper daba un valor de grosor idoneo, se considera que la distribucion de este
fondo es suficiente para aguantar la presion del reactor y se calculan sus dimensiones.

El valor del limite elastico y del factor se soldadura se mantienen como en el célculo del espesor
del cilindro, suponiendo que el fondo esta soldado por dentro y por fuera. Los valores del
sobreespesor por corrosion y la tolerancia de fabricacion también se mantienen como en el
apartado anterior. El valor del factor M se saca de las tablas del codigo ASME para una relacion
L/r igual a 10.

A continuacion, en la Tabla 11.7.9 se muestra el espesor determinado para el neutralizador y

algunos parametros intermedios necesarios para el calculo.

Tabla 11.7.9: Espesor de los fondos del neutralizador.

Parametro Valor

S (atm) 1068,3
E 0,85
C; (mm) 2
C, (mm) 0,1t
T gisefio 180
Puiseiio 6,6
Di (mm) 2500
L (mm) 2500
M 1,54
t 16,00
t+C, 17,60
t real 18

Para la determinacion de todas las dimensiones del cabezal, entre ellas la altura, que es muy
importante para el calculo de la altura total del reactor, se ha utilizado la “Calculadora de
fondos Klopper” de la empresa metalurgica especializada en caldereria HORFASA. En la Tabla
11.7.10 se presentan todas las dimensiones obtenidas mediante el simulador para los dos

cabezales.
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Tabla 11.7.10. Dimensiones de los fondos del neutralizador.

Parametro Valor

Dext (mm) 2536
t real (mm) 18
D disco (mm) 2932
R (mm) 2536
r (mm) 253,6
Nmin (Mm) 63
f (mm) 483
H (mm) 564

= Calculo altura y superficie lateral de los reactores
La altura y la superficie lateral del neutralizador se calcula mediante las Ecuaciones 11.6.23 y
11.6.24 del apartado anterior, que se volveran a mostrar aqui para facilitar el entendimiento del
calculo.
Alturagorar = Nreactor + 2 Ronao (11.6.23)

Areaigterai = Rreactor T * De (11.6.24)

En la Tabla 11.7.11 se muestran los valores obtenidos de estos dos parametros para el equipo en
cuestion.

Tabla 11.7.11: Resumen de la altura total y el area lateral del reactor.

Parametro Valor |
h (m) 3,50
h total (m) 4,63
Avrea lateral (m?) 27,88

= Calculo del peso del reactor vacio
Para el calculo del peso del reactor vacio se utilizan las Ecuaciones 11.6.26, 11.6.27 y 11.6.28,
que tal y como se puede observar a continuacion estan basadas en el factor entre la densidad del
acero inoxidable (7990 kg/m*a 20°C) y el volumen de este material en el equipo. Ademas, se ha

de tener en cuenta tanto el volumen de acero en la parte cilindrica como en los fondos.

Pesoreqctor = PeSOcjjingro + 2+ Pesofongo  (EC. 11.6.26)
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Pesociiinaro = % (De - Di)z “h pacero (Ec. 11.6.27)

Pesofondo = Vfondo *Pacero  (EC. 11.6.28)

Para conocer el volumen de los dos cabezales se utilizan las Ecuaciones 11.6.29, 11.6.30 y

11.6.31. (L.Brownell, E.Young), también extraidas del Apartado 11.6. Los resultados obtenidos
se presentan en forma de tabla. (Tabla 11.7.12).

V; = 0.084672 - D? (Ec. 11.6.29)

V, = 0.084672 - D2 (Ec. 11.6.30)

Viotar = Vi — V. (Ec. 11.6.31)

Tabla 11.7.12: Valores del volumen de los fondos del reactor.

Parametro Valor

Vi (m°) 0,529
Ve (M) 0,545
V (m®) 0,01535
V(L) 15,351

A continuacion, en las Tabla 11.7.13 se presenta el peso de la parte cilindrica, el peso de los
cabezales y el peso global del reactor vacio.

Tabla 11.7.13: Peso del reactor de neutralizacion vacio.

Parametro Valor

Peso cilindro (kg) 3981,9
Peso cabezales (kg) 245,30
Peso reactor (kg) 4227,2

= Calculo del peso del reactor lleno
Se calcularé el peso del reactor de neutralizacién lleno de agua y lleno del fluido de operacion.
Para el segundo de los casos es necesario conocer la relacion de composiciones en el sistema y

la densidad de cada uno de los componentes que hay presentes. Se vuelve a mostrar la Ecuacion
11.6.32.que se habia utilizado en el apartado anterior.
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Pesoyeno = Pesoyqcio + Pesofiao  (EC. 11.6.32)
En las Tabla 11.7.14 se muestra los valores del peso del neutralizador ya sea lleno de agua o del
fluido de proceso.

Tabla 11.7.14: Peso del reactor de neutralizacion lleno.

Parametro Valor

Volumen (m®) 17,21

Densidad fluido (kg/m®) 980,53
Densidad agua (kg/m®) 1000

Peso fluido (kg) 16875,6
Peso agua (kg) 17210,7
Peso reactor lleno fluido (kg) 21102,8
Peso reactor lleno agua (kg) 21437,9

11.7.3. Célculo del espesor de aislamiento

El aislamiento del equipo resulta necesario por motivos de seguridad en la planta y ademas,
resulta conveniente para que no se pierda calor por conveccion y asi poder reutilizarla en alguna
otra zona de la planta.

Se ha elegido de nuevo lana de roca mineral, debido a sus buenas propiedades como aislante en
un amplio rango de temperaturas. Ademas, su estructura multidireccional y sus propiedades
mecanicas no se ven afectadas aungue se den temperaturas superiores a 1000°C, de manera que
resulta resistente al fuego. Otras de sus propiedades que lo hacen tan eficaz son su resistencia a

la humedad y a la compresion, su excelente eficiencia térmica y su composicion no corrosiva.

Para el disefio del aislamiento se utiliza el simulador Insulan facilitado por la empresa Calorcol.
Se introducen los datos de temperatura del reactor, temperatura exterior, velocidad del aire (1
m/s) y material. Entre las diferentes densidades de lana de roca mineral que se puede utilizar, se
ha decidido elegir la de 140 kg/m® debido a que se ha comprobado que es la que mejor

eficiencia presenta.

En la Tabla 11.7.15 se muestran los valores de espesor del aislante, temperatura de la superficie
del aislante y eficiencia para las partes horizontales (cara hacia arriba o cara hacia abajo) y la
superficie lateral vertical. Y en la Figura 11.7.5 se muestra la ficha técnica facilitada por la

empresa Insulan.
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Tabla 11.7.15: Disefio del aislante del neutralizador.

Parametro Valor
Tinterna 160
Texterna 25

Superficie plana horizontal cara hacia arriba:

Temperatura superficie Aislante (°C) 38,23
Conductividad térmica K (Btu-plg/pie®-h-F) 0,32
Espesor (plg) 2

Espesor (mm) 50,8
Eficiencia (%) 95,27

Superficie plana vertical:

Temperatura superficie Aislante (°C) 40,6
Conductividad térmica K (Btu-plg/pie®-h-F) 0,32
Espesor (plg) 2

Espesor (mm) 50,8
Eficiencia (%) 94,37

Superficie plana horizontal cara hacia abajo:

Temperatura superficie Aislante (°C) 45,82
Conductividad térmica K (Btu-plg/pie®-h-F) 0,32
Espesor (plg) 2

Espesor (mm) 50,8
Eficiencia (%) 92,55
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CALORCOL

‘LANA MINERAL DE ROCA-

CALORCOL S.A.

INFORME TECNICO - TRANSFERENCIA DE CALOR PARA SUPERFICIES PLANAS (CALOR)

PRODUCTO: MANTAS AISLANTES DE 140 kg/m?® FECHA: 01/05/2013
Empresa que realiza el estudio: Calorcol S.A.
Calculos hechos para: Simio
Trabajo: Aislamiento R-211

DATOS DE ENTRADA

Producto Mantas Aislantes de 140 kg/m?
Temperatura Interior (Y 90.0
Temperatura Superficie Aislam. supuesta °C 45.0
Temperatura Ambiente L] 25.0
Velocidad del Aire mi/h 2.24
Material Superficie Aislamiento ACERO INOXIDABLE EN SERVICIO (USADO)
Emisividad Superficie Aislamiento 0.3
Material Superficie Desnuda ACERO INOXIDABLE

Emisividad Superficie Desnuda 0.3

SUPERFICIE PLANA HORIZONTAL CARA HACIA ARRIBA
EXACTO RECOMENDADO

Temperatura de la Superficie o 38.22 41.71
Temperatura Media (el 147.4 150.54
Coeficiente de Conductividad Térmica BTU plg/pie? h °F 0.29 0.29
Conductancia de la pelicula de aire BTU/pie? h °F 1.72 1.69
ESPESOR DEL AISLAMIENTO plg 0.67 0.5
Pérdida de Calor por Radiacidn BTU/pie? h 8.2 10 .55
Pérdida de Calor por Conveccién BTU/pie? h 32.63 43.86
Pérdida de Calor Total BTU/pie? h 40.84 54 .41
Pérdida de Calor Superficie Desnuda BTU/pie? h 293.44 293 .44
Eficiencia del Aislamiento % 86.08 81.46

SUPERFICIE PLANA VERTICAL
EXACTO RECOMENDADO

Temperatura de la Superficie og 40.45 43.9
Temperatura Media o 149.4 152.51
Coeficiente de Conductividad Térmica BTU plg/pie? h °F 0.29 0.29
Conductancia de la pelicula de aire BTU/pie? h °F 1.47 1.44
ESPESOR DEL AISLAMIENTO plg 0.64 0.5
Pérdida de Calor por Radiacidn BTU/pie? h 9.69 12.06
Pérdida de Calor por Conveccién BTU/pie? h 1. 25 40.17
Pérdida de Calor Total BTU/pie? h 40.84 52 .23
Pérdida de Calor Superficie Desnuda BTU/pie? h 241.43 241.43
Eficiencia del Aislamiento % 83.08 78.37

SUPERFICIE PLANA HORIZONTAL CARA HACIA ABAJO
EXACTO RECOMENDADO

Temperatura de la Superficie o 45.18 47.88
Temperatura Media o¢ 153.67 156.09
Coeficiente de Conductividad Térmica BTU plg/pie? h °F 0.29 0.3
Conductancia de la pelicula de aire BTU/pie? h °F 1.12 1..09
ESPESOR DEL AISLAMIENTO plg 0.58 0.5
Pérdida de Calor por Radiacién BTU/pie? h 12.97 14.9
Pérdida de Calor por Conveccidn BTU/pie? h 27.87 32.64
[l CALORCOL S.A. Nit: 811034 480-0 Calle 46 N° 71 - 121 Copacabana (Antioquia - Colombia) Pégina 1 de 2

PBX: (574) 274 41 49 FAX: (574) 274 56 92 Email: info@calorcol.com Web: http:/iwwwi.calorcol.com

Figura 11.7.5: Disefio del aislante del neutralizador.
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11.7.4. Célculo del calor de la reaccion
Aunque en un principio no se tienen datos bibliogréficos de la entalpia de la reaccion de
neutralizacion, se conoce que esta es una reaccion bastante exotérmica. Para poder utilizar la
Ecuacion 11.6.34 (ya mostrada anteriormente), se requiere conocer el valor de la entalpia de
reaccion a 298 K. Este parametro se calcula a partir de la Ecuacion 11.7.12, que utiliza las
entalpias de formacion bibliograficas de cada uno de los componentes que participan en la

reaccion.
AH(T)A= AH(298 K) + 27;8 (ACp; - dT (Ec. 11.6.34)
AH(298 K) = Y u; - AHf; (Ec. 11.7.12)
Donde:

U;: coeficiente estequiométrico de cada componente

AHg;: entalpia de formacion de cada componente

Al llevarse a cabo la reaccion de formacion de acido sulfurico a partir de trioxido de azufre y la
reaccion de formacion de sulfato de amonio, se han de tener en cuenta las entalpias de ambas

reacciones, ya que ambas contribuiran en la formacion de calor en el sistema.

En la Tabla 11.7.16 se muestran los valores de entalpia de formacion de cada componente, las
entalpias de reaccion estandar de las dos reacciones que se producen y la entalpia global.

Tabla 11.7.16: Entalpias de reaccién estandar de las reacciones producidas en el neutralizador

Compuesto Ahf Coeficiente Coeficiente Ahr2 Ahtotal
(kJ/mol) | Esteq.[1] Esteq. [2] (298K) (298K)
SO; -438 -1 0 438 0
H.0 -241,60 -1 0 241,60 0
NH; -45,645 0 -2 0 91,201
CLS - 0 0 0 0
(NH)2SOs | -1179,3 0 1 0 -1179,3
CL - 0 0 0 0
H2S0, -734,47 1 -1 73447 | 734,47
Global -54.86 | -35354 -408.40
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Y seguidamente se determina el segundo término de la Ecuacién 11.6.34 para determinar la
entalpia a la temperatura de reaccion. Los datos intermedios de capacidades calorificas y el
valor final de capacidad calorifica de la mezcla, donde se han tenido en cuenta los coeficientes

estequiométricos, se muestran en la Tabla 11.7.17.

Tabla 11.7.17: Calculo de la entalpia a la temperatura de reaccion.

Compuesto CpF Cpal60°C cal/cr:npél-K Ca|/(li’]p02|-K
SOs  |557E+00 | 2,80E-02 |-1,77E-05 | -4,54E-09 | 9,69E-12 |-2,94E-15| 1,43E+01 | -1,43E+01 | 0,00E+00
H.0 | 7,98E+00|-6,88E-04 | 2,78E-06 | 1,92E-09 |-3,04E-12 | 9,16E-16 | 8,26E+00 | -8,26E+00 | 0,00E+00
NH; |8 ,04E+00|-4,26E-03 | 2,80E-05 |-2,93E-08 | 1,34E-11 |-2,32E-15| 9,49E+00 | 0,00E+00 | -1,90E+01
CLS  |117E+01|-5,64E-02 | 5,64E-04 |-8,76E-07 | 5,83E-10 | -1,46E-13 - 0,00E+00 | 0,00E+00

(NH,):S0:4 |5 16E+01 - - - - 5,16E+01 | 0,00E+00 | 5,16E+01
CL - - - - - - - 0,00E+00 | 0,00E+00
H2SO. | 9,43E+00 | 4,19E-02 |-2,01E-05 | 0,00E+00 | 0,00E+00 | 0,00E+00 | 2,38E+01 | 2,38E+01 | -2,38E+01
Global 1,22 8,81

Hay que comentar que la capacidad calorifica de cada componente se ha calculado a partir de
los coeficientes mostrados en la Tabla 11.7.16 y la Ecuacion 11.6.35 que se habia presentado
anteriormente. Una vez obtenidos estos parametros se aplica la Ecuacion 11.6.34 y se obtiene
una entalpia global de reaccién a 160°C de 468.93 kJ/mol.

Finalmente, se recupera la Ecuacion 11.6.36 del apartado anterior y con el valor del cabal molar
del amoniaco se determina un flujo de calor de -4.18-10 kJ/h.
mol kj
=m; (52) a0 (L)X, (11636)

Donde:
m;: cabal molar del reactivo limitante (ciclohexanona oxima)
Xi: conversion del reactivo limitante (ciclohexanona oxima)

AH: entalpia de la reaccion

Q: flujo de calor
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Finalmente, se ha querido determinar el calor necesario para calentar hasta la temperatura de
reaccion todos los reactivos que entran al sistema y asi determinar el valor del calor neto de
reaccion, a partir del cual se disefiara el sistema de intercambio de calor. Para ello se utiliza la
Ecuacion 11.6.35

Q(kW)=m-Cp - AT (Ec.11.6.37)

En la Tabla 11.7.18 se muestran los valores de calor necesario para calentar cada uno de los

compuestos que entra al reactor de neutralizacion.

Tabla 11.7.18: Determinacion del calor necesario para calentar los reactivos

Compuesto | M (mol/h) | Te (°C) Tr(°C)  salto térmico Q necesario (J/h)

SO, 2584591 85 160 75 9,93E+07
H,0 151649144 | 25 160 135 6,86E+09
NHs; 178247,65 25 160 135 8,44E+08
CLS 57872,61 85 160 75 4,68E+08
(NH,),S0, | 272000,00 | 100 160 60 3,52E+09
CL 176500,00 | 100 160 60 1,18E+09
H,SO0, 3434161 85 160 75 2,16E+08
H,O recirc. | 4551000 100 160 60 9,19E+09

Se obtiene un calor global necesario de 2.24-10" ki/h, que es aproximadamente la mitad del
calor de reaccion y por lo tanto se tiene un calor neto de reaccion de 1.94-10" kd/h. Y ademés, se

ha de afiadir el calor generado por la agitacién que se determina mediante la Ecuacion 11.7.13.

0.92-Pggitacion
Qugitacion = (——2tacin} . 3600 (Ec. 11.7.13)
Donde:

Qagitacion: Calor generado por la agitacion (kJ/h)

Pagitacion: POteNcia requerida por el agitador (W)

El calor que se genera con la agitacion es de 3.502-10° kJ/h y por lo tanto, el calor neto en el
reactor es de -2.293-10" kd/mol.



PRODUCCION DE CAPROLACTAMA

11.7.5. Sistema de intercambio de calor
Se habia decidido trabajar con un sistema isotermo con un intercambiador de calor de media
cafia para mantener la temperatura constante. Sin embargo, en momento de realizar el disefio de
la media cafia resulta imposible disipar todo el calor con el &rea méaxima disponible establecida

segun la Ecuacion 11.7.14.
Atotaimaxima = 2 7T+H-R  (Ec.11.7.14)

Por lo tanto, se decide optar por un sistema adiabatico con un intercambiador situado a la salida
del reactor y que utiliza una masa recirculante para conseguir disipar todo el calor que se genera
durante la reaccion, que es altamente exotérmica. El disefio de este intercambiador se explicara
en el Apartado 11.12.

11.8. Columnas de separacion

11.8.1. Columnas de destilacion

La destilacion es una operacién basica que se emplea para separar dos 0 mas liquidos miscibles
de una mezcla, o para separar el disolvente de los solutos no volatiles. Se aplica, por tanto, para
separar y purificar sustancias.

La destilacion consiste fundamentalmente en calentar la mezcla hasta su ebullicion; los vapores,
refrigerados y condensados, se recogen en forma liquida.

Segun las condiciones y técnicas operativas empleadas, la destilacion puede ser de varios tipos:
destilacion simple, destilacion fraccionada, destilacion a presion reducida, etc. La destilacion
simple es una operacion en una sola etapa de vaporizacion-condensacion. Se utiliza un
recipiente (matraz de destilacion) en el que se calienta la mezcla hasta su punto de ebullicion, y
un refrigerante en el que se condensan los vapores. En la destilacion simple de una mezcla
binaria ideal en un intervalo de temperatura, el destilado es una mezcla de composicién distinta
al liquido original, enriquecida en el componente méas volatil, en tanto que el residuo se ha
enriquecido en el componente menos volatil. Si el destilado y el residuo se destilan parcialmente
de nuevo, por separado, obtendriamos otro destilado méas rico en el componente méas volatil y
otro residuo mas rico en el componente menos volatil. Repitiendo estas operaciones varias
veces, llegariamos a obtener un destilado y un residuo que précticamente serian los

componentes puros. Esta serie de destilaciones simples parciales pueden realizarse
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automaticamente empleando una columna de fraccionamiento, que se coloca entre el matraz de
destilacion y el refrigerante. Una columna de fraccionamiento consta de un tubo de vidrio de
gran superficie interna (relleno) que facilita el intercambio de calor entre el vapor ascendente
(més caliente) y el condensado descendente (mas frio). Con ello, aparecen a lo largo de la
columna multitud de vaporizaciones y condensaciones (equilibrios liquido-vapor), resultando
que, a medida que se asciende en la columna, el vapor es cada vez mas rico en uno de los
componentes, mientras que el residuo se enriquece en el otro. Con una columna suficientemente
larga, los productos de la destilacion fraccionada (destilado y residuo) pueden ser los

componentes puros.

La columna puede ser de dos tipos, de platos o de relleno, para poder hacer la seleccién del tipo
de columna habra que tener en cuenta aspectos funcionales: eficacia de contacto, capacidad de

carga y caida de presion.

La columna de platos proporciona:
- Una mayor facilidad de limpieza.
- Mayor resistencia a las fluctuaciones de temperatura.
- Menor costo de compra inicial.
- Mayor facilidad de control de la temperatura de trabajo.
- Las corrientes laterales son mas facilmente eliminadas en las torres de platos.
- Eficiencia menor debido a que el area superficial es menor.

- El peso suele ser menor, evitando costes de fundicion, soportes...

La columna de relleno proporciona:
- Menor caida de presion del gas.
- Menor tiempo de retencion del liquido.
- Valores altos de trabajo de la relacion liquido-gas.
- Operan con menor burbujeo de gas en el liquido.

- Optima para substancias corrosivas.
La planta de produccion de caprolactama Simio requiere tres columnas de destilacion.

= Columna de destilacion a vacio (CD-201)
Esta columna esti disefiada para separar la ciclohexanona oxima del tolueno y el agua
procedente de los reactores-decantadores de la oximacion. Por colas se obtiene ciclohexanona

oxima pura, por cabezas sale el tolueno con el agua.
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Esta columna trabaja a vacio ya que los tres componentes a separar forman un aze6tropo
heterogéneo. Para saltar el azedtropo, el punto de éste puede moverse cambiando la presién, la
presion se fija de forma tal que el azedtropo quede cerca del 100% de concentracion. Esta

columna seré de relleno para minimizar los efectos de las pérdidas de presion.

= Columna de destilacion de agua (CD-202)
Columna de destilacion de la solucion IPL con un alto contenido en agua, esta columna tiene
como objetivo eliminar el agua generada durante la reaccién de produccién de hidroxilamina y

produccion de ciclohexanona oxima.

= Columna purificacion caprolactama (CD-301)
En esta columna se lleva a cabo la separacion de la caprolactama final de su contenido en agua y
trazas de tolueno, se trata de una columna de platos en la que el producto por cabezas es una
corriente residual de agua y tolueno y por colas el producto final (caprolactama con algo de

agua).

11.8.2. Disefio columna CD-201
Para el disefio de las columnas se ha utilizado el simulador informéatico Hysys 7.1, este
programa proporciona los parametros basicos de disefio y da informacién sobre las dimensiones
y composiciones de las corrientes de salida del equipo simulado.
Inicialmente se realiza un método aproximado (shortcut), este proporciona una primera

estimacién de los valores de disefo.

Tabla 11.8.1 Shortcut columna CD-201
Parametro Valor

NUmero minimo de etapas de equilibrio 4.781
NUmero actual de etapas de equilibrio 8.951
Plato 6ptimo de alimentacion 4.29
Relacion de reflujo minima 0.79

Para la obtencion de estos valores se han debido introducir la presion de operacion de la
columna, la relacion de reflujo y la composicion, caudal y temperatura de la corriente de

entrada.

Gracias a los resultados obtenidos mediante el método aproximado se puede llevar a cabo el

método riguroso a través de Hysys y asi obtener el disefio final de la columna.
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La tabla 11.8.2 y 11.8.3 muestran las caracteristicas de esta columna y cdmo maodifica la

corriente de entrada para dar dos corrientes de salida con las caracteristicas deseadas.

Tabla 11.8.2 Propiedades de las corrientes de la columna CD-201.
ALIMENTO CABEZAS
Caudal masico (Kg/h)
Caudal molar (Kmol/h)

Temperatura (°C)

Presion (atm)
 Densidad (kg/m’)
 Entalpia (KI/Kg)
Flujo de calor (KJ/h)

TOLUENO AGUA
ALIMENTO
CABEZAS
COLAS

Una vez simulada la columna, el programa Hysys mediante la opcidn Tray Sizing proporciona

los parametros fisicos de la columna como son el diametro, altura, % de inundacion...

Los resultados obtenidos para la columna CD-201 son los siguientes:

Tabla 11.8.4 Caracteristicas de disefio, columna CD-201

Parametro Valor

Diametro (m) 1.896
Altura (m) 5.267
Maxima inundacion (%) 81.69
N° de platos teoricos 9

HETP (m) 0.585
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= Disefio interno columna CD-201

El disefio interno de una columna de destilacién es un aspecto muy importante, ya que
determina el buen funcionamiento de esta. Se ha optado por utilizar una columna de relleno por
dos motivos, el primero es que este equipo trabaja a vacio y el relleno provoca una menor caida
de presién en el interior de la columna, por lo tanto se garantiza una correcta circulacién de los
componentes por su interior. La segunda caracteristica es que la corriente a destilar es acida y el
relleno es més adecuado para este tipo de condiciones.

Para un correcto funcionamiento de la columna de relleno en su interior debe albergar diferentes
componentes, como son el propio relleno, soportes, distribuidores...

La siguiente figura muestra un corte transversal de una columna de relleno con todos sus

componentes.

Feed Device

Liquid Distributor
Bed Limiter

Random Packing
Support Plate |}

Liquid
Redistributor

Hold Down Grid

Structured
Packing

Chimney/Collector
Tray

Fractionation

Trays

Vapor Distributor

Figura 11.8.1 Componentes internos de una columna de destilacion.
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=  Seleccidn del tipo de relleno
En las columnas de relleno la operacion de transferencia de masa se lleva a cabo de manera
continua. La funcion principal del relleno consiste en aumentar la superficie de contacto entre el
liquido y el vapor, aumentar la turbulencia y por tanto mejorando la eficacia. A medida que
aumenta el tamafo del relleno disminuye la eficiencia de la transferencia de materia y aumenta
la pérdida de carga, por tanto para determinar el tamafio éptimo de relleno habré que llegar a un
compromiso entre estos dos factores.

Se tienen varios tipos de relleno:

- Al azar: este tipo de relleno es bastante econdmico y suele ser de materiales resistentes
a la corrosion (metalicos, ceramicos o de plastico). Los rellenos mas empleados eran los
anillos Rashig y las sillas o0 monturas Berl, pero ahora han sido reemplazados por otros

mas eficientes como los anillos Pall, las monturas Intalox y los anillos Bialecki.

(D
¢

8) Anillo Raschig b} Montura Berl

d) Montua intalox e) Tellarelte 1) Anilio Pall
(coramica)

Figura 11.8.2 Tipos de relleno al azar.

- Estructurado: es bastante mas caro por unidad de volumen que el relleno al azar, pero

ofrece mucha menos pérdida de carga por etapa y tiene mayor eficiencia y capacidad.
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Figura 11.8.3 Relleno estructurado Mellapak 250.Y/X.

La columna CD-201 funcionara con un tipo de relleno estructurado debido a las condiciones de
trabajo requeridas. El tipo de relleno elegido es el Mellapak 250 X de la empresa Sulzer como
se puede ver en la figura anterior. Este relleno es el mas utilizado en todo el mundo, tiene un
excelente rendimiento en columnas con diametros de hasta 15m. La caida de presion por etapa

tedrica es de 0.3-1 mbar.

= Distribuidor de liquido
Es necesario disponer de un distribuidor de liquido en la parte superior de la columna para
asegurar que el liqguido moje de manera uniforme todo el relleno y no se desplace hacia las

paredes. En este caso se ha elegido un distribuidor VK de la empresa Sulzer.

Figura 11.8.4 Distribuidor VK.

= Redistribucion
Las columnas de relleno utilizan redistribuidores de liquido por encima de cada paquete de
relleno para proporcionar una distribucion uniforme del liquido. La redistribucion de liquido
entre lechos de relleno mejora la eficiencia. Otra propiedad que proporcionan los

redistribuidores es soportar parte del peso de la columna empacada que tiene por encima. El
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colector SLT de Sulzer combina una rejilla de soporte de relleno con un colector de liquido.
Puede soportar la carga directa de rellenos con areas de superficie de hasta 350 m*m?®,

Este elemento se coloca cada 6 metros de distancia, por lo tanto serd necesario uno para la
columna CD-201.

Figura 11.8.5 Redistribuidor con soporte SLT de Sulzer.

= Soporte de relleno
En este caso solo se utiliza un soporte de relleno en la parte inferior de la columna debido a que
el redistribuidor también nos hace de soporte, el soporte elegido es el TE de la empresa Sulzer.

Esta disefiado con placas de goteo para evitar la inundacion prematura del relleno.

Figura 11.8.6 Soporte de relleno, TE.

= Entrada de liquido

La entrada del alimento liquido se hace a través de un inyector de liquido del tipo LV que se
utiliza para alimentos 100% liquidos y columnas con didmetro inferior a 3 m.
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0600 2504-2

Figura 11.8.7 Pipeta de entrada LV.

= Disefio mecéanico de la columna CD-201
El material utilizado para la construccion de esta columna sera el acero AlSI 304, esta columna
tiene una corrosion menor que la CD-202, que utiliza acero AISI 316, por lo tanto con este
material cubriremos las necesidades operacionales de este equipo y abarataremos costes de
produccion del equipo. Se considera que los acabados se haran con un radiografiado de E=0,85.

Se utiliza el cédigo ASME para la determinacién del grosor de la pared de la columna. La

ecuaciéon empleada para el elemento cilindrico en funcion del radio es la siguiente.

t PR ¢ (Be1181
= C. .0.
s E—o6p T )
Para el célculo de la presion de disefio y la temperatura de disefio se utilizaran las siguientes

ecuaciones.
Piiserio = Ptrabajo +0.2- Ptrabajo (Ec.11.8.2)
Taiseio = Ttrabajo +20°C (Ec.11.8.3)

Donde:

t es el espesor minimo requerido (mm).

P es la presion de disefio o presion maxima de trabajo permitida (0.24bar).

R es el radio interior (1896 mm).

S es el valor del esfuerzo méaximo permisible del material a la temperatura de disefio (951.5 bar)
E es el coeficiente de soldadura (0.85).

C, es la tolerancia a la corrosion (1 mm).
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El valor obtenido se redondea al alza y se sobredimensiona.

t =1.56mm =~ 2mm

El espesor del fondo y la cabeza toriesférica en funcion de la presion interna se obtiene de la

siguiente ecuacion.

P-L-M

L= S E—02.P

+C (Ec.11.8.4)

Donde:

t es el espesor minimo requerido (mm).

P es la presion de disefio o presion méaxima de trabajo permitida (bar).

R es el radio interior (mm).

S es el valor del esfuerzo méximo permisible del material a la temperatura de disefio (951.5 bar)
E es el coeficiente de soldadura (0.85).

L es la longitud del cilindro y los dos fondos (mm)

M es la relacion entre la longitud y el radio interno del fondo (1.54).

El valor obtenido se redondea al alza y se sobredimensiona.

t =0.841mm = 1mm

El espesor del fondo y la cabeza toriesférica en funcion de la presion externa se obtiene de la

siguiente ecuacion.

1.67-P-L-M

b= 5-0z-167-P

(Ec.11.8.5)

El valor obtenido se redondea al alza y se sobredimensiona.

t =3.87mm = 4mm
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El grosor del fondo sera el que tenga un valor mayor de los calculados para la presion externa e
interna, en este caso el valor mayor es el correspondiente a la presion externa debido a que la
columna trabaja a vacio. Por lo tanto el grosor del fondo seré de 4 mm.

= Altura de la columna
Para poder calcular la altura total de la columna se necesita la altura del cabezal, para ello se

utilizan las relaciones y ecuaciones que se muestran a continuacién, que muestran los valores de
los parametros de la figura 11.8.8.

Figura 11.8.8 Medidas de un cabezal toriésferico.

Di = Da (Ec.11.8.6)
r=01-Da (Ec.11.8.7)
hy =35t (Ec.11.8.8)
h, =0.1935-Da—0.455-t (Ec.11.8.9)
h; = hy + h, (Ec.11.8.10)

Con esto, la altura del cabezal es la siguiente.

h; = 359.8 mm.
Una vez que se conoce la altura de relleno, la altura del cabezal y la altura del fondo, se ha de
tener en cuenta el espacio que hay que dejar para los equipos internos, para los conductos por

donde se introducen las corrientes y para poder realizar el mantenimiento y limpieza del equipo,
este espacio suma un total de 2 m.

Alturacp_,0, = 5267+ 036-2+2=799m=~8m  (Ec.11.8.11)
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= Peso de la columna
Para el célculo del peso de la columna hay que sumar el peso de la columna vacia, que
corresponde al peso de cada uno de sus componentes (cilindro, fondo, cabezal y relleno) vy el
peso del liquido en operacion.
Para poder calcular el peso en vacio se parte de la cantidad de material necesaria, que se sabe a
partir de las dimensiones de la columna y el espesor de la chapa.
Peso = Area - Grosor - Densidad (Ec.11.8.12)

Acitindgro =T+ D¢ - L (Ec.11.8.13)

Atoriesférico = 0.842 - D (Ec.11.8.14)
El peso total de la columna vacia seré la suma del peso de los componentes.

Peso columna vacia = Pejiingro + Peavezal + Prondo + Pretieno (Ec.11.8.15)

La densidad del acero AISI 304 es de 7930 kg/m®. La densidad del relleno es de 1140 kg/m®,

Peso =m - Dc -L- Leilindro * Pmaterial T 2- (0-84‘2 ' tfondos ' pmaterial) + Vrelleno * Pmaterial
Peso columna vacia = 1685 Kg

El peso del liquido en operacién se calcula a continuacion.

|4
Peso del liquido = % * Pliquido (Ec.11.8.16)

s
Veotumna = 2 - (0.0778 - D?) +7 D?-h  (Ec.11.8.17)
La densidad del liquido es de 865.5 Kg/m®.
Peso del liquido = 9076.5 kg

Por lo tanto, ya se puede conocer el peso total de la columna CD-201.

Peso total = 10761.5 kg
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= Disefio del faldon de la columna
Uno de los soportes mas frecuentemente empleados en los recipientes verticales es el llamado
faldon. El faldén debe soportar el peso de la columna. Se une a la columna por una soldadura
continua en la parte inferior y, por lo general, el tamafo requerido de esta soldadura determina
el espesor del faldon.
La altura del faldon es de 1my el material empleado acero al carbono.
Las columnas deberan ir dotadas de una escalera cuya altura sera igual a la altura de la columna

y su anchura sera de 0.4m.

= Aislante térmico de la columna

Mediante el programa informatico Insulan que proporciona la empresa Calorcol se calcula el
espesor del aislamiento teniendo en cuenta que el material que se utiliza para aislar es lana
mineral de roca de 140 kg/m?

La temperatura deseada de aislamiento sera de 45°C, la temperatura ambiente 20°C, la velocidad
superficial del aire 1 m/s y la temperatura de trabajo del equipo se escoge la de disefio. El
programa también requiere el material de construccion del equipo, se escoge acero inoxidable,
tanto para la superficie exterior como para la superficie desnuda.

A continuacion se muestran los valores proporcionados por el programa Insulan
correspondientes a las caracteristicas del aislamiento, el aislamiento nos proporciona dos
ventajas a la planta, la primera es de caracter operacional ya que reduce el gasto energético y
mantiene el equipo en condiciones Optimas, la segunda y no menos importante es evitar posibles

dafios fisicos como quemaduras a trabajadores de planta.

Tabla 11.8.5 Espesor del aislamiento.

Parédmetro Valor
Temperatura de la superficie aislada (°C) 35
Espesor del aislamiento (pulg) 0.5

Eficacia del aislante (%) 81
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11.8.3. Disefio columna CD-202
El disefio de esta columna sigue la misma metodologia que la columna anterior, también se ha
hecho una simulacion con el programa Hysys 7.1 dando los valores expresados en la siguiente
tabla para el método aproximado (shortcut), a partir de estos datos y definiendo la corriente
alimento se procede a hacer el método riguroso.

Tabla 11.8.6 Shortcut columna CD-202.

Parametro Valor

Numero minimo de etapas de equilibrio 4.178
NUmero actual de etapas de equilibrio 5.519
Plato 6ptimo de alimentacion 2.92
Relacion de reflujo minima 0.56

Del calculo de la columna mediante el método riguroso se obtienen los valores de la tabla
11.8.7,11.8.8y 11.8.9.

Tabla 11.8.7 Propiedades de las corrientes de la columna CD-202.

Alimento Cabezas
Caudal masico (Kg/h) .95. 21349.12
Caudal molar (Kmol/h) 943.84 455.64 488.2
Temperatura (°C) 50 99.2 100.3

Presion (atm) 1 1 1

Densidad (kg/m°) 1058.39 958.78 1125.65
Entalpia (KJ/Kg) -1.135-10" -1.366-10" -1.628-10"
Flujo de calor (KJ/h) -1.9-10° -5.905-10’ -1.277-10°

Hidroxilamina

Alimento

Cabezas

Colas

Una vez simulada la columna, el programa Hysys mediante la opcién Tray Sizing proporciona

los parametros fisicos de la columna como son el diametro, altura, % de inundacion...
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Los resultados obtenidos para la columna CD-202 son los siguientes:

Tabla 11.8.9 Caracteristicas de disefio, columna CD-202.

Parametro

Diametro (m)

Valor
0.919

Altura (m)

2.54

Maxima inundacion (%)

73.85

N° de platos tedricos

6

HETP (m)

0.4217

= Seleccién del tipo de relleno

Como se ha visto anteriormente uno de los aspectos mas importantes cuando se realiza el disefio

de una columna es la seleccion de su interior. En este caso se escoge una columna de relleno ya

que el didmetro es inferior a 1 m. En este caso la presion de trabajo es de 1 atmosfera por lo

tanto nos decantaremos por un tipo de relleno al azar. Una vez elegido esto, se debe escoger el

material de relleno, el que sea mas idéneo para las condiciones de trabajo exigidas.

Todo relleno tiene que cumplir una serie de requisitos, como son proporcionar una gran

superficie entre el liquido y el gas para favorecer el contacto entre las dos fases, permitir el paso

de grandes volimenes de fluido a través de pequefias secciones transversales de la columnay ha

de ser quimicamente inerte respecto a los fluidos de trabajo.

En la siguiente tabla se resumen los distintos tipos de relleno existentes en funcion del material.

Tabla 11.8.10 Material de relleno.

MATERIAL DE RELLENO CONDICIONES DE APLICACION
o Condiciones acidas y neutras, excepto cuando
Ceramico )
se trabaja con solventes
] pH alcalinos y T elevadas. Cualquier acido
Carbon . ) .
excepto nitrico. Atmosferas no oxidantes
o pH alcalinos, sales, acuosos y acidos
Plastico . .
dependiendo de las resinas.
. pH alcalinos y T altas para el acero. Otros
Metalico o )
metales adecuados para condiciones diferentes
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Teniendo en cuenta la tabla anterior se ha escogido los anillos P-Ring de la casa Sulzer.

Figura 11.8.9 Relleno aleatorio P-Ring.

Para escoger el tamafio de los anillos se utiliza la tabla 11.8.11 que relaciona el didmetro de la

columna con la dimensién del anillo.

Tabla 11.8.11 Medidas del relleno.

DIAMETRO COLUMNA (m) ‘ MEDIDA DEL RELLENO (pulgadas) ‘
<0.3 <1
0.3-0.9 1-15
>0.9 >3

Con el didmetro de aproximadamente 0.9 m. de la columna CD-202 se escoge una medida de

relleno de 1.5”.

= Distribuidor de liquido
El relleno por si solo no proporciona una buena distribucion del liquido a lo largo de la
columna. EIl distribuidor es el encargado de introducir el caudal de reflujo procedente del
condensador de la columna.
Su objetivo es obtener una 6ptima distribucion del liquido en el lecho evitando asi la generacion
de caminos preferentes en el flujo de liquido entre el relleno.
En este caso se utilizaran los de tipo splash-plate, VEP. Este tipo de distribuidor es uno de los

mas usados.
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Specific liquid load (m%m?h)

025 o8 40 80
At Rumd_nenEnc | Column diameter (m)

Figura 11.8.10 Distribuidor de liquido VEP.

Como se ve en la figura para las caracteristicas de la columna es el mas correcto.

= Redistribucion
Es necesario un redistribuidor de liquido en el fondo de la columna debido a que la altura
méaxima del relleno ser& 10 veces superior a la del diametro.

Se ha escogido el redistribuidor de SL de Sulzer.
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Figura 11.8.11 Redistribuidor de liquido SL.

= Soporte de relleno
A parte de soportar el peso del relleno, los platos de soporte tienen que estar disefiados para
permitir un flujo relativamente no restringido del liquido y del gas.
Con este tipo de platos el liquido desciende a través de las oberturas hacia el fondo, y el vapor
asciende a traves de la seccion superior.
La reja de soporte EMS proporcionada por la empresa Sulzer es la idénea para rellenos
aleatorios y didmetro de columna pequefios.

Figura 11.8.12 Reja de soporte EMS.

= Entrada de liquido
La entrada del alimento liquido se hace a través de un inyector de liquido del tipo LV que se

utiliza para alimentos 100% liquidos y columnas con didmetro inferior a 3 m.
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0600 2504-2

Figura 11.8.13 Pipeta de entrada LV.

= Disefio mecénico de la columna CD-202
El material utilizado para la construccion de esta columna seré el acero AlSI 316, debido a que
este material nos proporciona una gran resistencia contra la corrosion que provoca la solucion

IPL. Se considera que los acabados se haran con un radiografiado de E=0,85.

Se utiliza el cédigo ASME para la determinacion del grosor de la pared de la columna. La

ecuacion empleada para el elemento cilindrico en funcién del radio es la siguiente.

P-R

t=sE_oepr"

C, (Ec.11.8.1)

Para el célculo de la presion de disefio y la temperatura de disefio se utilizaran las siguientes

ecuaciones.
Piiserio = Ptrabajo +0.2- Ptrabajo (Ec.11.8.2)
Taiseio = Ttrabajo +20°C (Ec.11.8.3)

Donde:

t es el espesor minimo requerido (mm).

P es la presion de disefio o presion méaxima de trabajo permitida (1.2bar).

R es el radio interior (919 mm).

S es el valor del esfuerzo maximo permisible del material a la temperatura de disefio (1041.5
bar)

E es el coeficiente de soldadura (0.85).

C, es la tolerancia a la corrosion (1 mm).
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El valor obtenido se redondea al alza y se sobredimensiona.
t =2.27mm = 3mm

El espesor del fondo y la cabeza toriesférica en funcion de la presion interna se obtiene de la

siguiente ecuacion.

P-L-M

t=9 S E—0z2P

+C (Ec.11.8.4)

Donde:

t es el espesor minimo requerido (mm).

P es la presidon de disefio o presidn maxima de trabajo permitida (bar).

R es el radio interior (mm).

S es el valor del esfuerzo maximo permisible del material a la temperatura de disefio (1041.5
bar)

R es el radio interno (mm).

E es el coeficiente de soldadura (0.85).

L es la longitud del cilindro y los dos fondos (mm)

M es la relacion entre la longitud y el radio interno del fondo (1.54).

El valor obtenido se redondea al alza y se sobredimensiona.
t = 2.35mm = 3mm

El espesor del fondo y la cabeza toriesférica en funcion de la presion externa se obtiene de la

siguiente ecuacion.

o 1.67-P-L-M
T 2:-5-02-167-P

(Ec.11.8.5)

El valor obtenido se redondea al alza y se sobredimensiona.

t =2.87mm = 3mm

El grosor del fondo sera el que tenga un valor mayor de los calculados para la presion externa e

interna, en este caso es la misma.
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= Altura de la columna
Para poder calcular la altura total del reactor se necesita la altura del cabezal, para ello se
utilizan las relaciones y ecuaciones que se muestran a continuacion. Que muestran los valores

de los pardmetros de la figura 11.8.14.

Fy]

Figura 11.8.14 Medidas de un cabezal toriésferico.

Di =Da (Ec.11.8.6)
r=01-Da (Ec.11.8.7)
hy>35-t (Ec.11.8.8)
h, = 0.1935-Da — 0.455-t  (Ec.11.8.9)
hs=h, +h, (Ec.11.8.10)

Con esto, la altura del cabezal es la siguiente.

h; = 126.48 mm.
Una vez que se conoce la altura de relleno, la altura del cabezal y la altura del fondo, se ha de
tener en cuenta el espacio que hay que dejar para los equipos internos, para los conductos por
donde se introducen las corrientes y para poder realizar el mantenimiento y limpieza del equipo,

este espacio suma un total de 2 m.

Alturacp_z0, = 254+ 0.126-2+2=48m  (Ec.11.8.11)
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= Peso de la columna
Para el célculo del peso de la columna hay que sumar el peso de la columna vacia, que
corresponde al peso de cada uno de sus componentes (cilindro, fondo, cabezal y relleno), con el
peso del liquido en operacion.
Para poder calcular el peso en vacio se parte de la cantidad de material necesaria, que se sabe a
partir de las dimensiones de la columna y el espesor de la chapa.
Peso = Area - Grosor - Densidad ~ (Ec.11.8.12)

Acitingro =T+ D¢ - L (Ec.11.8.13)

Atoriesférico = 0.842 - D (Ec.11.8.14)
El peso total de la columna vacia seré la suma del peso de los componentes.

Peso columna vacia = Pejiingro + Peabezal + Prondo + Pretieno (Ec.11.8.15)
La densidad del acero AISI 316 es de 7990 kg/m®. La densidad del relleno es de 480 kg/m°.
Peso =m - Dc L tcitindro * Pmaterial T 2 (0-842 : tfondos : pmaterial) + Vrelleno * Pmaterial

Peso columna vacia = 961.14 Kg

El peso del liquido en operacidn se calcula a continuacion.

|4
Peso del liquido = % * Pliquido (Ec.11.8.16)

T
Veotumna = 2 - (0.0778 - D?) + T D?-h (Ec.11.8.17)
La densidad del liquido es de 981.5 Kg/m®.

Peso del liquido = 1498.1 kg

Por lo tanto, ya se puede conocer el peso total de la columna CD-201.
Peso total = 2459.2 kg
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= Disefio del faldon de la columna
Uno de los soportes mas frecuentes empleados en los recipientes verticales es el llamado faldon.
El faldon debe soportar el peso de la columna. Se une a la columna por una soldadura continua
en la parte inferior y, por lo general, el tamafio requerido de esta soldadura determina el espesor
del faldon.
La altura del faldon es de 1my el material empleado acero al carbono.
Las columnas deberan ir dotadas de una escalera cuya altura sera igual a la altura de la columna
y su anchura sera de 0.4m.

= Aislante térmico de la columna
Mediante el programa informatico Insulan que proporciona la empresa Calorcol se calcula el
espesor del aislamiento teniendo en cuenta que el material que se utiliza para aislar es lana
mineral de roca de 140 kg/m?
La temperatura deseada de aislamiento sera de 45°C, la temperatura ambiente 20°C, la velocidad
superficial del aire 1 m/s y la temperatura de trabajo del equipo se escoge la de disefio. El
programa también requiere el material de construccion del equipo, se escoge acero inoxidable,

tanto para la superficie exterior como para la superficie desnuda.

A continuacién se muestran los valores proporcionados por el programa Insulan
correspondientes a las caracteristicas del aislamiento, el aislamiento nos proporciona dos
ventajas a la planta, la primera es de caracter operacional ya que reduce el gasto energético y
mantiene el equipo en condiciones Optimas, la segunda y no menos importante es evitar posibles

dafios fisicos como quemaduras a trabajadores de planta.

Tabla 11.8.11 Espesor del aislamiento.

Parametro ‘ Valor
Temperatura de la superficie aislada (°C) 35
Espesor del aislamiento (pulg) 1

Eficacia del aislante (%) 90
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11.8.4. Disefio columna CD-301
El disefio de esta columna sigue la misma metodologia que la columna anterior, también se ha
hecho una simulacion con el programa Hysys 7.1 dando los valores expresados en la siguiente
tabla para el método aproximado (shortcut), a partir de estos datos y definiendo la corriente

alimento se procede a hacer el método riguroso.

Tabla 11.8.12 Shortcut columna CD-301.

Parametro Valor

NUmero minimo de etapas de equilibrio 3.39
NUmero actual de etapas de equilibrio 4519
Plato 6ptimo de alimentacion 2.39
Relacion de reflujo minima 0.56

Del calculo de la columna mediante el método riguroso se obtienen los valores de la tabla
11.8.13,11.8.14y 11.8.15.

Tabla 11.8.13 Propiedades de las corrientes de la columna CD-301.
Alimento
Caudal masico (Kg/h) 2.902-10°
Caudal molar (Kmol/h) 1665 1607 58
Temperatura (°C) 40 99.98 247.5
Presion (atm) 1 1 1

Densidad (kg/m®) 1009 958.78 871
Entalpia (KJ/Kg) -2.87-10° -2.388-10" -2388
Flujo de calor (KJ/h) -4.74-10° -3.8.33-10’ -1.552-10’

Tabla 11.8.14 Composicién de las corrientes de la columna CD-301.
Tolueno

Alimento

Cabezas

Colas
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Una vez simulada la columna, el programa Hysys mediante la opcién Tray Sizing proporciona

los parametros fisicos de la columna como son el diametro, altura, % de inundacion...

Los resultados obtenidos para la columna CD-301 son los siguientes:

Tabla 11.8.15 Caracteristicas de disefio, columna CD-301.

Parametro Valor

Diametro (m) 1.257
Altura (m) 3.155
Maxima inundacion (%) 61.51
N° de platos tedricos 5

HETP (m) 0.631

= Disefio interno de la columna CD-301
En este caso la columna tiene un diametro mayor de 0.9 m. y las substancias que en ella circulan
no son excesivamente corrosivas. Por lo tanto, la columna mas adecuada para esta rectificacion
sera la de platos. La columna esta formada por una serie de platos, cada uno de ellos atravesado
por un tubo que permite el ascenso del vapor desde el plato inferior, pero rematado por una
cazoleta invertida que obliga al vapor a borbotear sobre el liquido contenido en el plato. Asi se
asegura el contacto entre el liquido condensado en el plato y el vapor que ha hervido en el plato

inferior. Aqui todos los componentes son habitualmente metalicos.


http://es.wikipedia.org/wiki/Vapor_(estado)
http://es.wikipedia.org/wiki/L%C3%ADquido
http://es.wikipedia.org/wiki/L%C3%ADquido
http://es.wikipedia.org/wiki/Vapor_(estado)
http://es.wikipedia.org/wiki/Ebullici%C3%B3n
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Figura 11.8.14 Funcionamiento de una columna de platos.

El plato elegido es de la empresa Sulzer, el modelo MVG, este modelo proporciona una mayor
eficiencia en comparacion con un tamiz estdndar o con un plato de valvulas, a deméas de una

menor caida de presion. Los platos MV G estan disefiados para trabajar a altas y bajas presiones.

Figura 11.8.15 Plato MVG de Sulzer.
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= Entrada de liquido
La entrada del alimento liquido se hace a través de un inyector de liquido del tipo LV que se

utiliza para alimentos 100% liquidos y columnas con didmetro inferior a 3 m.

Figura 11.8.16 Pipeta de entrada LV.

= Disefio mecénico de la columna CD-301
El material utilizado para la construccion de esta columna sera el acero AlSI 304, esta columna
tiene una corrosion menor que la CD-202, que utiliza acero AISI 316, por lo tanto con este
material cubriremos las necesidades operacionales de este equipo y abarataremos costes de

produccién del equipo. Se considera que los acabados se haran con un radiografiado de E=0,85.

Se utiliza el c6digo ASME para la determinacién del grosor de la pared de la columna. La

ecuaciéon empleada para el elemento cilindrico en funcion del radio es la siguiente.

P-R

t=sE_oepr’

C, (Ec.11.8.1)

Para el célculo de la presion de disefio y la temperatura de disefio se utilizaran las siguientes

ecuaciones.
Piiseiio = Peravajo + 0.2 * Perabajo (Ec.11.8.2)
Taiseio = Ttrabajo +20°C (Ec.11.8.3)
Donde:

t es el espesor minimo requerido (mm).

P es la presion de disefio o presion maxima de trabajo permitida (1.2bar).
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R es el radio interior (1896 mm).

S es el valor del esfuerzo maximo permisible del material a la temperatura de disefio (1145.5
bar)

E es el coeficiente de soldadura (0.85).

C, es la tolerancia a la corrosion (1 mm).
El valor obtenido se redondea al alza y se sobredimensiona.
t=345mm=4mm

El espesor del fondo y la cabeza toriesférica en funcion de la presion interna se obtiene de la

siguiente ecuacion.

P-L-M

t=3 s E—o0zp"

¢, (Ec.11.8.4)

Donde:

t es el espesor minimo requerido (mm).

P es la presion de disefio o presion méaxima de trabajo permitida (bar).

R es el radio interior (mm).

S es el valor del esfuerzo maximo permisible del material a la temperatura de disefio (1145.5
bar)

R es el radio interno (mm).

E es el coeficiente de soldadura (0.85).

L es la longitud del cilindro y los dos fondos (mm)

M es la relacién entre la longitud y el radio interno del fondo (1.54).
El valor obtenido se redondea al alza y se sobredimensiona.
t=29mm=3mm

El espesor del fondo y la cabeza toriesférica en funcion de la presion externa se obtiene de la

siguiente ecuacion.

L 1.67-P-L-M
T 2:-5-02-1.67-P

(Ec.11.8.5)
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El valor obtenido se redondea al alza y se sobredimensiona.

t=385mm=4mm

El grosor del fondo sera el que tenga un valor mayor de los calculados para la presion externa e
interna, en este caso el valor mayor es el correspondiente a la presion externa. Por lo tanto el
grosor del fondo sera de 4 mm.

=  Altura de la columna
Para poder calcular la altura total del reactor se necesita la altura del cabezal, para ello se
utilizan las relaciones y ecuaciones que se muestran a continuacién. Que muestran los valores
de los pardmetros de la figura 11.8.17.

Figura 11.8.17 Medidas de un cabezal toriésferico.

Di = Da (Ec.11.8.6)
r=01-Da (Ec.11.8.7)
hy =235t (Ec.11.8.8)
h, =0.1935-Da—0.455-t  (Ec.11.8.9)
h; = hy + h, (Ec.11.8.10)

Con esto, la altura del cabezal es la siguiente.

h; = 379.1 mm.
Una vez sabemos la altura de relleno, la altura del cabezal y la altura del fondo, se ha de tener en
cuenta el espacio que hay que dejar para los equipos internos, para los conductos por donde se

introducen las corrientes y para poder realizar el mantenimiento y limpieza del equipo, este
espacio suma un total de 2 m.
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Alturacp_so; = 3.155+0.38-2+2=592m=~6m (Ec.11.8.11)

=  Peso de la columna
Para el célculo del peso de la columna hay que sumar el peso de la columna vacia, que
corresponde al peso de cada uno de sus componentes (cilindro, fondo, cabezal y relleno), con el
peso del liquido en operacion.
Para poder calcular el peso en vacio se parte de la cantidad de material necesaria, que se sabe a
partir de las dimensiones de la columna y el espesor de la chapa.
Peso = Area - Grosor - Densidad (Ec.11.8.12)

Acilindro =T1" DC - L (EC 11813)

Atoriesferico = 0.842 - D¢ (Ec.11.8.14)
El peso total de la columna vacia sera la suma del peso de los componentes.

Peso columna vacia = Pejjingro + Peavezal + Prondo + Ppiatos (Ec.11.8.15)

La densidad del acero AISI 304 es de 7930 kg/m®.

Peso =m - Dc L- tcitindro * Pmaterial T 2 (0-842 ' tfondos 'pmaterial) +5- (Vplato

. pmaterial)

Peso columna vacia = 1059 Kg

El peso del liquido en operacidn se calcula a continuacion.

|4
Peso del liquido = % * Pliquido (Ec.11.8.16)

s
Veotumna = 2 - (0.0778 - D?) + 1 DZ-h (Ec.11.8.17)

La densidad del liquido es de 1009 Kg/m®.
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Peso del liquido = 7688.8 kg
Por lo tanto, ya se puede conocer el peso total de la columna CD-301.
Peso total = 8747.8 kg

Como se puede ver el peso de la columna de platos es menor que el de una columna de relleno,
para unas dimensiones similares, por lo tanto una de las caracteristicas bibliograficas se cumple

en nuestro disefio, hecho que nos indica que esta realizado de manera correcta.

= Disefio del faldon de la columna
Uno de los soportes mas frecuentes empleados en los recipientes verticales es el llamado faldéon.
El faldon debe soportar el peso de la columna. Se une a la columna por una soldadura continua
en la parte inferior y, por lo general, el tamafio requerido de esta soldadura determina el espesor
del faldon.
La altura del faldon es de 1m y el material empleado acero al carbono.
Las columnas deberan ir dotadas de una escalera cuya altura sera igual a la altura de la columna

y su anchura sera de 0.4m.

= Aislante térmico de la columna

Mediante el programa informatico Insulan que proporciona la empresa Calorcol se calcula el
espesor del aislamiento teniendo en cuenta que el material que se utiliza para aislar es lana
mineral de roca de 140 kg/m°.

La temperatura deseada de aislamiento sera de 45°C, la temperatura ambiente 20°C, la velocidad
superficial del aire 1 m/s y la temperatura de trabajo del equipo se escoge la de disefio. El
programa también requiere el material de construccion del equipo, se escoge acero inoxidable,
tanto para la superficie exterior como para la superficie desnuda.

A continuacién se muestran los valores proporcionados por el programa Insulan
correspondientes a las caracteristicas del aislamiento, el aislamiento nos proporciona dos
ventajas a la planta, la primera es de carécter operacional ya que reduce el gasto energético y
mantiene el equipo en condiciones Optimas, la segunda y no menos importante es evitar posibles

dafios fisicos como quemaduras a trabajadores de planta.
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Tabla 11.8.16. Espesor del aislamiento.

Parametro Valor
Temperatura de la superficie aislada (°C) 28.2
Espesor del aislamiento (pulg) 1.7
Eficacia del aislante (%) 97

11.8.5. Columnas extraccion
La extraccion es una operacion de transferencia de masa en la cual una solucién liquida
(alimentacion) entra en contacto con un segundo liquido, inmiscible o parcialmente miscible
(solvente) que ha sido cuidadosamente escogido para extraer preferiblemente el componente
deseado (soluto). Dos corrientes resultan de este contacto: el extracto, la fase rica en solvente y

el refinado, la fase rica en disolvente.

En la extraccion liquido—liquido la separacién de los componentes de una mezcla se basa en la
diferencia de solubilidad de cada uno respecto a un solvente en particular. Existen dos requisitos

muy importantes que deben ser cumplidos para que la extraccion sea factible:

- El soluto debe disolverse preferiblemente en el solvente (alta selectividad).
- Las fases de alimentacién y solvente deben ser sustancialmente inmiscibles (baja

miscibilidad entre el solvente y el disolvente)

Los equipos industriales de contacto continuo mas empleados para extraccion se clasifican en

dos grupos:

- Extractores simples. Una fase es dispersada en la otra a flujo en contracorriente
alcanzado por el movimiento de las dos fases bajo la influencia de la fuerza de
gravedad.

- Extractores mecanicos. La dispersion se alcanza mediante agitacion mecanica

Ejemplos de los dos grupos de observan en la tabla 11.8.2.1.
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Tabla 11.8.17.: Ejemplos de algunos equipos de extraccién liquido-liquido.

Extractor I Comentarios

Extractores Simples

Pueden ser usados cuando se requieren pocas

Columnas de rocio, platos y empacadas I etapas de equilibrio.

Extractores Mecanicos

Manejan liquidos con alta viscosidad, el sistema

Mezcladores-Decantadores :
puede ser complejo y costoso.

Maneja liquidos que contienen sélidos

Columna de platos reciprocantes (Karr) suspendidos

Tiempo de contacto corto para materiales
inestables; poco espacio requerido para su
Extractor Centrifugo instalacion; maneja materiales emulsificados;
maneja sistemas de baja diferencia de

densidades.

En la presente planta de produccion de caprolactama son necesarias tres columnas de extraccion
liquido-liquido, en las que ninguna requiere un nimero elevado de etapas de equilibrio, por lo

gue se ha optado por extractores simples. Dentro de este grupo encontramos:

- Extractor de rocio; es econémico pero sufre una considerable ineficiencia puesto que en
las torres que poseen un gran didmetro se genera un retromezclado considerable en la
fase continua. Este retromezclado reduce la fuerza impulsora disponible para la
transferencia de masa generada por la diferencia de concentraciones. También, se
aprecia una pérdida en el rompimiento y formacion de las gotas en la fase dispersa. Los
extractores de rocio generalmente no producen el equivalente a mas de una o dos etapas
de equilibrio.

- Extractores de platos perforados; en este tipo de columna las gotas de la fase dispersa se
forman directamente en las perforaciones de cada plato. La fase continua se desplaza a
contracorriente en los ‘“compartimentos” ubicados entre los platos. El contacto
interfacial entre las gotas que se elevan de la fase dispersa, y la fase continua a
contracorriente, ocurre en estos compartimentos.

- Extractor empacado; igual que el extractor de patos perforados, el extractor empacado o
columna empacada, es mas eficiente que la columna de rocio. Los elementos
empacados reducen el retromezclado en la fase continua, y promueven la transferencia
de masa rompiendo las gotas de la fase dispersa, cuando éstas hacen contacto con los
elementos del empaque. Debido a que los elementos del empaque reducen el area de
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flujo, el diametro de la columna requerido para un flujo dado sera mayor que el
necesario para una columna de rocio. Sin embargo, esta desventaja es generalmente
descartada al observarse el aumento de la eficiencia de transferencia de masa que se
obtiene en la torre empacada. Los empaques dentro de la torre pueden estar distribuidos
de forma aleatoria o estructurada.

De los tipos de equipos simples citados se opta por la columna empacada. Cuando la tasa de
flujo es relativamente baja el empaque desordenado puede ser la mejor eleccion; se suelen
emplear para separaciones sencillas y para sistemas con diferencias de densidad relativamente
grandes (Ap > 150 kg/m®). En la presente planta, tratamos con tasas de flujo altas y, por lo tanto,
el empaque estructurado es preferible.

El empaque seleccionado para las columnas de relleno es el elemento de mezclado estatico
Sulzer SMVP (Figura 11.8.2.1), que se utiliza exitosamente para resolver problemas de
separacion en diferentes sectores industriales, entre ellos, en la extraccion de caprolactama con
tolueno o benceno. Este favorece la formacion de gotas de la fase dispersa y promueve el
mezclado radial. Su estructura ordenada permite alcanzar una caida de presion minima por etapa
tedrica, lo que es muy beneficioso en procesos de separacion que consumen elevadas cantidades
de energia. Ademas, la fuerza impulsora, es decir, el gradiente de concentraciones, se mantiene
elevada a lo largo de toda la unidad, lo que permite disponer de un equipo con alta eficiencia de
separacion.

EL empaque Sulzer SMVP permite alcanzar altas capacidades maximas, es adecuado para
sistemas con pequefias diferencia de densidades, es econdmico y presenta un amplio rango de

operacion.

Figura 11.8.18.: Mezclador estatico estructurado Sulzer SMVP.



PRODUCCION DE CAPROLACTAMA

En el interior de la columna se destaca el empleo de platos de flujo dual, que son piezas
metalicas planas circulares que presentan una serie de perforaciones circulares, y se encargan de

redistribuir el flujo dentro de la torre, evitando la formacion de canales en el empaque.

= Seleccion del solvente

En el procedimiento de seleccién de un solvente adecuado para un proceso de extraccion
liquido-liquido se deben considerar varios factores. El solvente debe tener una selectividad
favorable para obtener una buena separacién y una alta capacidad con el fin de reducir la
cantidad de disolvente requerida. Ademas el solvente debe ser preferiblemente quimicamente
estable, de baja toxicidad, no corrosivo, barato, facilmente recuperable a partir del extracto y la
pérdida de disolvente en la fase de refinado debe ser tan pequefio como sea posible.

Los solventes propuestos en la bibliografia para la extraccion de caprolactama incluyen
compuestos aromaticos y sus derivados, alcoholes, éteres e hidrocarburos clorados.

La solubilidad de un soluto es la primera indicacion de la capacidad de extraccion de un
solvente y muestra si existe una interaccion solvente-soluto favorable. La solubilidad de la
caprolactama en funcion de la temperatura para varios solventes propuestos se muestra en la
figura 11.8.2.2.
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Figure 1.6. Solubility of caprolactam. wepr. as function of temperature, /K, for various solvents: B, benzene:™
Si 2 . 2
. toluene:™ @. cyclohexane:” A, cyclohexanone:” V. water.”

Figura 11.8.19.: Solubilidad de la caprolactama, Wc¢p,_ en funcién de la temperatura, para varios

solventes.
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La figura 11.8.2.2 muestra que la solubilidad de la caprolactama en el agua es la mas alta,
mientras que es parecida para el benceno, el tolueno y la ciclohexanona, y la méas baja es para el
ciclohexano. Por lo tanto se espera que la interaccion de caprolactama con agua sea fuerte,
moderada con el benceno, el tolueno y la ciclohexanona, y débil con ciclohexano.

En los procesos de extraccion comerciales se aplica normalmente benceno como solvente,
seguido del tolueno y los hidrocarburos clorados.

Debido a la creciente conciencia de los efectos negativos de benceno en la salud y medio
ambiente, y la estricta legislacion que resulta en el uso del benceno, el tolueno se ha convertido
en una importante alternativa como solvente.

En la presente planta se opta por el uso del tolueno como solvente para la extraccion.

= Disefio de la columna empacada de extraccién liquido-liquido
La velocidad de flujo esta directamente relacionada con el caudal y con el area de la seccion
transversal. Con las siguientes ecuaciones se determinaran el area transversal y posteriormente
el didmetro de la columna de relleno. Para hallar el area transversal de la columna se determina
un valor de velocidad del fluido en el rango de velocidades tipicas de la fase dispersa en

columnas de relleno de 15-30 m/h.
A = Q E
= (Ec.11.8.2.1)

D= -4 (Ec11822)

Donde:

A= érea de la seccion trasversal (m)

Q= Caudal volumétrico total en la columna (m*/s)
V= velocidad de flujo a través de la columna (m/s)

D =didmetro de la columna (m)

A continuacion se debe determinar la altura de la columna que se necesita para llevar a cabo la
separacion especifica. EI método a emplear es el que involucra el célculo de la altura
equivalente a una etapa ideal (plato tedrico), conocido por las siglas HETP. Empleando la

ecuacion:
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Zr=HETP x NET (Ec. 11.8.2.3)

Se conoce a NET como el nimero de etapas tedricas de la torre necesarias para alcanzar la
concentracion de soluto deseada en la corriente de refinado. Dicho valor serd determinado
mediante el simulador HYSYS.

En ausencia de datos se puede aproximar HETP igual al diametro de la columna (Ludwig, E. E.,
Applied process design for chemical and petrochemical plants. 2 ed. Gulf Pub. Co. Vol.2.
Houston, 1979) para columnas con menos de 5 etapas de equilibrio. Para columnas con mas de
5 etapas de equilibrio se opta por un valor de HETP en un rango de valores tipicos de 0.75-1.2

m.

11.8.6. Disefio de la columna E-201
En la columna E-201 el solvente a emplear es el tolueno, que debe recuperar la ciclohexanona
oxima de la fase inorgénica acuosa. El extracto, conformado por tolueno y ciclohexanona
oxima, se devuelve al reactor de oximacion. El refinado, corresponde a la solucién acuosa
inorganica libre de ciclohexanona oxima. En la tabla 11.8.2.2 se presenta la composicion de
cada una de las corrientes. La separacion ha sido determinada mediante el simulador HYSYS, y

requiere 5 etapas de equilibrio.

Tabla 11.8.18.: Composiciones de las corrientes de entrada y salida del la columna de extraccion E-201

en el estado estacionario.

Flujo masico (kg/h)

Alimentacion

Solvente

Extracto

Refinado

Fosfato de hidroxilamina 98,27 98,27
Nitrato amonico 1200,65 - - 1200,65
Acido fosfdrico 7055,28 - - 7055,28
Fosfato de amonio 6901,56 - - 6901,56
Agua 13764,67 514,04 - 14278,71
Tolueno 13,08 25978,62 25991,7 -
Ciclohexanona oxima 83,25 - 83,25 -

Con las ecuaciones 11.8.2.1 y 11.8.2.2 se calcula el area de la seccion transversal y el diametro
de la columna. El caudal volumétrico, Q, es la suma del caudal de solvente y de alimentacién.
El valor de velocidad del liguido de la columna seleccionado en el rango de valores tipicos es de
20m /s.
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0.0138 m3/s
A =085 o e
0.0055m/s

D = E 2.484m? =1.8m

A continuacion, se calcula la altura de la columna mediante la ecuacion 11.8.2.3 con el nimero

de etapas de equilibro necesarias (5 etapas) y la altura equivalente a una etapa tedrica (1.8 m).

Zr=18mx5=89m

= Disefio mecanico
El disefio mecéanico se basa en el codigo ASME (American Society of Mechanical Engineers),

seccion VI, division I.

- Material de construccién
El material elegido es el AlISI 304; presenta una buena resistencia a la corrosion, facilidad de

maquinado, excelente formabilidad, y alta resistencia con bajo peso.

- Presion de disefio
La presion de operacion del disefiador, Po, es de 0.2 atmosfera (101325 Pa). La presion de

disefio, P, se calcula segln la ecuacién 11.0.3
P =11 x0.2 =0.22 atm
- Temperatura de disefio
La temperatura de disefio se calcula en base a la maxima temperatura alcanzada en la columna.

En este caso es de 75° C. Se calcula la temperatura de disefio segun la ecuacion 11.0.4.

T=75+20=95°C
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- Calculo del espesor
El espesor de la pared del cuerpo cilindrico del recipiente se calculara dada la ecuacion 11.0.5.

PR
T SE-06P

+ ¢, (Ec.11.05)

Donde, t:espesor de la pared (m)
P: presion de disefio (22291.5 Pa)
S: limite eléstico del material de disefio a la temperatura deseada segin la Tabla 11.0.1
(145-10° N/m?)
E: eficiencia de soldadura (0.85)
C, = tolerancia a la corrosion (0.003m)
R = radio interno del cilindro (0.89 m)

Por lo tanto, el espesor calculado para el cuerpo cilindrico es de 4 mm. El espesor de los

cabezales toriesféricos en los extremos se calcula segun la ecuacion 11.0.6.

PLM
teabezal = SSE—02P + C,+C, (EC. 11.0.6)

Donde, t capezai= €Spesor minimo del cabezal (m)
P = presion interna de disefio (22291.5 Pa)
L= radio esférico interior (1.787 m)
M= relacion r/L (1.54)
S = esfuerzo méximo admisible (145-10° Pa)
C, = Sobreespesor por corrosion (0.003 m)
C, = Tolerancia a la corrosion (+10%)
E = Eficiencia de soldadura (0.85)

Operando la ecuacion 11.0.6 se obtiene un espesor para los extremos toriesféricos de 4 mm.

= Peso del equipo vacio
El peso de la columna E-201 vacia resulta de la suma del peso de la parte cilindrica (ecuacion
11.0.7) y el peso de los extremos toriesféricos (ecuaciéon 11.0.8), teniendo en cuenta el espesor
calculado para el equipo Yy la densidad del material de construccién elegido. La densidad del
acero inoxidable AISI 304 es de 7800 kg/m®.
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D.\%  (Di\?
Mcilindro = nLcil. ((?) - (?) )pmaterial (EC-11-0-7)

Donde, L= longitud del cilindro (8.9 m)
D;= didmetro interior del cilindro (1.778 m)

D= diametro exterior del cilindro ( D; + 2-espesor = 1.787 )
Meapezar = ((0.08089D,%) - (0.08089D;%)) pmateriar (Ec. 11.0.8)

Donde, D= diametro interior (1.778 m)

D= diametro exterior (D; + 2-espesor = 1.787 m)
Operando dichas ecuaciones se obtiene que;

MciLinoro = 1553.5
MexTremos = 96.3 kg

Resultando un peso total del equipo vacio de 1649.8 kg.

= Peso del equipo en operacién
El peso de la columna E-201 en operacidn se obtiene afiadiendo al peso del equipo vacio el peso
que corresponde a la mezcla. La densidad de la mezcla es 935 kg/ m®. Se calcula el peso del

equipo en operacién mediante la ecuacién 11.0.9.
Mop. = Mequip. + (Viig. Puiq.) (Ec. 11.0.9)

El peso de la mezcla liquida en la columna es de 10451.4 kg, por lo que resulta una peso del

equipo en operacion de 22307.1 kg.

= Aislamiento
Para aislar el equipo se utiliza la Lana Mineral de Roca, ya que es un producto versatil y
extremadamente Util, posee una excelente calidad y eficiencia. La Lana Mineral de Roca
presenta las siguientes ventajas:
- Es Incombustible-ignifugo- y resistente al fuego.
- Altadensidad (2 a 16 Ib/pie3)
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- Excelente eficiencia térmica (bajo K)

- Excepcionales propiedades acusticas

- Gran capacidad para soportar picos de temperatura

- No corrosiva (Contenido de cloruros maximo de 1.46 p.p.m)

- Resistente a la humedad

- Resistente a la compresion

- Amigable con el medio ambiente (PH Neutro, no contiene CFC ni HCFC)

- Fécil de manejar, ajustar e instalar

Para determinar el aislante necesario se utiliza el simulador Insulan facilitado por la empresa
Calorcol. Se introducen los datos de temperatura del reactor, temperatura exterior, velocidad del
aire (1 m/s) y material. Ademas, de entre las diferentes posibilidades de densidad de la lana de

roca se escogié 140 kg/m®.

11.8.7. Disefio de la columna E-301
En la columna E-301, el sistema esta formado por agua, caprolactama, sulfato de amonio y
tolueno. La corriente de alimentacion estd conformada por caprolactama y un pequefio
porcentaje de sulfato de amonio disuelto en agua. El solvente a emplear es el tolueno, que es
recuperado en la extraccion de la columna E-302 como refinado y recirculado. Se obtiene dos
corrientes producto: el extracto, conformado por caprolactama, tolueno y una pequefia cantidad
de agua, y el refinado, compuesto por agua, sulfato de amonio y cantidades pequefias de
solvente y de soluto no extraido. En la tabla 11.8.2.3 se presenta la composicion de cada una de
las corrientes. La separacion ha sido determinada mediante el simulador HYSYS, y requiere 12

etapas de equilibrio.

Tabla 11.8.19.: Composiciones de las corrientes de entrada y salida del la columna de extraccién E-301

en el estado estacionario.

Flujo masico (kg/h)
Alimentacién Solvente Extracto Refinado
Agua 0,1325 2661,7
Caprolactama \ 6480,9 54
Sulfato de amonio - 117,7

Tolueno 98497,1 2,8
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Siguiendo el mismo procedimiento, se usan las ecuaciones 11.8.2.1 y 11.8.2.2 para calcular el
area de la seccion transversal y el didmetro de la columna. El caudal volumétrico, Q, es la suma
del caudal de solvente y de alimentacion. El valor de velocidad del liquido de la columna
seleccionado en el rango de valores tipicos es de 20 m /s.

_0.0341m3/s
~0.0055m/s

D = /% 6.13m2 =2.8m

A continuacion, se calcula la altura de la columna mediante la ecuacién 11.8.2.3 con el nimero

=6.13 m2

de etapas de equilibro necesarias (12 etapas) y la altura equivalente a una etapa teérica (1.2 m).

Zr=12mx12=145m

= Disefio mecénico
El disefio mecénico se basa en el codigo ASME (American Society of Mechanical Engineers),

seccion VI, division |.

- Material de construccion
El material elegido es el AlISI 304, dadas sus excelentes propiedades para el conformado y el

soldado, y su excelente resistencia a la corrosion.
- Presion de disefio
La presion de operacion del disefiador, Po, es de 0.1 atm (101325 Pa). La presion de disefio, P,
se calcula segun la ecuacion 11.0.3.
P= 11 x0.1 =0.11 atm
- Temperatura de disefio
La temperatura de disefio se calcula en base a la maxima temperatura alcanzada en la columna.

En este caso es de 95° C. Se calcula la temperatura de disefio segun la ecuacion 11.0.4.

T=95+20=115°C
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- Calculo del espesor

El espesor de la pared del cuerpo cilindrico del recipiente se calculara dada la ecuacion 11.0.5.

PR
T SE-06P

+ ¢, (Ec.11.05)

Donde, t : espesor de la pared (m)
P: presion de disefio (11145.75 Pa)
S: limite eléstico del material de disefio a la temperatura deseada segun la Tabla 11.0.1
(145-10° N/m?)
E: eficiencia de soldadura (0.85)
C, = tolerancia a la corrosion (0.003m)
R = radio interno del cilindro (1.397 m)

Por lo tanto, el espesor calculado para el cuerpo cilindrico es de 4 mm. El espesor de los
cabezales toriesféricos en los extremos se calcula segun la ecuacion 11.0.6.

PLM
teabezal = SSE—02P + C,+C, (EC. 11.0.6)

Donde, t capezai= €Spesor minimo del cabezal (m)
P = presion interna de disefio (11145.75 Pa)
L= radio esférico interior (2.7994 m)
M= relacion r/L (1.54)
S = esfuerzo méximo admisible (145-10° Pa)
C, = Sobreespesor por corrosion ( 0.003 m)
C, = Tolerancia a la corrosion (+10%)
E = Eficiencia de soldadura (0.85)

Operando la ecuacion 11.0.6 se obtiene un espesor para los extremos toriesféricos de 4 mm.

= Peso del equipo vacio
El peso de la columna E-301 vacia resulta de la suma del peso de la parte cilindrica (ecuacion
11.0.7) y el peso de los extremos toriesféricos (ecuacion 11.0.8), teniendo en cuenta el espesor
calculado para el equipo y la densidad del material de construccion elegido. La densidad del
acero inoxidable AISI 304 es de 7800 kg/m®.
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D.\%  (Di\?
Mcilindro = nLcil. ((?) - (?) )pmaterial (EC-11-0-7)

Donde, L= longitud del cilindro (14.5 m)
D;= didmetro interior del cilindro (2.795 m)

D= diametro exterior del cilindro ( D; + 2-espesor = 2.803 m)
Meapezar = ((0.08089D,%) - (0.08089D;%)) pmateriar (Ec. 11.0.8)

Donde, D= diametro interior (2.785 m)

D= diametro exterior (D; + 2-espesor = 2.803 m)
Operando dichas ecuaciones se obtiene que;

MCILINDRO = 39492 kg
Mextremos = 237.3 kg

Resultando un peso total del equipo vacio de 4186.6 kg.

= Peso del equipo en operacién
El peso de la columna E-301 en operacion se obtiene afiadiendo al peso del equipo vacio el peso
que corresponde a la mezcla. La densidad de la mezcla es 944.75 kg/ m°. Se calcula el peso del

equipo en operacién mediante la ecuacién 11.0.9.
Mop. = Mequip. + (Viig. Puiq.) (Ec. 11.0.9)

El peso de la mezcla liquida en la columna es de 83452.5 kg , por lo que resulta una peso del

equipo en operacion de 87639 kg.

= Aislamiento
Para aislar el equipo se utiliza la Lana Mineral de Roca, ya que es un producto versatil y
extremadamente Util, posee una excelente calidad y eficiencia.
Para determinar el aislante necesario se utiliza el simulador Insulan facilitado por la empresa

Calorcol. Se introducen los datos de temperatura del reactor, temperatura exterior, velocidad del
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aire (1 m/s) y material. Ademas, de entre las diferentes posibilidades de densidad de la lana de

roca se escogio 140 kg/m®.

11.8.8. Disefio de la columna E-302

En la columna E-302, el sistema esta formado por agua, caprolactama Yy tolueno. La corriente
de alimentacion esta formada por caprolactama, tolueno y una pequefia cantidad de agua. El
solvente a emplear es agua, que es recuperada en la en la columna de destilacion CD-301 y
recirculada. El extracto esta formado por caprolactama, agua y una pequefia cantidad de tolueno,
y el refinado, se compone mayoritariamente por tolueno, y es recirculado a la columna E-201.
En la tabla 11.8.2.4 se presenta la composicién de cada una de las corrientes. La separacion ha
sido determinada mediante el simulador HYSYS, y requiere 4 etapas de equilibrio.

Tabla 11.8.20.: Composiciones de las corrientes de entrada y salida del la columna de extraccién E-302
en el estado estacionario.

Flujo masico (kg/h)

Alimentacion  Solvente \ Extracto \ Refinado
Agua 24600,1
Caprolactama 6480,9 0,0009 6480,2 0,65
Tolueno 98497 12,4 12,4 98497

Con las ecuaciones 11.8.2.1 y 11.8.2.2 se calcula el area de la seccion transversal y el didmetro
de la columna. El caudal volumétrico, Q, es la suma del caudal de solvente y de alimentacion.
El valor de velocidad del liquido de la columna seleccionado en el rango de valores tipicos es
de 20 m /s.

_0.036m3/s
©0.0055m/s

D = /% 6.49m2=28m

=6.49 m2

A continuacion, se calcula la altura de la columna mediante la ecuacién 11.8.2.3 con el nimero

de etapas de equilibro necesarias (4 etapas) y la altura equivalente a una etapa teérica (2.8 m).
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Zr=28mx4=115m

= Disefio mecénico
El disefio mecénico se basa en el codigo ASME (American Society of Mechanical Engineers),

seccion VI1II, division I.

- Material de construccion
El material elegido es el AISI 304, uno de los aceros inoxidables mas versatiles y uno de los

mas usados de la serie 300 por sus excelentes propiedades.

- Presion de disefio
La presion de operacion del disefiador, Po, es de 0.1 atm (101325 Pa). La presion de disefio, P,

se calcula segun la ecuacién 11.0.3.

P= 1.1 x0.1 =0.11 atm

- Temperatura de disefio
La temperatura de disefio se calcula en base a la maxima temperatura alcanzada en la columna.

En este caso es de 45° C. Se calcula la temperatura de disefio segun la ecuacion 11.0.4.

T=45+20 =65°C

- Calculo del espesor
El espesor de la pared del cuerpo cilindrico del recipiente se calculara dada la ecuacion 11.0.5.

_ PR
T SE-06P

+ ¢  (Ec.11.05)

Donde , t : espesor de la pared (m)
P: presion de disefio (11145.75 Pa)
S: limite eléstico del material de disefio a la temperatura deseada segun la Tabla 11.0.1
(145-10° N/m?)
E: eficiencia de soldadura (0.85)
C, = tolerancia a la corrosién (0.003m)
R = radio interno del cilindro (1.436 m)
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Por lo tanto, el espesor calculado para el cuerpo cilindrico es de 4 mm. El espesor de los
cabezales toriesféricos en los extremos se calcula segun la ecuacion 11.0.6.

PLM
tcabezal = J5p02p T C,+C; (Ec. 11.0.6)

Donde, t capezai= €Spesor minimo del cabezal (m)
P = presidn interna de disefio (11145.75 Pa)
L= radio esférico interior (2.877 m)
M= relacion r/L (1.54)
S = esfuerzo maximo admisible (145-10° Pa)
C, = Sobreespesor por corrosion (0.003 m)
C, = Tolerancia a la corrosién (+10%)
E = Eficiencia de soldadura (0.85)

Operando la ecuacion 11.0.6 se obtiene un espesor para los extremos toriesféricos de 4 mm.

= Peso del equipo vacio
El peso de la columna E-302 vacia resulta de la suma del peso de la parte cilindrica (ecuacion
11.0.7) vy el peso de los extremos toriesféricos (ecuacion 11.0.8), teniendo en cuenta el espesor
calculado para el equipo y la densidad del material de construccién elegido. La densidad del
acero inoxidable AISI 304 es de 7800 kg/m°.

D;

De 2 2
M jjingro = Tleis, ((7) - (?) )pmaterial (Ec.11.0.7)

Donde, L= longitud del cilindro (11.5 m)
D;= diametro interior del cilindro (2.873 m)

D.= didmetro exterior del cilindro ( D; + 2-espesor = 2.881 m))
Meapesar = ((0.08089D,%) — (0.08089D;%) ) prmateriar (Ec. 11.0.8)

Donde, D= diametro interior (2.873 m)

D= diametro exterior (D; + 2-espesor = 2.881 m)
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Operando dichas ecuaciones se obtiene que;

MCILINDRO = 32388 kg
Mextremos = 250.65 kg

Resultando un peso total del equipo vacio de 3489.42 kg.

= Peso del equipo en operacion
El peso de la columna E-302 en operacion se obtiene afiadiendo al peso del equipo vacio el peso
que corresponde a la mezcla. La densidad de la mezcla es 935 kg/ m®. Se calcula el peso del

equipo en operacién mediante la ecuacién 11.0.9.
Mop. = Mequip. + (Viig. Puiq.) (Ec. 11.0.9)

El peso de la mezcla liquida en la columna es de 69612.75 kg, por lo que resulta una peso del

equipo en operacién de 73102.2 kg.

= Aislamiento
Para aislar el equipo se utiliza la Lana Mineral de Roca, ya que es un producto versatil y
extremadamente Util, posee una excelente calidad y eficiencia.
Para determinar el aislante necesario se utiliza el simulador Insulan facilitado por la empresa
Calorcol. Se introducen los datos de temperatura del reactor, temperatura exterior, velocidad del
aire (1 m/s) y material. Ademas, de entre las diferentes posibilidades de densidad de la lana de

roca se escogio 140 kg/m®.
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11.9. Cristalizacion

El subproducto de la sintesis de caprolactama es el sulfato de amonio. El proceso mejor
establecido para la recuperacion del sulfato de amonio cristalino es la cristalizacion por
evaporacion de multiple efecto.

Es muy importante recuperar el sulfato de amonio producido como subproducto durante el
proceso, ya gue se obtiene en mayor cantidad que el producto deseado. Si se logra realiza una
buena gestién de este subproducto se puede mejorar el beneficio econdmico ya que este se
comercializa como fertilizante.

En este proceso todo el sulfato de amonio se produce en la etapa de transformacion de
Beckmann, produciendo 1.8 Tn de sulfato de amonio por Tn de caprolactama.

La corriente a tratar es la corriente 261, una corriente diluida de sulfato de amonio en agua y
trazas de caprolactama. El objetivo de esta operacion es obtener el sulfato de amonio soélido. Se
utilizarén cristalizadores para la evaporacion de la solucion de sulfato de amonio.

La cristalizacion es una operacion de transferencia de materia en la que se produce la formacion
de un sélido (cristal o precipitado) a partir de una fase homogénea (soluto en disolucién). Los

tipos basicos de cristalizacion desde soluciones son los que se muestran en la Tabla.11.9.1.

Tabla.11.9.1. Tipos basicos de cristalizacion desde soluciones.

Tipo de Cristalizacion Sobresaturacion producida por:
Cristalizacion por enfriamiento Reduccion de temperatura
Cristalizacion por evaporacion Evaporacion de disolvente
Cristalizacion por reaccion Reaccion quimica

Cristalizacion por salting-out Adicion de otra sustancia
Cristalizacion al vacio Flashing y evaporacién

Métodos combinados Combinacioén de métodos anteriores

En la Tabla.11.9.2. se muestran los datos de solubilidad del sulfato de amonio (Perry Table 2-
122, page2-126).
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Tabla.11.9.2. Solubilidad del sulfato de amonio en agua.

T[°C] ‘ g (NH,),50./100gH,0

0 70.6

10 73.0

20 75.4

30 78.0

40 81.0

60 88.0

80 95.3
100 103.3

Como se puede observar en la Tabla.11.9.2. la solubilidad del sulfato de amonio no varia mucho
frente a la temperatura. Esta dependencia se observa mejor en la representacion grafica de
solubilidades de diferentes sales en agua, Figura.11.9.1. Cuando el coeficiente de solubilidad
dC/ 4T € muy pequefio, como en este caso en particular, donde la solubilidad no se ve afectada
por la temperatura, la cristalizacion no se puede realizar por enfriamiento. La cristalizacion solo
se ve afectada por la evaporacion. EI método para crear la sobresaturacion en la solucion, y asi

poder obtener sulfato de amonio solido, serd realizando la evaporacién del disolvente de la

solucion.
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Figura.11.9.1. Curvas de solubilidad en agua.

Los cristales de sulfato de amonio se forman haciendo circular el licor de sulfato de amonio a
través de un evaporador de agua, que espesa la solucion. Los cristales de sulfato de amonio se
separan del licor en una centrifuga. El licor saturado se devuelve a la corriente de sulfato de
amonio diluido del evaporador.

En la Figura.11.9.2. se muestra un diagrama de un proceso tipico de produccion de sulfato de
amonio como subproducto de la caprolactama. A lo largo de este apartado se explicara este

diagrama en mas detalle.
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Figura.11.9.2. Diagrama tipico del proceso de sulfato de amonio.

Cristalizador

Los cristalizadores se clasifican segun dos caracteristicas:

1. Clasificacion segun el método de creacion de la sobresaturacion.

2. Clasificacion segln el método de suspension de los cristales en crecimiento.

Como se ha explicado en la introduccion en este caso la sobresaturacion se crea por

evaporacion. Se circulara la disolucion saturada para la produccion de cristales mas pequefios y

uniformes. Este tipo de cristalizador se denomina cristalizador Oslo (Krystal).

En los cristalizadores con licor circulante solamente el licor esta circulando, con la masa de

cristales creciendo estaticamente. La sobresaturacion es impartida al licor en una parte del

equipo; entonces el licor se hace circular a otra parte del cristalizador donde este incrementa su

sobresaturacion hasta el crecimiento de los cristales, y entonces es recirculado otra vez. En la

Figura.11.9.3. se muestra un cristalizador Oslo por evaporacion (Perry’s, paginal 8-54).
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Figura.11.9.3. Cristalizador Oslo por evaporacion.

El evaporador se calentara con vapor de agua, aprovechando de esta manera el calor generado
en la transformacion de Beckmann. El vapor de agua utilizado en el evaporador condensara
sobre los tubos metalicos. Se recomienda que el vapor sea de baja presion, inferior a 3 atm
absolutas. Una buena préctica seria realizar un vacio moderado, de hasta 0.05 atm absolutas
para reducir la temperatura de ebullicion del liquido y aumentar la diferencia de temperatura
entre el vapor condensante y el liquido de ebullicion y, por tanto, aumentar la velocidad de
transmision de calor en el evaporador.

Si se utiliza un evaporador de efecto simple, en el cual el vapor procedente del liquido en
ebullicion se condensa y se desecha, se utiliza ineficazmente el vapor. En un evaporador de
efecto simple se requieren de 1 a 1.3 kg de vapor para evaporar 1 kg de agua de la disolucién. El
método general para aumentar la evaporacion por kilogramo de vapor de agua utilizando una
serie de evaporadores entre el suministro de vapor vivo y el condensador es la evaporacion en
efecto multiple. Con evaporadores de efecto multiple se aprovecha el vapor que sale a alta

temperatura realizando una concentracion progresiva de la disolucién, utilizando en la etapa
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siguiente el vapor condensado. Por esta razén los evaporadores de efecto maltiple son equipos

energéticamente muy eficientes.

Vapor Ty Vapor T Vapor Tj to vacuum
= - pe————r———————

& x [ - oy : $ z condenser
Feed, TI :
—— %

1

e ———
Steam, Tw } ¥

condensate

concentrate _ ‘concentrate concenatrared
from first from second product
effect effect

FIGURE 8.2-3. Simplified dingram of forward-feed triple-effect evaporator.
Figura.11.9.4. Diagrama simplificado de evaporador de triple efecto.
Figura.11.9.4. se puede observar un diagrama simplificado de un evaporador de triple efecto y

en la Figura.11.9.5. se puede observar una imagen real de una instalacion de un cristalizador

evaporativo de 3efectos.

Figura.11.9.5. Cristalizador evaporativo de triple efecto.
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= Célculo del vapor necesario

Durante el célculo del evaporador se usaré la nomenclatura de las corrientes especificada en la
Figura.11.9.4.
Considerando un evaporador de triple efecto se pueden escribir siete ecuaciones: un balance de
entalpia para cada efecto, una ecuacion de capacidad para cada efecto y la evaporacion total,
que es conocida, o bien la diferencia entre los flujos de las disoluciones concentrada y diluida.
Consideraciones de célculo:

- Se considera que no hay pérdidas, T; = Ty, ;

- Superficie de calentamiento en cada efecto es la misma, A;1=A,=As;=A,

- Elevacion del punto de ebullicién despreciable.

Suma vapor generado: V=x+y+z (Ec.119.1)
Balance global: 1=L+V (Ec.11.9.2))
Balance (NH,),SO, : 1x; =Lxq (Ec.11.9.3))

Balance de energia por efectos:

Efecto 1: WAy = 1Ci(Ty — Ty + XA, (Ec.11.9.4)
Efecto 2: Ay + (1= x)Cpy (Ty — Ty) = ¥ (Ec.11.9.5.)

Se considera que en los tres efectos se transfiere la misma cantidad de calor:

q1 = q2 = Q3 (11.9.7)

UlAlATl = UZAZATZ = U3A3AT3 (E01198)

AT, _ AT, _ ATy _ AT;+AT,+AT, Ty —-Ts (E
ATy _ AT, _ ATy _ _ c.11.9.9))
Yo, Yu,  Yus MutYutu, Yot oyt

WA, = U;A[AT, — A, = levszvl (Ec.11.9.10.)
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X}Ll = U2A2AT2 — AZ = X}\l (ECllgll)
U,AT,
YA, = UsAsATy — Ag = 222 (Ec.11.9.12.)
U5AT,
A, = atttds (Ec.11.9.13.)

3

Las incognitas a resolver de estas ecuaciones son siete: (1) el flujo de vapor vivo que entra en el
primer efecto, (2) a (4) la velocidad de flujo desde cada efecto, (5) la temperatura de ebullicién
en el primer efecto, (6) la temperatura de ebullicién en el segundo efecto, y (7) la superficie de
calefaccion por efecto.

El vapor utilizado para realizar la evaporacion es vapor a presion moderada, 2 bar, y una
temperatura de T,=120°C. Los coeficientes globales estimados de cada efecto son
U,=2700kcal/m*h°C, U,=1700kcal/m*h°C i, Us=975kcal/m*h°C. En el tercer efecto la presion y
temperatura son P;=0.16bar y T3=55°C.

La corriente de alimentacion, I, corresponde al corriente de proceso 261. El corriente total a
tratar es de 35916.25 kg/h, del cual 24192.58kg/h son agua, 11658.17kg/h sulfato de amonio y

65.50kg/h de caprolactama como impureza.

| = 35916.25kg/h

x; = 0.324

T, = 70°C

El objetivo de la cristalizacion serd obtener una corriente al 80% en sulfato de amonio. Se
considera mejor evaporar hasta el 80% y no hasta el 100% para no tener problemas de
solidificacion. Posteriormente mediante la filtracion y el secado se acabara de eliminar el agua
restante y las impurezas. La caprolactama que esta presente como impurezas de la corriente de
sulfato de amonio se devolvera al tanque de neutralizacion. En el sulfato de amonio tendrd muy
poca presencia o nula de caprolactama ya que la cristalizacion es un proceso con un factor de
separacion elevado. En el proceso de formacion de cristales no se incorpora impurezas dentro de

los cristales.
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Para la obtencidn de las 7 incOgnitas anteriormente mencionadas se realiza un método iterativo
ya que la resolucion simultanea de todas las ecuaciones resulta tediosa. EI método de calculo

iterativo es el siguiente:

1. Sesupone ;=0,=q3 (Ec.11.9.7.), se calcula T, y T, (Ec.11.9.9.)

2. De los balances Ec.11.9.1 hasta Ec.11.9.6. se calculan los valores de w, X, y, z.

3. Se calcula la superficie de calefaccion que se requiere en cada efecto A;, Ay y Az
(Ec.11.9.10-12)

4. Si las areas de calefaccion asi encontradas no son aproximadamente iguales, se calcula
el valor medio de las areas An y se recalculan AT,’, AT,’, ATs’. Se estiman nuevos
valores para las temperaturas de ebullicion T,” T,” y se repiten las partes 2 y 3 hasta que

las superficies de calefaccion sean iguales.

Para facilitar el calculo iterativo y obtener una ecuacién que relacione las calores latentes del
vapor de agua saturado con la temperatura, Ay; , se ha realizado una regresion lineal de los
valores de las calores latentes a diferentes temperaturas bibliograficas (Apéndice 8 Mc. Cabe,
pagina 1075). Estos datos se muestran en la Tabla.11.9.3.

Tabla.11.9.3. Calor latente del vapor de agua saturado.

T;°C At kcal/kg

0 595.4 40 574.2 125 522.1
2 594.4 42 573.1 130 518.6
4 593.3 44 571.9 135 515.1
6 592.3 46 570.8 140 5115
8 591.2 48 569.6 145 507.8
10 590.2 50 568.4 150 504.1
12 589.1 55 565.6 155 500.3
14 588.1 60 562.8 160 496.5
16 587.0 65 559.9 165 492.6
18 585.9 70 556.9 170 488.7
20 584.9 75 554.0 175 484.7
22 583.9 80 551.1 180 480.6
24 582.8 85 548.1 185 476.6
26 581.8 90 544.9 190 472.3
28 580.7 95 541.9 195 468.1
30 579.6 100 538.7 200 463.8
32 578.6 105 535.6 205 459.4
34 577.4 110 532.3 210 455.0
36 576.4 115 528.9 215 450.6
38 575.3 120 525.6 220 446.0
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La regresion lineal de los datos de la Tabla.11.9.3. corresponde a la ecuacion Ec.11.9.14.
Ari = —0.6597 T; + 600.17 (Ec11.9.14.)
R? = 0.9941

Siguiendo el proceso iterativo Figura.11.9.5. y realizando la resolucion del sistema lineal de
cuatro ecuaciones Ec.11.9.1., Ec.11.9.4., Ec.11.9.5. y Ec.11.9.6, con cuatro incégnitas (X, Y, z,
w). La resolucién se realiza como solucion algebraica de un sistema de ecuaciones no
homogéneo x = A~1b, con el software Matlab.

En la Tabla.11.9.4. se muestran los valores de las temperaturas de cada efecto, el calor latente
de estas temperaturas y el incremento de temperatura entre el intercambiador y el cristalizador.

Tabla.11.9.4. Temperaturas, incremento de temperatura y calor

latente para cada efecto

Efecto 1 Efecto 2 Efecto 3

T;°C 83.8

AT;°C 16.1 20.1 28.5

i (Keal/kg) 531.6 5.44.9 563.7

Con los datos de la Tabla.11.9.4. se soluciona el sistema x=Ab, Ec.11.9.15, obteniendo los

valores de vapor consumido w y el vapor generado V, representados en la Tabla.11.9.5.

x A, 0 0 Ay \ /UTy = T)
y ATl - (Tl —T3) _ATZ 0 0 (T, = T2) (EC.11.9.15.)
z _(Tz - T3) ATZ - (Tz - T3) _/1T3 0 —l(T2 - T3)
w 1 1 10 4
A=[-531.626144 0 0 521.006
511.542347 -544.875425 0 0
-28.4784217 516.397003 -563.662639 0
1 1 1 0]

b=[1217616.75
721334.678
-1022838.11
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21370.1688]

La resolucién de este sistema se realiza con el operador \ de Matlab: x=A\b.

Tabla.11.9.5. Caudales méasicos de vapor.

x (kg/h) 8038
y (kg/h) 6223
z (kg/h) 7109
w (kg/h) 10539
V (kg/h) 21370

Resolviendo las ecuaciones Ec.11.9.10.-13. se obtiene la superficie de calentamiento en cada

efecto:

A, = 124.5m?
Una de las razones por las cuales se escoge un sistema de evaporacion de multiple efecto es por
la economia del sistema E, que se estable como la relacion de vapor producido por vapor

consumido. En la Tabla.11.9.5. se muestra la economia de cada efecto y la global.

Tabla.11.9.6. Economia de cada efecto y global del sistema.

E; 0.76
E, 0.77
= 1.14
Eglobal 2.03

Como se puede observar en los resultados, Tabla.11.9.5., en cada efecto se tiene una economia
menor a 1 o proxima, pero en global la economia tiene un valor de 2. Esto significa que por
cada 2 kg de vapor producido se ha consumido un 1 kg de vapor. Comparando con la economia
que se obtiene con un solo efecto se comprueba que trabajando con multiple efecto la operacion

resulta mas econémica hablando en términos de vapor.
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= Cristalizador

Los cristales de sulfato de amonio se forman haciendo circular el licor de sulfato de amonio a
través de un evaporador de agua, que espesa la solucién, como se muestra en la Figura.11.9.3.
En el apartado anterior se ha realizado el célculo del vapor necesario para evaporar el agua de la
solucion de sulfato de amonio. Para el disefio exhaustivo del cristalizador es necesario
determinar la masa total de cristales, el tamafio, la forma y los nimeros de cristales. Para la
masa total de cristales y la pureza es necesario realizar los célculos de equilibrio con los datos
de solubilidad y los balances de materia con los datos de entalpia-concentracion.

Para conocer el tamafio, forma y nimero de cristales se requiere la cinética de nucleacion, la
cinética de crecimiento y las curvas de distribucion de tamafio, el CSD (Cell Size Distribution).

Para realizar una estimacion del tamafio necesario para cristalizar se han usado valores tipicos
de cristales para cristalizacion evaporativa (Perry’s pdgina 18-58). El crecimiento de cristales es
un proceso por capa, le tiempo de retencién requerido en muchos de los equipos comerciales
para producir cristales del tamafio deseado son del orden de 2 a 6 horas. Las velocidades de
crecimiento son del orden de 1 a 2 um/min. Para el sulfato de amonio el tamafio medio de cristal

es de 2mm (www.gea-crystallization.com).

Suponiendo que la cristalizacion es ideal MSMPR (Mixed Suspension, Mixed Product
Removal) y realizando el balance de densidad de poblacién en masa acumulativa se obtiene la
ecuacion (EC.11.9.16).

by = Mﬂ =1-(1+z+ %Zz + %23)6_2 (Ec.11.9.16)

T

L
Donde z=—
GT

G es la velocidad de crecimiento de los cristales

L es la longitud caracteristica de un sélido, que depende de la esfericidad de la particula

como se muestra en la ecuacion (Ec.11.9.17).

L = ¢sD, (Ec.11.9.17)

Sabiendo que los cristales son rombicos bipiramidales (Ullmann’s Enc) se realiza una
simplificacion suponiendo que son esféricos con un coeficiente de esfericidad de 1.
Aproximando que la longitud caracteristica del sélido L es igual al didmetro

Para la dimensién media de solido la masa acumulativa ¢,, es de 0.5. Igualando la ecuacién
Ec.11.9.16. a 0.5 se obtiene que el valor de z=3.67 (Ec.11.9.18.).


http://www.gea-crystallization.com/
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z=3.67 = (Ec.11.9.18)
GT

Como se ha comentado anteriormente la longitud media para los cristales de sulfato de amonio
es de 2 mm con un crecimiento en cristalizadores evaporativos de 2um/min. Sustituyendo estos

valores en la ecuacion Ec.11.9.18. se obtiene el tiempo de residencia .

Ly 2mm - 1h/60min

' T3676 " 3.67-2-10-3mm/min

Para el calculo del volumen necesario de cristalizacién es necesario conocer el caudal
volumétrico a tratar, este se obtiene con el caudal masico y la densidad de la mezcla
(Ec.11.9.19.).

_35916.25kg/h-1031/m3
- 1237,2kg/m3

QL =29030.271/h (Ec.11.9.19.)

El volumen necesario se obtiene con el valor del tiempo de residencia estimado como se

muestra en la ecuacion (Ec.11.9.20.)
V=0, t=131m® (Ec.11.9.20)
Sobredimensionando un 10% el volumen necesario estimado es de 144 m®. Esta operacion se va

a realizar en un cristalizador evaporativo de triple efecto, por lo tanto suponemos que el

volumen necesario de cada unidad va ha ser una tercera parte, siendo este de 48 m®.
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11.10. Centrifugacion y secado

11.10.1. Centrifuga
Después del proceso de cristalizacion, se separan los cristales producidos de sulfato de amonio
del licor en una centrifuga. En el proceso de subproducto caprolactama, el producto se transfiere
primero a un tanque de sedimentacion para reducir la carga de liquido en la centrifuga. El licor

saturado se devuelve a la parte de neutralizacion donde volvera a pasar por el evaporador.

La centrifuga se ha comprado a la empresa RIERA NADEU SA y se ha elegido el modelo de
decantadoras continuas RINA 600D.

Se trata de un equipo centrifugo de rotor cilindrico/cénico no perforado y eje horizontal, cuya
aplicacién principal es la separacion continua de suspensiones sélido/liquido. El principio
fundamental de su funcionamiento es el de sedimentacion centrifuga.

Su gran versatilidad permite tratar mezclas de s6lido y liquido con diferentes proporciones,

solidos con diferente granulometria e incluso suspensiones concentradas en solido.

Su funcionamiento consiste en introducir la suspension por la tuberia axial (con o sin
floculante), que es acelerada gracias a la accién del distribuidor y penetra en la parte conica
inicial del rotor. Los solidos son separados del liquido gracias a la accion del extractor
helicoidal que se mueve a la velocidad diferencial de arrastre y posteriormente son descargados
por el colector.

Por otro lado, el liquido que es clarificado en la parte cilindrica sale por rebosadero hacia el tubo
de salida, segun el nivel fijado previamente. El secado del sélido se ve favorecido por un
conjunto de diafragmas y también gracias a la éptima relacion longitud/didmetro de este modelo
de centrifuga.

Las partes estructurales de la maquina son de acero especial tratado y las que estan en contacto
con la mezcla de proceso son de acero inoxidable AISI 316, debido a que se ha visto que este
era el material més idoneo al trabajar con sulfato de amonio.

Algunas de las ventajas de este equipo se presentan a continuacion:

- Son equipo autbnomos
- Han sido construidas sobre bancadas y blogues antivibratorios
- Son de facil desmontaje y mantenimiento
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En la Figura 11.10.1 se muestra la centrifuga RINA 600D pero para informacion méas detallada
sobre sus dimensiones y sus detalles técnicos se recomienda mirar la ficha técnica que se

muestra en el Apartado 2.

Figura 11.10.1: Centrifuga RINA 600D

11.10.2. Secado

Los cristales, que contienen aproximadamente 1 a 2,5 por ciento en peso de humedad después
de la centrifugacion, se alimentan ya sea a un lecho fluidizado o un secador de tambor rotatorio.
El secador de lecho fluidizado son continuamente alimentados con vapor de agua calentada,
mientras que los secadores rotatorios se disparan directamente con el petroleo o el gas natural o
pueden utilizar calentado con vapor de aire.

Los gases de escape del secador pasan a traves de un dispositivo de recogida de particulas,
venturi o scrubber centrifugo. Esto permite controlar las emisiones.

Después de ser secado, los cristales de sulfato de amonio se criban en cristales gruesos y finos.

Este examen se realiza en un area cerrada para restringir la fuga de polvo en el edificio.

Se ha elegido un secador rotatorio que se ha comprado a la empresa GMF Gouda. Este equipo
es calentado interiormente con aire caliente directo a contracorriente, es decir, el solido a secar
se introduce continuamente por uno de los extremos del cilindro giratorio mientras que el aire
caliente fluye por el otro extremo, tal y como se muestra en la Figura 11.10.2. Como se puede
comprobar el cilindro esta instalado en un pequefio angulo respecto la horizontal y asi el sélido
se mueve lentamente a través del aparato. El solido esta continuamente expuesto a la accion

secadora del gas gracias a unos elevadores que lo van moviendo hacia una cortina movil.
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Figura 11.10.2 Secador rotatorio

El vapor que es introducido condensa en el interior del equipo y es retirado continuamente del
tambor para asegurar que se mantiene siempre la misma area de secado disponible. Ademas, el
sistema de secado es independiente de manera que resulta imposible que el producto, en este

caso sulfato de amonio, entre en contacto con el vapor o el condensado.

Se ha elegido el modelo “single drum dryer” o E que se muestra en la Figura 11.10.3

Figura 11.10.3. Esquema simplificado del secador rotatorio tipo E

Las dimensiones del secador se han elegido segun el caudal de sulfato de amonio producido y
suponiendo que el cilindro tiene una frecuencia de giro de una revolucion por minuto. Ademas,
se ha supuesto que el grosor de la capa de sulfato de amonio formada es igual a 2 mm. En la

Tabla 11.10.1 se muestra un breve resumen de las principales caracteristicas del equipo.
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Tabla 11.10.1. Caracteristicas principales del secador E 20/45.

~__Parametro Unidades Valor
Area secado m 28,2
Diametro tambor mm 2000
Longitud tambor mm 4500
Numero cilindros 4
Diametro cilindro mm 300
Longitud m 8,8
Anchura m 3
Altura m 6,5
Peso ton 30
Grosor capa mm 2
Revoluciones rpm 1
Cabal SA kg/h 11658,17
SA por minuto m®/min 0,056
SA por hora m*/h 3,38
Densidad kg/m? 1770

11.11. Escamadora

La e-caprolactama final se va a vender en estado sélido y se va a presentar en forma de Big-
Bags de 800 kg. Para cambiar el estado de la caprolactama liquida que sale de la zona de
purificacion (area 300) se va a utilizar una escamadora, que se ha comprado a la empresa GMF
GOUDA.

Se ha elegido una escamadora para obtener el producto final sélido debido a que las
escamadoras son equipos compactos que requieren relativamente poco espacio, no pueden ser
contaminadas al tratarse de sistemas cerrados, presentan costes bajos de operacion y
mantenimiento, se cierran herméticamente, son faciles de limpiar y ademas existen en diferentes

tipos de materiales a elegir segun las necesidades del proceso.

El proceso de solidificacion o cristalizacion empieza cuando entra en contacto la mezcla de
caprolactama liquida con el tambor rotatorio que se encuentra a una temperatura méas reducida.
Después de una vuelta completa del tambor rotatorio la capa solida sale del tambor y es
conducida hacia unas cuchillas que rompen facilmente la caprolactama en escamas.

La forma de las escamas finales depende de varios factores, como las condiciones del proceso,

el tipo de escamadora utilizada y la naturaleza del producto que se quiere tratar.
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Figura 11.11.1. Esquema simplificado del funcionamiento de una escamadora.

Los factores mas importantes a tener en cuenta son el disefio del tambor rotatorio y del conjunto
rascador y la circulacion del fluido refrigerante. En el caso de la escamadora elegida se tiene un
tambor de acero inoxidable, disefiado para asegurar una maxima estabilidad y asegurar que no
haya diferentes gradientes de temperatura en el equipo. Ademas, el disefio del tambor permite
que se mantenga una transferencia de calor constante y homogéneo en todo el equipo, para asi

conseguir el mismo tamario de escamas en todo momento.

El fluido refrigerante utilizado se introduce directamente sobre la superficie interna del tambor
rotatorio de forma pulverizada y se descarga a través de un sifon. No obstante, en todo momento
se mantienen condiciones estériles para no contaminar el producto.

Por ultimo, el conjunto rascador se ha de elegir segun el material cortante mas adecuado y el
disefio final de GMF Gouda consigue prevenir las vibraciones en el equipo.

En la Figura 11.11.1. se muestra un esquema simplificado del funcionamiento de este tipo de

equipos.

De entre los dos tipos de escamadoras ofrecidos por la empresa GMF Gouda, la K-Flaker y la
KBO-Flaker, se ha elegido la version KBO debido a que se utiliza para tratar productos con
viscosidades entre moderadas y altas.

Este tipo de escamadora presenta un rodillo de aplicacion climatizado encima del tambor
rotatorio, de manera que la mezcla fundida se aplica facilmente entre la linea de contacto que
separa los dos elementos. En la Figura 11.11.2. se muestra un esquema béasico de su

funcionamiento interno.
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Figura 11.11.2. Esquema simplificado del funcionamiento de una escamadora KBO

Para la determinacion del nimero de escamadoras necesarias segin las necesidades de
produccién de la planta se ha supuesto una velocidad de giro de 1 revolucion por minuto y se
han calculado las dimensiones de la capa de caprolactama formada en cada vuelta. Para ello se

han utilizado los datos facilitados por el fabricante que se muestran en la Figura 11.11.3.
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Figura 11.11.3. Especificaciones de los diferentes tipos de escamadoras.

Primeramente se ha calculado la distancia libre entre el tambor y el extremo de la escamadora
restando el diametro del tambor rotatorio a la altura total del equipo, segin se muestra en la
Ecuacion 11.11.1.
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DlStanClalibre = hescamadora - Dtambor

Seguidamente, se ha supuesto que la capa de caprolactama formada tenia un grosor de 2 mm.
Con este dato y el valor facilitado por el fabricante de la superficie refrigerada se puede calcular

el volumen de la capa y consecuentemente el cabal volumétrico.

Por ultimo, se multiplica el cabal volumétrico por la densidad de la caprolactama y se obtiene el
cabal mésico que cada tipo de escamadora puede tratar.

Este célculo se ha repetido para todos los modelos disponibles, pero finalmente se ha decidido
comprar el modelo KBO 20/45, ya que el numero de equipos necesarios al trabajar con
escamadoras mas pequefias resultaba excesivamente elevado. En este caso se necesitaran un

total de 2 escamadoras, debido a que se tiene una elevada produccién de caprolactama.
En la Tabla 11.11.1 se puede observar un breve resumen de las principales caracteristicas de la
escamadora elegida y en la Figura 11.11.4 se presenta un esquema de su distribucion fisica.

Tabla 11.11.1. Resumen caracteristicas de la escamadora KBO 5/5

Modelo KBO 20/45

Parametro \ Unidades Valor
Superficie refrigerante m? 28
Diametro tambor m 2
Longitud tambor mm 4500
Ancho tambor m 6,5
Altura tambor m 2,8
Centro altura m 3
Altura del centro m 1,7
Peso base tn 13,6
Peso neto de envio tn 13,1
Peso bruto de envio tn 13,8
Volumen de envio m® 55
Potencia motor kw 15
Maximo kw 30
Grosor capa m 0,002
Revoluciones rpm 1
Cabal CL kg/h 6545,76
CL por minuto m*/min 0,056
CL por hora m°/h 3,36
Densidad kg/m® 1020
CL tratada kg/h 3427,20
N° equipos 2,00
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KBO-Flaker

Figura 11.11.4. Distribucion fisica de la escamadora KBO-Flaker

11.12. Intercambiadores de calor

Los intercambiadores son equipos altamente utilizados en la industria. En la planta SIMIO se
dispone de un total de 16 intercambiadores, de entre los cuales se pueden diferenciar
intercambiadores de carcasa y tubos, condensadores de columnas y kettle-reboilers de las
columnas de destilacion. Tanto en los kettle-reboilers como en los condensadores se produce el
cambio de fase. En cambio, se pueden encontrar intercambiadores de carcasa y tubos con y sin
cambio de fase.

A continuacion, se presentan las principales caracteristicas de cada uno de los tipos de

intercambiadores utilizados:

= Intercambiadores de carcasa y tubos
Es el tipo de intercambiador més utilizado en la industria, presentan una gran diversidad de
configuraciones y permiten trabajar en un amplio rango de temperaturas y presiones. Ademas,
presentan grandes areas de contacto, de hasta 6000 m? de manera que se pueden utilizar en
€asos en gue se requiera tener un gran intercambio de calor entre el fluido de proceso y el fluido

refrigerante. Otra de las ventajas que presentan son su bajo coste y su facil operacion.
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Como su nombre indica consiste en una carcasa cilindrica que presenta en su interior un haz de
tubos cilindricos, con su eje paralelo al eje de la carcasa. Los tubos pueden ser lisos, aleteados,
longitudinales y también pueden ser rectos o curvados en U.

= Kettle-reboilers
Son intercambiadores de carcasa y tubos especiales, que se utilizan en fondos de columnas de
destilacion para evaporar parte del corriente de entrada el intercambiador, crear el reflujo y
proporcionar el calor de reebullicién que se necesita para la destilacion. Para su disefio se ha
utilizado vapor a presion (15 atm) y 198°C que se obtiene a partir de una caldera de vapor.

= Condensadores de columnas
También son intercambiadores de carcasa y tubos, pero el fluido de proceso entra en fase gas y
pasa a liquido. El refrigerante, que es agua que viene de torre de refrigeracion a 30°C o 40°C,

circula por carcasa y el fluido de proceso circula por tubos.

En la Tabla 11.12.1 se muestra un resumen de todos los intercambiadores y el fluido
refrigerante que utilizan para la transmision de calor. Se ha intentado recuperar la energia creada
en las reacciones exotérmicas tratando las corrientes a elevada temperatura con
intercambiadores de cambio de fase que generen vapor a 120°C y una atmdsfera. Este vapor sera
utilizado en equipos como el evaporador de triple efecto y el secador, donde hay necesidad de
una corriente de aire a elevada temperatura. No obstante, en una planta de las caracteristicas de
la que se esta diseflando se requeriria un extenso trabajo computacional para obtener una

solucién éptima a los problemas de aprovechamiento de energia que se presentan.
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Tabla 11.12.1: Resumen general de los intercambiadores

Fluido refrigerante

Fluido refrigerante

(entrada) (salida)

1-201 Carcasa y tubos BEM Agua de torre a 30°C Aguaa40°Catorre
0, 0,
1-202 Carcasa y tubos BEM Vapor de calderaa 110°C y | Agua a 99,65°C a caldera de
1 atm vapor
0, (0]
1-203 Kettle-reboiler AKU Vapor de calderaa 198°Cy | Agua a 195°C a caldera de
15 atm vapor
1-204 Condensador cabeza Agua de torre a 30°C Aguaa40°C atorre
columna BEM
0, (0]
1-205 Kettle-reboiler AKU Vapor de calderaa 198°Cy | Agua a 195°C a caldera de
15 atm vapor
1-206 Condensador cabeza Agua de torre a 30°C Aguaa40°Catorre
columna BEM
1-207 Carcasa y tubos BEM Agua de torre a 30°C Aguaa40°Catorre
1-208 Carcasa y tubos BEM Agua de torre a 30°C Aguaa40°C atorre
1-209 Carcasa y tubos BEM Agua de torre a 30°C Aguaa40°C atorre
0,
1-210 | Carcasay tubos BEM Agua de 75°C de 1-305 Vapora elq?}irgoﬁ 120°Ca
0
1-211 Carcasa y tubos BEM Agua de servicios a 30°C Vapor 1ei1tlz?p)és120 Ca
0, 0,
1-301 Carcasa y tubos BEM Vapor de calderaa 110°C y | Agua a 99,65°C a caldera de
1 atm vapor
i i . Vapor de calderaa 198°Cy | Agua a 195°C a caldera de
1-302 Kettle-reboiler AKU 15 atm vapor
1-303 Condensador cabeza Agua de torre a 30°C Aguaa40°C atorre
columna BEM
1-304 Carcasa y tubos BEM Agua de torre a 30°C Aguaa40°C atorre
- Aguaa 75°C a
- 0
1-305 Carcasa y tubos BEM Agua de servicios a 30°C intercambiador 1-210

Todos los intercambiadores han sido disefiados con el programa AspenBJAC que permite el

disefio de los diferentes tipos de intercambiadores y presenta una extensa base de datos de

propiedades fisicas y modelos termodindmicos. No obstante, a pesar de utilizar un software que

permite facilitar y optimizar el disefio es necesario conocer los diferentes pardmetros que

afectan al disefio.

A continuacién, se presenta una lista de ellos:

Parametros de proceso:

- Decidir qué fluido circula por carcasa y qué fluido circula por tubos.

- Seleccidn del incremento de temperatura del fluido de proceso.

- Establecer los limites de pérdidas de presion tanto en carcasa como en tubos.

- Seleccién de los modelos de transferencia de energia y los coeficientes de

ensuciamiento.
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Parametros mecanicos:
- Seleccién del nimero de pasos por tubo y por carcasa.
Especificacion de parametros de tubos (tamafo, pitch, material...).

- Especificacion de los parametros de carcasa (bafles, espacio entre bafles, material...).

Se considera una de las elecciones mas importantes la distribucion de los fluidos en el
intercambiador, ya que segin esta decision el tamafio del intercambiador puede variar
considerablemente al tener mejor o peor aprovechamiento del calor. Seguidamente, se muestran

las reglas basicas de asignacion de los fluidos:

- El fluido a mayor temperatura circula por tubos.

- El fluido a mayor presion circula por tubos.

- El fluido mas corrosivo circula por tubos.

- El fluido mas toxico circula por tubos.

- El fluido mas sucio circula por tubos.

- El fluido con menos pérdida de presion circula por carcasa.
- El fluido mas viscoso circula por carcasa.

- El fluido con menos caudal circula por carcasa.

- El fluido a condensar circula por carcasa

Como es obvio, muchas veces se ha de llegar a una solucién de equilibrio al decidir la

distribucion de los fluidos y decidir qué parametro sera mas influyente en el resultado final.

La Ecuacion 11.12.1 es utilizada para estudiar la transferencia de energia a través de cualquier

superficie.
Q = U . A . ATml = Wt . Cp(t) . (tz - tl) = WS . Cp(S) . (T1 - Tz) (EC 11121)

Donde:

Q: calor intercambiada por unidad de tiempo (kJ/h)

U: coeficiente global de transferencia de calor (kJ/h-m?)

A: 4rea de transferencia de calor (m?)

AT Incremento de temperatura mediana logaritmica

Cp(y: Capacidad calorifica del fluido que circula por tubos (kJ/kg-K)
W,: cabal mésico del fluido que circula por tubos (kg/h)

Cp(s: Capacidad calorifica del fluido que circula por carcasa (kJ/kg-K)
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W;: cabal masico del fluido que circula por carcasa

Ademés, el incremento de temperatura mediana logaritmica depende de los valores de las
temperaturas de entrada y salida a tubos y a carcasa y se puede calcular segln la Ecuacion
11.12.2.

AT, = 8220t g 1 199)

(T2-t1)

Donde:

T,: temperatura de entrada a carcasa
T,: temperatura de salida de carcasa
t;: temperatura de entrada a tubos

t,: temperatura de salida de tubos

No obstante, normalmente al realizar el disefio de un equipo de intercambio de calor se tiene en
cuenta una correccion del valor de la temperatura mediana logaritmica, que consiste en

multiplicar dicho valor por un factor F.
AT,,; = F-AT,,; (Ec.11.12.3)

Este factor se determina en funcién del nimero de pasos por tubo y por carcasa y de los
parametros adimensionales R y S. Estos parametros dependen de la distribucion de temperaturas

en el intercambiador y se muestran en las Ecuaciones 11.12.4.y 11.12.5..

_(T1—Ty)
R=U20 (Ec 11124)

_ (ta—ty)
s=G= (e 11125)

En la Figura 11.12.1 se muestra la grafica generada por Kern para la determinacion del factor F

de cualquier intercambiador que presente un paso por carcasa Yy uno 0 mas pasos por tubo.
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Figura 11.12.1. Determinacion grafica del factor de correccién F

Segun los datos de temperatura, con el valor conocido del calor que se quiere intercambiar y un
valor tipico del coeficiente global de transmision de calor se puede determinar el é&rea de
transferencia necesaria. Este parametro se considera uno de los mas importantes para el disefio

del intercambiador.

Sin embargo, a parte del area de intercambio existen una serie de parametros que se han de tener
en cuenta durante el disefio de cualquier tipo de intercambiador de calor. Al trabajar con un
software de disefio como Aspen el ingeniero ha de vigilar que las dimensiones y la distribucién
del intercambiador estén dentro de los rangos establecidos segln el codigo TEMA (Tubular
Exchanger Manufacturers Association) y ha de conseguir un disefio 6ptimo cambiando el valor
de las variables pertinentes.

A continuacién se muestran las directrices de disefio que se han considerado mas importantes:

- Diametro de tubo
Las didmetros de tubo més comunes son de ¥ pulgadas de didmetro exterior o 1 pulgada.
Normalmente el diametro de tubo se reduce con motivo de aumentar el &rea de transferencia
disponible, pero se considera % el valor minimo por motivos de limpieza y vibracién. Como
excepcion se puede utilizar un didmetro de 0.5 pulgadas para tubos cortos de menos de 1.2

metros de largo.
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- Namero de tubos y longitud

El nimero de tubos se varia con la finalidad de establecer una velocidad 6ptima del fluido que
circula por tubos. En este caso se trabaja Unicamente con liquidos de manera que se busca
trabajar a una velocidad tipica entre 0.9 y 2 m/s. Es posible que con un Unico paso por tubos la
velocidad sea muy lenta, entonces se ha de aumentar el nimero de pasos por tubo.

En el software utilizado se fijaba una caida de presion maxima. Este pardmetro tiene una
influencia directa sobre la longitud de tubos y por tanto influye en el nimero de tubos
requeridos segun las necesidades de intercambio.

- Disposicion, espacio entre tubos y Pitch
En la Figura 11.12.2. se muestra un esquema de un pitch cuadrado y de uno triangular, donde el

parametro Py corresponde al pitch y el parametro C es la distancia entre tubos.

56 IO

hY qumrc pr.*{ h Trmugﬂ.’ﬁr pitch

Figura 11.12.2. Esquema de Pitch cuadrado y Pitch tirangular

Se define el valor de P+ segln la Ecuacién 11.12.6. y normalmente se utiliza un Pitch triangular
(1.25-D¢y) para intercambiadores de carcasa y tubos estandares y un Pitch cuadrado (1.5 Dey)
para kettle-reboilers.

Pr =dex +C (Ec. 11.12.6)

Donde:

Dey: didmetro externo de tubos

- Diametro de carcasa
El diametro de carcasa se determina segun el numero de tubos que se tienen y la velocidad a la
que se quiere trabajar en el lado de carcasa. Normalmente se mejora la eficiencia al tener el

numero maximo de tubos, ya que de esta manera se maximiza la transferencia de calor global.
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Ademas, existe una relacién éptima entre la longitud de tubos y el didmetro de carcasa, que
corresponde a un rango entre 5y 10. Segun el cédigo TEMA el didmetro de carcasa ha de estar
entre 0.15 y 1.5 metros.

- Material de tubos
El material de tubos se ha de elegir teniendo en cuenta las propiedades de los fluidos de proceso
y de refrigeracion y el coste econémico. Normalmente, al trabajar con materiales baratos resulta
mas econdmico utilizar dimensiones estandares, aunque esto suponga un pequefio aumento en el
espacio necesario.
En cambio, si se trabaja con materiales caros es posible reducir el nimero de tubos necesarios,

pero siempre asegurando un buen disefio mecéanico.

- Disefio de los bafles
El area de flujo transversal por carcasa se determina mediante su diametro, el espacio entre
bafles, la distancia entre tubos y la distribucién de tubos, tal y como se muestra en la Ecuacion
11.12.7.

DcarcC'B

Area = (Ec. 11.12.7)

T

Donde:
Dearc: diametro de carcasa

B: distancia entre bafles

Por lo tanto, a mayor distancia entre bafles menor nimero de bafles en el intercambiador y méas
area de flujo transversal disponible. La distancia minima entre bafles normalmente corresponde
a una quinta parte del didmetro de la carcasa.

Se ha de tener cuidado el fijar la caida de presidn en carcasa y en tubos debido a que se ha de
tener un disefio mecanico que asegure que la parte superior de cada par de deflectores soporte
cada tubo.

Un rango de valores tipicos del bafle cut o el espacio entre la pantalla y la carcasa seria de 15 a
45% respecto el diametro interno de la carcasa. EI método de Kern utiliza un valor intermedio
del 25%.

- Espacio entre bafles
Ademas, se ha de tener una distancia minima entre el limite exterior de los tubos y el didmetro
del deflector para prevenir el avance del tubo debido a vibraciones generadas en el equipo. La

distancia entre bafles normalmente toma valores entre 0.2 y 1 veces el diametro de la carcasa.
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En la Figura 11.12.3. se muestran los diferentes intercambiadores de calor existentes en la
industria segun las caracteristicas de sus cabezales y sus carcasas. En este caso se ha utilizado el
tipo B 0 BEM para los condensadores y los intercambiadores de carcasa y tubos sin cambio de
fase y el tipo AKU para los kettle-reboilers, tal y como se habia comentado en la Tabla 11.12.1..

Frente ] o Terminal
Cahezales estacionarios Tipo de carcaza Tipos de cabezal
T <
|l = il
I =
Tn pase de carcara Similar a cahezal A
== | =’5
T M
Doz pases de carcaza con .
Similar a cabezal B
separador horizontal i
L
: . T i Fﬁ._—rl
\_ o | [==—1]||~=2
1 __ iz, | i
B s + Similar a cabezal N
Bonete {cubierta integral) Flujo dividide
2 ] = |
H i+ ’ I
Haz A B g, e [“ Cabezal flotante ado
c de .]_ J_ o por el em‘;'irgu
tubo s 3= s3s —r
re T Doble flujo dividido ‘ ‘_“:-_': .L-'_{;______:h“
wble ' - I s | &,
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— I—L.“ 't::\
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w 3 H
: =Tl
Flujo cruzado Sello externo

Figura 11.12.3. Resumen general de los tipos de intercambiadores de calor
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En cada uno de los intercambiadores disefiados se ha comprobado que la velocidad tanto por
tubos como por carcasa estuviera dentro de un rango tipico o muy préxima a los valores

estandar que se muestran seguidamente:

- Liquido por tubos: 0.9-2 m/s

- Liquido por carcasa: 0.3-1 m/s

- Vapor a vacio: 50-70 m/s

- Vapor a presion atmosférica: 10-30 m/s
- Vapor a alta presion: 5-10 m/s

A continuacion, se mostrard una breve explicacion de la funcién de cada uno de los
intercambiadores y sus necesidades de intercambio. Para informacion méas completa, se

muestran las fichas técnicas y el disefio grafico de cada uno de ellos en el Apartado 2.

11.12.2. Intercambiador 1-201
Este intercambiador se utiliza para enfriar el fluido de proceso (IPL) de la corriente 205d que
proviene de la columna de destilacion CD-202. La temperatura de entrada de la IPL de la torre
es de 100.3°C y ha de bajar hasta 54°C. Para ello se utiliza agua de torre de refrigeracion con un
salto térmico de 30 a 40 °C y se requiere un cantidad de 109.4 Tn/h.
El intercambiador presenta unas dimensiones de 2.44 metros de longitud por 0.38 metros de alto

y consta de 152 tubos.

11.12.3. Intercambiador 1-202
Este intercambiador se utiliza para calentar la mezcla de ciclohexanona y tolueno de la corriente
228a de 58.61 a 70°C. Esta corriente proviene del tanque de mezcla TM-201 y va hacia el
reactor R-206 donde se da la reaccion de oximacion. Se utiliza vapor de caldera a 110°C y 1 atm
y se requiere una cantidad de 0.3 Tn/h.
El intercambiador presenta unas dimensiones de 1.83 metros por 0.2 metros y consta de 38

tubos.
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11.12.4. Intercambiador 1-203

Este intercambiador es el kettle-reboiler de la columna de destilacion CD-201 y tiene la funcion
de evaporar parte del fluido de entrada, para asi generar el reflujo de la columna. La temperatura
de entrada de fluido de proceso al intercambiador es de 152.6°C y la de salida de 154.2°C. Se
utiliza para el intercambio de calor vapor de caldera a 198°C y 15 atm y se requiere una cantidad
de 11.67 Tn/h.

El kettle-reboiler presenta unas dimensiones de 5.49 metros de longitud por 0.66 y 1.29 metros
de alto en cada extremo del equipo respectivamente. EI nimero de tubos necesario es de 226.

11.12.5. Intercambiador 1-204
Este intercambiador corresponde al condensador de la columna de destilacion CD-201 y tiene la
funcion de condensar el vapor de la parte superior de la torre. La temperatura de entrada del
fluido de proceso al intercambiador es de 135.1 y la de salida de 39.66. Se utiliza para el
intercambio de calor agua de torre a 30°C y se requiere una cantidad de 407.39 Tn/h.
El condensador presenta unas dimensiones de 4.20 metros de longitud por 0.725 metros de alto
y presenta 376 tubos.

11.12.6. Intercambiador 1-205
Este intercambiador es el kettle-reboiler de la columna de destilacion CD-202 y tiene la funcion
de evaporar parte del fluido de entrada, para asi generar el reflujo de la columna. La temperatura
de entrada de fluido de proceso al intercambiador es de 99.69°C y la de salida de 100.43°C. Se
utiliza para el intercambio de calor vapor de caldera a 198°C y 15 atm y se requiere una cantidad
de 108.18 Tn/h.
El kettle-reboiler presenta unas dimensiones de 6.1 metros de longitud por 1.24 y 2.46 metros

de alto en cada extremo del equipo respectivamente. EI nimero de tubos necesario es de 1123.

11.12.7. Intercambiador 1-206
Este intercambiador corresponde al condensador de la columna de destilacion CD-202 y tiene la
funcion de condensar el vapor de la parte superior de la torre. La temperatura de entrada del

fluido de proceso al intercambiador es de 100.02 y la de salida de 92.2.
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Para el intercambio de calor se utiliza agua de torre de refrigeracion con un salto térmico de 30 a
40 °C y se requiere un cantidad de 695.69 Tn/h. El condensador presenta unas dimensiones de
2.4 metros de longitud por 0.7 metros de alto y presenta 558 tubos.

11.12.8. Intercambiador 1-207
Este intercambiador se utiliza para enfriar la corriente de entrada al reactor R-208 (corriente
247a) que proviene del mezclador estatico ME-201 y contiene la mezcla recirculante de la
reaccion de Beckmann y el 6leum.
La temperatura de entrada del fluido de proceso al intercambiador es de 97.8 y ha de bajar a
82°C. Para ello se utiliza agua de torre de refrigeracion con un salto térmico de 30 a 40 °C y se
requiere un cantidad de 214.38 Tn/h.
El intercambiador presenta unas dimensiones de 4.27 metros de longitud por 0.53 metros de alto
y consta de 331 tubos.

11.12.9. Intercambiador 1-208

Este intercambiador se utiliza para enfriar la corriente de entrada al reactor R-209 (corriente
250a) que proviene del mezclador estatico ME-202 y contiene la mezcla recirculante de la
reaccion de Beckmann y la mezcla &cida proveniente de la etapa anterior de reaccion (R-208).
La temperatura de entrada del fluido de proceso al intercambiador es de 85 y ha de bajar a 73°C.
Para ello se utiliza agua de torre de refrigeracion con un salto térmico de 30 a 40 °C y se
requiere un cantidad de 70.68 Tn/h.

El intercambiador presenta unas dimensiones de 4.27 metros de longitud por 0.33 metros de alto

y consta de 134 tubos.

11.12.10. Intercambiador 1-209
Este intercambiador se utiliza para enfriar la corriente de entrada al reactor R-210 (corriente
253a) que proviene del mezclador estatico ME-203 y contiene la mezcla recirculante de la
reaccion de Beckmann y la mezcla &cida proveniente de la etapa anterior de reaccion (R-209).
La temperatura de entrada del fluido de proceso al intercambiador es de 85 y ha de bajar a 76°C.
Para ello se utiliza agua de torre de refrigeracion con un salto térmico de 30 a 40 °C y se

requiere un cantidad de 38.41 Tn/h.
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El intercambiador presenta unas dimensiones de 3.05 metros de longitud por 0.25 metros de alto

y consta de 75 tubos.

11.12.11. Intercambiador 1-210
Este intercambiador de carcasa y tubos es muy importante y se utiliza para enfriar la mezcla
recirculante del reactor R-211 (corriente 260b) de 158.5 °C a 100°C.
Para el intercambio térmico se utiliza agua a 75°C que proviene del intercambiador 1-305 y se
aprovecha el gran salto térmico para generar vapor a 120°C y 1 atm que seré utilizado en otros
equipos, como en el evaporador de triple efecto. Se requieren 12.06 Tn/h de fluido calefactor
para el intercambio de calor.
El equipo presenta unas dimensiones de 5.49 metros de longitud por 1.47 metros de alto y
consta de 3025 tubos.

11.12.12. Intercambiador 1-211

Este intercambiador se utiliza para enfriar la corriente de entrada al separador SE-207 (corriente
260d) que proviene del reactor R-211 y contiene la mezcla acuosa de caprolactama y sulfato de
amonio.

La temperatura de entrada del fluido de proceso al intercambiador es de 158.5°C y ha de bajar a
70°C. Para ello se utiliza agua de torre de refrigeracion con un salto térmico de 30 a 40 °C y se
requiere un cantidad de 26.13 Tn/h.

El intercambiador presenta unas dimensiones de 6.10 metros de longitud por 2.2 metros de alto

y consta de 7193 tubos.

11.12.13. Intercambiador 1-301
Este intercambiador se utiliza para calentar solucion acuosa de caprolactama de la corriente 262
de 70 a 95°C. Esta corriente proviene del separador SE-207 y acaba en la torre de extraccion E-
301 donde se separa la caprolactama del agua mediante el uso de tolueno como agente extractor.
Para el intercambio de calor se utiliza vapor de caldera a 110°C y atm y se requiere una cantidad
de 0.43 Tn/h.
El intercambiador presenta unas dimensiones de 4.88 metros de largo por 0.2 metros de alto y

consta de 47 tubos.
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11.12.14. Intercambiador 1-302

Este intercambiador es el kettle-reboiler de la columna de destilacion CD-301 y tiene la funcién
de evaporar parte del fluido de entrada, para asi generar el reflujo de la columna. La temperatura
de entrada de fluido de proceso al intercambiador es de 118.7°C y la de salida de 179.18°C. Se
utiliza para el intercambio de calor vapor de caldera a 198°C y 15 atm y se requiere una cantidad
de 28.54 Tn/h.

El kettle-reboiler presenta unas dimensiones de 6.10 metros de longitud por 0.91 y 1.35 metros
de alto en cada extremo del equipo, respectivamente. EI nimero de tubos necesario es de 453.

11.12.15. Intercambiador 1-303
Este intercambiador corresponde al condensador de la columna de destilacion CD-301 y tiene la
funcion de condensar el vapor de la parte superior de la torre. La temperatura de entrada del
fluido de proceso al intercambiador es de 100.02 y la de salida de 97.09. Se utiliza para el
intercambio de calor agua de torre con un salto térmico de 30 a 40°C y se requiere una cantidad
de 2871.86 Tn/h.
El condensador presenta unas dimensiones de 2.55 metros de longitud por 0.77 metros de alto y

presenta 737 tubos.

11.12.16. Intercambiador 1-304
Este intercambiador se utiliza para enfriar la corriente de entrada de agua a la torre de extraccion
E-302 (corriente 310) que proviene del condensador de la columna de destilacion CD-301.
La temperatura de entrada del fluido de proceso al intercambiador es de 100 y ha de bajar a
40°C. Para ello se utiliza agua de refrigeracion con un salto térmico de 30 a 40 °C y se requiere
un cantidad de 158.72 Tn/h.
El intercambiador presenta unas dimensiones de 3.66 metros de longitud por 0.53 metros de alto

y consta de 330 tubos.

11.12.17. Intercambiador 1-305
Este intercambiador se utiliza para enfriar la corriente de caprolactama (corriente 307c) que

proviene de la columna de destilacion CD-301 y va a la escamadora SC-301.
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La temperatura de entrada del fluido de proceso al intercambiador es de 179.1 y ha de bajar a
80°C. Para ello se utiliza agua de servicios a 30°C y se generan 3.35 kg/h de agua a 75 °C que se
envian al intercambiador 1-210. Se requiere un cantidad de 12.06 Tn/h de fluido refrigerante
para el intercambio de calor.

El equipo presenta unas dimensiones de 5.49 metros de longitud por 0.38 metros de alto y
consta de 204 tubos.

11.13. Impulsion de fluidos

11.13.2. Bombas

= Balance de energia mecénica
La funcién principal de las bombas es la de de proporcionar al fluido la presion necesaria para
gue se desplace entre dos puntos de la planta. Mediante un balance de energia se puede extraer

ddnde se requiere y la potencia necesaria de esta.
1 2 2
+— (W3 —v}) +3F (Ec.11.13.1)

Donde:

W es el trabajo por unidad de masa (J/Kg).

g es la gravedad (m/s?).

V1 Y V, son la velocidad inicial y final (m/s).

>F son las pérdidas de energia mecanica debidas a la friccion.

z es el incremento de altura entre dos puntos.

a es la constante que depende del tipo de flujo del sistema 0.5 para régimen laminar y 1 para

régimen turbulento.

= Pérdidas de carga por friccion
Las pérdidas de carga por friccion se llevan a cabo tanto en el tramo recto de la tuberia como en
los accidentes (codos, valvulas, estrechamientos...). Se tendran que tener en cuenta todos los

tramos, por lo tanto la ecuacion agrupa los dos términos.
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ZF = ZFtramo recto + ZFaccidentes (EC 11132)
Las pérdidas de carga que experimenta el fluido en los tramos rectos de instalacion son debidas

a la friccion del fluido entre las paredes de la tuberia y a la turbulencia de este.

Se calcula mediante la ecuacion de Fanning.

v2 (Ec.11.13.3)

| =~

EFiramorecto =2 f -

donde:

v es la velocidad del fluido en la tuberia (m/s).

f es el factor de friccion de Fanning.

L es la longitud del tramo recto (m).

D es el diametro de la tuberia (m).

Para conocer el factor de friccion de Fanning se necesita conocer la rugosidad relativa (&) que

depende de cada material y el Reynolds.

Tabla 11.13.1 Rugosidad relativa de cada material.

o = =

Tubos estirados de acero 0,0024
Tubos de latén o cobre 0,0015
Fundicién revestida de cemanto 0,0024
Fundicion con revestimiento bituminoso 0,0024
Fundicion centrifugada 0,003
Fundicién asfaltada 0,06-0,18
Fundicién 0,12-0,6
Acero comercial y soldado 0,063 - 0,09
Hierro forjado 0,03-0,09
Hierro galvanizado 0,06-0.24
Madera 0,18-09
Hormigén 03-3
Acero robionado 09-9

El Reynolds depende del fluido que circula por la tuberia.

D-p-v
Re = T (Ec.11.13.4)
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Donde:
p es la viscosidad del fluido (Kg/m3)
p es la densidad del fluido (Kg/m-s)

Con el abaco de Moody que relaciona &/D y el Reynolds se puede hallar el factor de friccion f.
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FIGURE A-27

The Moody chart for the friction factor for fully developed flow in circular tubes.

Figura 11.13.1 Abaco de Moody.

Durante el recorrido, el fluido experimenta también pérdidas de carga al pasar por diferentes
accesorios. Este célculo no es posible por los métodos més rigurosos debido a que no se conoce
la forma exacta del recorrido de la implementacion de las tuberias en planta. Las pérdidas de
carga en tramo recto son mas importantes que no en los accidentes, se hard una aproximacion y
se dice que las pérdidas de carga en los accidentes es un 30% de las pérdidas de carga de los

tramos rectos.

ZFaccidentes = 0'3 : ZFtramo recto (EC' 11'13'5)
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= Carga total (h)
La carga total es la diferencia entre la carga de aspiracion y la carga de impulsion, es decir, la

que debe suministrar la bomba.

w
h= 7 (Ec.11.13.6)

= Potencia total de la bomba
Una vez determinadas las pérdidas de carga totales y conociendo el termino de energia
potencial, se puede conocer el trabajo de la bomba por unidad de masa. La energia en forma de

potencia que la bomba debe ceder al fluido.
Progrica =W -m  (Ec.11.13.7)

Donde:
P es la potencia de la bomba (W).
m es el caudal masico (Kg/s)

W es el trabajo por unidad de masa (J/Kg)

El valor encontrado anteriormente es la potencia teérica de la bomba, pero toda la potencia que
suministra la bomba no la recibe el fluido, ya que parte se disipa en forma de calor. Entonces la
potencia real de la bomba sera un porcentaje menor, en este caso se fija que el rendimiento es de

un 65%. Este valor es el factor de rendimiento n.

P
Proal =% (Ec.11.13.8)

11.13.3. Bombas de vacio
Se elige para hacer el vacio en los equipos una bomba de vacio de anillo liquido. Este tipo de
bomba nos proporciona una serie de ventajas ya que funciona sin lubricacién interna, una
compresion casi isotérmica y tiene la capacidad de trabajar con la mayoria de gases y vapores.
El principio de funcionamiento es el siguiente. En un cuerpo cilindrico parcialmente lleno de
liquido estdn montados excéntricamente uno o dos impulsores provistos de aletas. Cuando los

impulsores giran, el liquido de servicio forma un anillo que gira concéntrico con el eje del
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cuerpo cilindrico. Como los impulsores son excéntricos respecto a este ultimo, el liquido

funciona como un pistén creando simultdneamente un proceso de aspiracion y compresion.

Gas Mezcla

Liquido-Gas

"~ Separador
G A 3 ;
Bomba de Vacio-._ fim i sieimizisd= By Descarga
de Anillo Liquido .
3 “Liquido d
Liguido de s iquido de
servicio Liquido de re-circulacion

reposicion

Figura 11.13.2. Bomba de vacio de anillo liquido.

Para poder hacer la eleccion de la bomba a utilizar en nuestros equipos se utilizara la Ec.
11.13.9.

‘o V InP;
Q InP,

(Ec. 11.13.9)
Donde:

V es el volumen donde hay que hacer el vacio (m°).

Q es el caudal que se trata (m*/min).

t es el tiempo de evacuacion.

P, es la presion inicial i P, la presion final.

Fijando el caudal de la bomba se encuentra el tiempo que emplea la bomba en ejercer el vacio
deseado sobre nuestros equipos. Este valor sirve para escoger la bomba que mas se adapta a las
exigencias.

La bomba elegida es de la casa STERLING SIHI y el modelo es el LOH
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Figura 11.13.3. Bomba LOH de la empresa STERLING.

Del catalogo facilitado por el vendedor se extrae la potencia.
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El vacid a crear en las dos zonas de la planta es de 0.2 atm para la columna de extraccion CD-

suction pressure

Figura 11.13.2. Curvas de la bomba LOH.

201 y E-201 y 0.1 atmosferas para las columnas de extraccion E-301 y E-302.
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11.13.4. Soplantes y ventiladores
Los soplantes y ventiladores tienen un funcionamiento analogo al de las bombas, solo que en
estos el fluido a transportar es un gas y no un liquido. Para saber cual elegir nos basaremos en el
caudal que tiene que impulsar ya que el balance de energia no aporta suficiente informacion

como para decantarnos por uno u otro.

RT (411

¢ +2.1n (_)> (Ec.11.13.10)

pi—pi=G*:

donde:

Dy es el diametro hidraulico (m).

G es la velocidad mésica (Kg-m/s).
PM es el peso molecular (Kg/Kmol).

R es la constante de los gases ideales (8.314 J/Kg-Kmol-k).

Los soplantes de la planta Simio se dispondran en las corrientes de amoniaco para la entrada del
neutralizador de Beckman y del cambio de pH en la reaccion de oximacion. Los ventiladores

serén requeridos en la torres de refrigeracion.

11.13.5. Compresores
Un compresor es una maquina de fluido que esta construida para aumentar la presion y
desplazar fluidos a diferencia de los ventiladores y los sopladores, los cuales impulsan fluidos
compresibles, pero no aumentan su presion, densidad o temperatura de manera considerable.
La utilizacién de un compresor, un soplador o un ventilador se decidird mediante la relacion
entre la presion de salida y de entrada, para relaciones menores de 1,1 se escogera un ventilador,
para relaciones entre 1,1 y 3 un soplante y para compresores una relacion mayor de 3.

Para el calculo de la potencia se utiliza la ecuacion 11.13.12.

1

W= ((y ! 1)) : (Z 'P}jw' T) : (%)% ~1 (Ec.11.13.11)

Donde:

v es la eficacia de compresion Cp/Cv.


http://es.wikipedia.org/wiki/M%C3%A1quina_de_fluido
http://es.wikipedia.org/wiki/Presi%C3%B3n
http://es.wikipedia.org/wiki/Ventilador
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PM es el peso molecular (Kg/Kmol).
R es la constante de los gases ideales (8.314 J/Kg-Kmol-k).
W es la potencia real del equipo (KJ/Kg).

El compresor se utilizara para devolver el hidrogeno sobrante de la reaccién de produccion de
hidroxilamina al tanque de almacenaje que esta presurizado. Otro compresor necesario es el de

servicios, este nos proporciona la energia necesaria para el accionamiento de las valvulas.

11.14. Impulsién de solidos

Sera necesario el uso de un tipo de bomba capaz de transportar compuestos solidos puesto que
tanto el producto principal (caprolactama) como el subproducto (sulfato de amonio) se
obtendran de esta forma.

Se elige un sistema de impulsidn neumatica debido a las ventajas relacionadas con su seguridad,
higiene y bajo coste. El transporte neumatico se usa con éxito en la industria desde hace muchos
afios, puede transportarse desde harina a granos, desde pellets plasticos hasta carbon. Al
comienzo se utilizaba aire a alta velocidad para transportar pocos solidos que quedan
suspendidos por el aire (transporte en fase diluida), sin embargo este método requiere altos
caudales de aire. Desde los afios 1960 se presta atencién al transporte en fase densa donde los
solidos no estan totalmente suspendidos, pero los requerimientos de aire se reducen
drasticamente. Si bien se utiliza un menor caudal de aire se requiere una mayor presion para
impulsar los solidos. Al trabajar con menores caudales, la atricion de las particulas provocada
por el choque entre si mismas y con las paredes de los conductos de transporte también
disminuye.

El sistema de transporte neumatico de solidos consiste en trasladar material a través de una
tuberia hacia cierto destino, con el movimiento de aire causado al aumentar o disminuir la
presion a partir de la presion normal o atmosférica. Asi, el aire se mueve para restaurar su
presion normal, y cuando se mueve con suficiente velocidad puede transportar materiales en su
trayectoria, dependiendo entre otras variables, de tipo y densidad del material.

Transporte neumatico de solidos por presion o vacio: En estos sistemas, el solido que puede
estar fluidificado o no, se agrega a una corriente de aire motivada por medio de una presion o de
una aspiracion. La diferencia de presion se logra generalmente por medio de soplantes,
compresores 0 bombas de vacio.

La tabla 11.14.1 muestra el sistema de transporte méas ventajoso para cada producto.
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Tabla 11.14.1. Sistemas de impulsidn de sélidos.

Depresion | Sobrepresion | Granulo- Velocidad Relacidn  |Aplicacion en
Maodo de flujo Descripoion hasta hasta metria miseg M productos
bar {abs.} | bar (abs.) de-hasta | comienzo-fn | Kgiprod,
pm {mmj} Kgigas
solids Fly Pneu Transporte en fase Harinas,
diluida Clasico 05 25 0,0005- 20 | Producto Hasta cereales,
sistema de transporie 12 -3 aproe. 100 | sémeola,
neumdtico, tanto por Aiire pulverulentos,
presidn como vacio, 15 - 45 recortes, palvo
donde el products ez en genaral
transportado en
suspension y diluido
en un flujs de girs,
golids Fluid Pnew | Transporte en fase Cemento, caliza
densa 0.2 4.0 0,01 -1 Producto 15-30 molida, cenizas
Sistema de transporte 3 -15 volantes,
en fase densa, para Aire bentonita, cal
productos fledificables, E - 20 viva, hidrixido
&l producto en mezda célcico,
homogénea con el adsorbentes,
aire, utiizando fuerza potvo, Acido
de empuje dal aire. tereftalico, creta
solids Vacu Fill Transporte en fase Folvos, fibras,
densa por vacio y 02 001-5 Producto 15-30 granulados
baches 1 - 15 plésticos,
Transports neumético Aire minerales,
en fase densa, 3 - 20 harinas,
secuencial y por vacio. sémolas,
Productos en estado granulados
fluidicades o aimentarios
atravesados por el aire
de transporte
aprovechanda la
fuerza del vacio
solids Step Pneu Transporte por Arenas,
empuje de cartuchos 6.0 1-10 Producto 20-40 gramdados,
b A Transporte neumatico 05 - 10 CENEZas, nueces,
'-d-i a o "i 'Ea. POl empuje & presion, Aire guisantes,
adecuado para 1 -18 ahubias, HOK,
productos con un pildaras,
espactno pastllas, café en
granulométrico grano
uniforme, los
cartuchos formados
por impulscs de aire,
permeables por su
granulometria, son
afravesados y
empujados par &l aire
B prasion.

La caprolactama se encuentra en forma de pellets, se considera un granulado pléstico, por lo
tanto su transporte serd en fase densa por vacio y baches. Se fija una relacion de 20 kg
producto/kg de aire, por lo tanto si la produccion de caprolactama es de 6554,99Kg/h, seran
necesarios unos 327.7 Kg de nitrégeno/h..

La empresa HAPMAN nos proporciona un transportador de vacio que se adapta a las

caracteristicas que tenemos en la planta SIMIO.
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Figura 11.14.1. Bomba de sélidos por vacio de la empresa Hapman.

El transporte de sulfato amdnico se puede realizar tanto a vacio como a presion positiva, segun
la tabla 11.14.1 el transporte seré en fase densa. Debido al riesgo de explosion y a la elevada
temperatura de salida de la sal del cristalizador se decide trabajar con un sistema de impulsion
positiva, este sistema nos va a proporcionar la ventaja de poder realizar la presion mediante un
gas inerte, en este caso nitrégeno, y asi eliminar la atmosfera explosiva. En este caso haran falta
583 kg de nitrogeno/h para transportar los 11658.17 Kg/h de sulfato amonico.

En este caso la bomba escogida es de la empresa ABEL, sera una bomba de piston para solidos.

Figura 11.14.2. Bomba de s6lidos por pistén de la empresa Abel.
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11.15. Caélculo de tuberias

El tipo de tuberia a escoger viene dado por el tipo de fluido y el caudal que circula por dicha
tuberia, también es necesario conocer las condiciones de temperatura, presion y demas
parametros fisicos e hidrodindmicos, ya que influyen en mayor o menor medida a la seleccion
del tipo de tuberia para cada corriente.

El célculo del diametro interno de una tuberia viene dado por la ecuaciéon 11.15.1.

Dinterno = |—— (Ec.11.15.1)

Donde:
Q es el caudal volumétrico (m3/s).
v es la velocidad del fluido (m/s).

@ es el didmetro interno de la conduccién (m).

Mediante la ecuacion anterior, si se fija la velocidad de circulacion del fluido, se obtiene el
diametro interno de la conduccion.
A continuacion se presentan una serie de tablas con velocidades tipicas de fluidos por dentro de

conducciones y también se adjuntan tablas con diversa informacion util.
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Tabla 11.15.1 Velocidad méxima en lineas de acero al carbono para servicio con agua.

servicio Velocidad méxima

_ [ftys]
Servicios generales 2-16
 Didmetro (pulgadas)

1 2-3
a 3-45
4 5-7
L 7-9
g 8-10
10 10-12
12 10-14
16 10 - 15
| 20 y mayores 10- 186
Succion de bombas

¥ drenajes 4-7

| Descarga de bombas 5-10
- Presiones mayores

de 700 psig 4-5
[~ Cabezales -
Agua de condensadores

{General) 3-5
|- Carcasa 9

|- Tubos 3-10
|Drenajes 25-50
'Intercambiador doble tubo 1,7 -6,7
'Drenajes horizontales 2.5 min.
Mangueras contra incendio 10
Canales abiertos 1,5-6.0
Flujo por gravedad 3-8

Tabla 11.15.2 Velocidad tipica de hidrocarburos liquidos en conducciones de acero.

Disimetro nominal 17 0 menos 3™ a 10m 10™ a 20™

Clase de conduccian velocidad (m's)  velocidad (m/s)  velocidad (m/’s)
Zoma de  yiseosidad media - 05al 0.75a 1.5
O quiten v tuelofl 0.122 024 0.15 0.8
Descarga corta ——meee lal.s 1.25a 1.8
Drenajes 0.3 0D45a1 =

Tabla 11.15.3 Velocidad maxima en tuberias.

Material Velooadad
(m's)
Acero 5.00
Acero galvamzado 5.00
Asbesto cemento 5.00
Fierro fundido 5.00
Hierro dictil 5.00
Polietileno de alta densidad 5.00
PV .C (cloruro de polivinilo) 5.00
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Tabla 11.15.4 Diametros comerciales habituales y su equivalencia.

Diametro Diametro Espesor
nominal io nominal
en pulgadas £ en mm
1/4 13:Z 2,29
172 21,3 277
3/9 267 287
1 334 3,38
11/4 422 3,56
1142 48,3 3,68
2 60,3 3.91
2142 73.0 516
3 889 549
4 1143 6,02
5 141,3 6,55
5] 168.3 7.1
8 2191 8,18
10 2730 Q.27
12 3238 10,31

11.16. Torres de refrigeracion

En las torres de refrigeracion, el agua caliente procedente de otros procesos, normalmente de
los intercambiadores de calor, se pone en contacto con una corriente de aire seco que provoca su
vaporizacion y con ello el enfriamiento del agua liquida (pérdida de calor por transferencia de
calor latente de vaporizacién ) mientras que se libera aire himedo y vapor de agua.

Su mecanismo es el siguiente: el agua caliente se introduce por la parte superior de la torre y
atraviesa el relleno encontrandose con una corriente ascendente de aire que sube bien por
conveccién natural o bien por conveccion forzada mediante ventiladores o soplantes. El agua,
ya enfriada, se evacua por la parte inferior. El aire seco también se introduce por la parte
inferior, por encima del recipiente donde se deposita el agua liquida que desciende de la torre.
En todas estas operaciones interesa que la superficie de contacto entre ambas fases sea lo mayor
posible. Ademas conviene inducir y mantener en la fase gaseosa un régimen turbulento que

facilite la admision de agua desde la fase liquida.

Las torres de refrigeracion elegidas para la planta son del tipo EWB 2875/09 de la empresa
EWK, por sus buenas “prestaciones y 0ptima calidad. Dicho modelo es resistente a la corrosion,

es de facil mantenimiento y esta disefiado para tratar con grandes capacidades.

Las torres de refrigeracion EWB son torres de ventilacion forzada y funcionan en base al

principio del flujo a contra-corriente. Las caracteristicas de disefio se citan a continuacion:
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- La estructura de la torres estd formada por perfiles de galvanizado en caliente y el
revestimiento lo componen planchas de poliéster reforzado con fibra de vidrio.

- El agua fluye a las toberas de pulverizacion a través de los tubos de distribucion
fabricados en polipropileno. Su disposicion permite una dptima distribucién del agua
dentro de la torre.

- El cuerpo de intercambio consta de varias capas de relleno de torre de alto rendimiento,
fabricado en materiales de larga duracion.

- Con objeto de reducir las pérdidas de agua por arrastre se instala un separador de gotas
por encima del sistema distribuidor de agua.

- Las torres estan equipadas con ventiladores axiales de bajo nivel de ruido situados en

aspiracién en la parte superior de la torre.
La figura 11.16.1 corresponde a una torre de refrigeracion EWB 2875/09 cuyas dimensiones y
propiedades se presentan en la tabla 11.16.1. El valor de calor disipado es a las siguientes
condiciones de operacion:
Temperatura de entrada del agua: 40°C

Temperatura de salida del agua: 30 °C

Temperatura del aire: 24 °C
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Torres tipo EWB 1300 - EWB 2875

Figura 11.16.1: Torres de refrigeracion tipo EWB 2875/09.

Figura 11.16.1: Dimensiones y propiedades de la torres de refrigeracion EWB 2875/09.

Potencia disipada (KW) 7093
Peso en operacion (kg) 9200
Peso vacio (kg) 6800
Potencia motor (KW) 30
Dimensiones (mm)

A 4322
B 2848
C 4900
D 6100
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La composicion de agua de refrigeracion tiene una gran importancia para el funcionamiento de

las torres de refrigeracion. Tiene gran influencia en la capacidad de intercambio de calor, la vida

atil y la rentabilidad. Por todo ello se recomienda, en la fase de disefio o, al menos , antes de la

puesta en marcha, disponer de un analisis del agua, y en caso necesario, consultar a una empresa

especializada.

Para una eficiencia 6ptima y una vida util méaxima, la calidad del agua del circuito debe ser tal

que sus parametros estén comprendidos dentro de los valores limites de la tabla 11.16.2.

La cantidad total de agua perdida que es necesario reponer se compone de :

Tabla 11.16.2: Valores recomendados de la calidad del agua.

Dureza al carbonato 7-9|°dH
Dureza al carbonato con la adicion bis 20 | °dH
de estabilizantes
Contenido de cloruros aprox. 300 | mg/fl
e Encaso de aceros

austeniticos aprox. 50| mg/l
Valor de pH 7-8
Para metales ligeros 7-75
Contenido de sulfatos aprox. 500 | mg/l
Hierro aprox. 0,3 [ mg/l
Contenido de sales. total 2000 | mg/l
Solidos en suspension aprox. 50 | mg/l
Conductividad 1200 | uS/cm

Célculo de la cantidad de agua a reponer

evaporacion, arrastre y purga.

Donde:

Mwz = Mwy + Mys + Mya

myz = cantidad de agua de reposicion

myy = pérdidas por evaporacion

mws = pérdidas por arrastre

Mwa = purga

(Ec. 11.16.1)

pérdidas por
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= Pérdidas por evaporacion
Las pérdidas por evaporacion dependen de la cantidad de calor disipada y de las condiciones
atmosféricas. Para condiciones de funcionamiento determinadas se puede hacer un célculo
bastante exacto, aunque en la mayoria de los casos se puede hacer una estimacion muy
aproximada, que suele ser suficiente,

El método de célculo aproximado de las pérdidas por evaporacion, my,, €s como sigue:

My (m¥/h) = Zaltwi-twe) (Ec. 11.16.2)

Donde:
myw = caudal de agua a refrigerar (m*/h)
tw1 = temperatura de entrada de agua (°C )

tw. = temperatura de salida de agua (°C)

= Pérdidas por arrastre
El arrastre ocurre a la salida del aire saturado de la torre. Debido a la alta eficiencia del
separador de gotas, las pérdidas por arrastre, mys, son normalmente menores que el 0.02% del

agua recirculada.

= Purga
Con objeto de evitar altas concentraciones de sélidos disueltos en el agua del circuito, una parte
de la misma deber ser drenada continuamente. La cantidad purgada depende de la calidad del
agua del circuito y de la calidad del agua de aporte. Si se toma como criterio la dureza al
carbonato (o contenido de cloruros u otros minerales) la cantidad de agua de purga puede
calcularse segun la ecuacion 11.16.3, en funcion del indice de concentracion del agua, E ,y las
pérdidas por evaporacion myy. El indice de concentracion se obtiene al dividir la dureza al
carbonato del agua del circuito entre la dureza al carbonato del agua de aporte, y debe ser menor
que E= 3-4, ya que, a valores menores la cantidad de purga y en consecuencia la cantidad de

agua de reposicién se incrementara considerablemente.

Mwa (m’s) = 222 (Ec. 11.16.3)
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Una vez especificados los parametros caracteristicos de la torre de refrigeracion y conocido el
procedimiento de célculo para las pérdidas de agua, se procede a calcular el nimero de torres de
refrigeracion EWB 2875/09 necesarias en la planta y el agua de reposicion.

En latabla 11.6.3 se resumen las corrientes de agua que se deben refrigerar.

Tabla 11.16.3: Especificaciones de las corrientes de entrada a la torre de refrigeracion.

Intercambiador Caudal (kg/h) T entrada (*C) T salida (3C)
Intercambio R-201 735120 30 40
1-201 109396,8 30 40
1-204 407391,84 30 40
1-206 695688,48 30 40
1-207 214380 30 40
1-208 70683,12 30 40
1-209 38414,88 30 40
1-303 2871864,36 30 40
1-304 158719,68 30 40

Inicialmente, se calcula la capacidad de agua que puede tratar una torre de refrigeracion EWB
2875/09 segun la ecuacion 11.16.3.

Q=mxCyx AT (Ec. 11.16.3)

Donde:

Q= calor disipada por una torre (25534800 kJ/h)
m= cantidad de agua refrigerada (kg/h)

Cp= capacidad calorifica del agua (4.18 kJ/kg-°C)

AT = Incremento de temperatura (10°C)

Operando la ecuacion 11.16.3 se obtiene que la cantidad de agua refrigerada en una torre es
610880,4 kg/h. Por lo tanto, conociendo la cantidad de agua a refrigerar en planta, que
corresponde al total de las corrientes de la tabla 11.16.3, se obtiene el nimero de torres

necesarias.

) 530165916 2
Nimero de torres = —— =+ = 8.68 = 9 torres (Ec. 11.6.4)

610880.4%
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Se requieren 9 torres de refrigeracion EWB 2875/09; cada una de ellas tratard un caudal de
589073,24 kg/h.

A continuacidn, se calcula el agua a reponer:

- Las pérdidas por evaporacion se calculan con la ecuacion 11.16.2;

_ 589.073(40—30)
Mwy = 600

=9.82 mh
- las pérdidas por arrastre son menores al 0.02 % del agua recirculada;

Mws = 0.02 % - 589.073 m*/h = 0.118 m*h

- las cantidad de purga se determina con la ecuacion 11.16.3 con E =3.5 i myy = 9.82

3
Mwa = 13;85—_‘”11/h =3.93 m3/h

Y por lo tanto, la cantidad de agua de reposicion en una torre sera;

mwz = 9.82 + 0.118 + 3.93 =13.86 m’/h

por lo que el agua total a reponer, debido a las pérdidas del conjunto de torres de refrigeracion,
sera de 124.7 m¥/h.



PRODUCCION DE CAPROLACTAMA

11.17. Tanques de proceso

11.17.1. Tanque para condensador

Para el correcto funcionamiento de las columnas de destilacion se recomienda instalar un tanque
pulmén a la salida del condensador para acumular cierta cantidad de fluido y asi asegurar una
entrada de liquido constante como reflujo de la columna. Asi pues a continuacion de los
condensadores de las columnas CD-201, CD-202 y CD-301 se colocara su correspondiente

tanque pulmén TP-201, TP-202 y TP-301.

Para el dimensionamiento de este tipo de tanque un tiempo de residencia pequefio es suficiente,

bibliograficamente se obtiene un tiempo de residencia de 30 segundos.

V=Q-t
h=3:D
_34 V
3

Donde:

7 es el tiempo de residencia (s).

Q es el caudal de salida de condensador (m®/s).

D es el didmetro (m).
h es la altura (m)

(Ec.11.17.1)

(Ec.11.17.2)

(Ec.11.17.3)

A continuacidn se presentan las dimensiones de los tanques.

Tabla 11.17.1 Dimensiones de los tanques.
TANQUES ‘ TP-201
ALTURA (m) ‘

TP-202

TP-301

DIAMETRO (m)

Debido a la gran similitud en las dimensiones de los tanques y a que su dimension no es vital de

cara al proceso, se decide poner los tres tanques del mismo tamafio, con esto ahorramos costes

de produccién y permitimos comprar un tanque estandar.
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Las nuevas dimensiones seran de 0.9 m. de altura y 0.3 m. de didmetro.

= Disefio mecénico de los tanques
El material utilizado para cada uno de los tanques serda el mismo que el utilizado en su
correspondiente columna de destilacion. Para el calculo del grosor es necesario conocer la
presion y temperatura de trabajo, el didmetro interno, el factor de soldadura y el factor de estrés.
Para el célculo de la presion de disefio y la temperatura de disefio se utilizaran las siguientes

ecuaciones.
Paiserio = Ptrabajo +0.2- Ptrabajo (Ec.11.17.4)
Taiseio = Ttravajo +20°C (Ec.11.17.5)

Se calcula el espesor con la siguiente ecuacion extraida del codigo ASME.

_ P - D;
2-S-E—-12-P

t (Ec.11.17.6)

Donde:

t es el espesor minimo requerido (mm).

P es la presion de disefio o presion méaxima de trabajo permitida (bar).

D; es el radio interior (mm).

S es el valor del esfuerzo méaximo permisible del material a la temperatura de disefio (bar).
R es el radio interno (mm).

E es el coeficiente de soldadura (0.85).
El valor obtenido se redondea al alza y se sobredimensiona.

El espesor del fondo y la cabeza toriesférica en funcion de la presion externa se obtiene de la

siguiente ecuacion.

0.885- P - D;

El valor obtenido se redondea al alza y se sobredimensiona.



PRODUCCION DE CAPROLACTAMA

Para poder calcular la altura total del tanque se necesita la altura del cabezal, para ello se
utilizan las relaciones y ecuaciones que se muestran a continuacion. Que muestran los valores

de los parametros de la figura 11.8.8.

Lm

Figura 11.8.8 Medidas de un cabezal toriésferico.

Di = Da (Ec.11.17.8)
r=01-Da  (Ec.11.17.9)
hy>35-t  (Ec.11.17.10)

h, = 0.1935-Da — 0.455-¢  (Ec.11.17.11)
hs = hy + h, (Ec.11.17.12)

Para el calculo del peso del tanque hay que sumar el peso del tanque en vacio, que corresponde
al peso de cada uno de sus componentes (cilindro, fondo y cabezal), con el peso del liquido en
operacion.
Para poder calcular el peso en vacio se parte de la cantidad de material necesaria, que se sabe a
partir de las dimensiones del tanque y el espesor de la chapa.
Peso = Area - Grosor - Densidad (Ec.11.17.13)

Acilindro =T" DC - L (EC 111714‘)

Avoriesférico = 0.842 - D (Ec.11.17.15)
El peso total del tanque vacio seréa la suma del peso de los componentes.

Peso tanque vacio = Pejjingro + Peabezal + Prondo (Ec.11.17.16)

Se calcula el peso del liquido que llena el tanque, la suma del peso en vacio con el peso del

liquido en operacidn sera el peso total del tanque en operacién.
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_ T
Peso liquido = (Z ‘D2 h+ Vogpesar + Vfondo) ‘Priquido  (Ec.11.17.17)

Protar = Ptanque + Pliquido (Ec.11.17.18)

Tabla 11.17.2 Parametros de disefio de los tanques.

TP-201 TP-202 TP-301
Espesor carcasa (mm)
Espesor cabezal (mm)

Espesor fondo (mm) ‘

Peso tanque vacio (kg) ‘

Peso liquido (kg) ‘

Peso tanque lleno (kg)

11.17.2. Tanque pulmén para columna

La columna CD-201 es un equipo clave en el proceso de obtencion de caprolactama puesto que
de su buen funcionamiento depende la produccion final de esta. Por eso, delante de este equipo
sera necesario colocar un tanque pulmon que tendra como objetivo el poder ejercer un control a
la hora de realizar la puesta en marcha de esta. Este tanque pulmon funciona de tal manera que
las corrientes de colas y cabezas de la columna desembocan en este equipo y hasta que no se
llega al estado estacionario donde hay una separacion completa de ciclohexanona oxima por
parte de la columna no se deja que la corriente avance hacia los reactores de Beckman.

El disefio mecanico del tanque sigue los mismos pasos que los tanques pulmones del apartado

anterior, solo que en este caso el tiempo de residencia sera mayor, se escoge 30 min.

Tabla 11.17.3 Dimensiones del tanque.
TANQUE
ALTURA (m)

DIAMETRO (m)
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Tabla 11.17.4 Parametros de disefio del tanque.

Espesor carcasa (mm)
Espesor cabezal (mm)

Espesor fondo (mm)

Peso tanque vacio (kg)
Peso liquido (kg) 16319.95
Peso tanque lleno (kg) 18433.45

El soporte utilizado para este tipo de tanque sera el mismo que para las columnas, es el llamado
faldon. El faldon debe soportar el peso del tanque. Se une al tanque por una soldadura continua
en la parte inferior y, por lo general, el tamafio requerido de esta soldadura determina el espesor
del faldon.

La altura del faldon es de 1m y el material empleado acero al carbono.

11.17.3. Tanque para vacio.
Es necesaria la realizacion de vacio mediante la utilizacion de bombas de anillo liquido en las
columnas de extraccion E-301 y E-302, estas bombas actian de manera que aspiran el aire de
proceso creando una presion negativa. La conexion entre la bomba de anillo liquido y el
proceso, debe realizarse en un tanque que permita extraer este aire.
Aprovechando el disefio de los tanques para condensador, se decide colocar dos tanques, uno en

cada columna, de las mismas dimensiones que los vistos anteriormente.

Tabla 11.17.5 Dimensiones de los tanques.
TANQUES TP-302 TP-303
ALTURA (m)

DIAMETRO (m)
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Tabla 11.17.6 Pardmetros de disefio de los tanques.
TP-302 TP-303

Espesor carcasa (mm)

Espesor cabezal (mm)

Espesor fondo (mm)

Peso tanque vacio (kg)

Peso liquido (kQg)

Peso tanque lleno (kg)




