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11.1. Calcul del gruix dels equips

Per tal de determinar el gruix necessari dels equips de la planta es realitza el gruix necessari del

cos 1 dels fons de I’equip.

Per un equip amb un cos cilindric s’aplica I’expressié segiient per calcular el gruix necessari.

P-D 4
2-S-E-12-P

teit = Cy
Els fons requereixen un gruix diferent ja que les zones de I’equip que pateixen una deformacid, és
a dir, les corbes dels fons de 1’equip, es perd part del gruix, per aixo se li afegeix un sobre

espessor del 10% de I’espessor obtingut inicialment (Cy).

_ P-L-M
fons = 5 S E—0,2-P

Els parametres de disseny per determinar el gruix sén:

e Pressid de disseny (P): Per escollir la pressié de disseny pertinent a cada equip s’ha
determinat afegir un 10% al valor de pressido d’operacio, sumar 1,5 atm a la pressi6
d’operacid o determinar la pressié de disseny com a 3. El valor escollit sera el valor més
gran dels tres i, per tant, el que permeti mantenir un marge més ampli entre la pressié

d’operaci6 i de disseny.
e Limit elastic (S): Aquest parametre depen del tipus de material utilitzat i de la

temperatura d’operacio de ’equip. Gran part dels equips son d’acer inoxidable i d’acer al

carboni, es mostra a continuacio la taula de limit elastic pertinent a aquests material.
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Taula 11.1.1. Limit elastic pertinent a I’acer al carboni.

PRI CRTIES OF MATERIALS CARBON & LOW ALLOY STFEL
Maximum Allowable Stress Values in Tension 1000 psi. ®

_ Specification [ For Metal Temperature Not Exceeding Deg. F.

_-: N“"“_’f" Grade ::Tom 700 | 150 |s00 lsso 900 [vso [1oso {1100 (1150|820
SA-283 C 12,71 - . . . - ~ - . . .
sa28s | € |13s|i33|zafio2]sales|- |- |- |- |-
sAs15 | 55 |138[133]12.1[102]84 |6s|as]2s{- |- |-

sas1s | 60 |1sof1aaf 30|08 87 | es|as|as| - |- |-
sas15 | 65 |1eaf155[130finaloo|es|as|2s| - |- |-
sas1s | 10 |17s]166|148|120] va] 65| asfas| - |- | -
sasie | 55 |13sl13afizi]102] 84| 6s|as)2s| - |- |-
sas16 | 60 |15.0[1a4|130[108] 87| 65| as| 28] - |- |-

SASIG | 68 16,3155/ 13.9]114| 90] 65| 4.5] 2.5 - . .

— —

SAS16 | 70 17.5[16.6] 148120 93| 65| 4.5] 2.5 - . .

C—.a 0 p—

sa0s | 11 [12s|ies1ar)120] 92] 65| as]as] - |- | -
saast | 1 [isofraaf129|i08] 86| es| as|as] - |- |-
~sas0 | LE) ,';;g SRR
SAS3 B 150[144]130]108| 87| 65 - . . . .
sa106 | 8 [1s0haafi30]i08] 87 6s|as|as| - |- |-
SA-193 [B2c2u25.0{250] 23.6]210)170 12s| 85| as| - | - | -
skl 3t Tl 1ol =1z 1= Volsl= =}
OSA07 | B 1> le l'e: ks 1= (Pl s [

Taula 11.1.2. Limit elastic pertinent a I’acer inoxidable.

MAXIMUM ALLOWABLE STRESS VALUES IN TENSION FOR HIGH-ALLOY STEEL
(CAUTION: See UW-12 for vessels constructed under part UW

Maximum Allowable Stress, ksi (Multiply by 1000 to Obtain psi),
Specification for Metal Temp., °F, Not Exceeding
BT
Number Grade 100 200 300 400 500 600 650 700 750 800 850 900 50
SA-240 304 18,8 178 166 162 159 158 159 159 155 152 14,9 147 144
SA-240 a04L 15,7 157 153 147 144 14 13,7 135 13,3 13 L = pil
SA-240 316 18.8 188 184 181 180 170 167 163 16,1 158 157 155 154
SA-240 a16L 15,7 187 157 155 144 135 132 12,9 126 124 12,1 = .

e Factor de soldadura (E): El factor de soldadura va sempre relacionat amb una disminucié
del limit elastic, ja que una soldadura implica un punt de debilitat en els equips. Degut a
que tots els equips contenen soldadures per unir les planxes. En aquest cas es considera

una soldadura parcial amb un valor de 0,85.
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e Guix addicional de corrosi6 (C;): S’afegeix un gruix addicional per la possible corrosid

del material de I’equip.
e Factor M: Aquest factor esta relacionat directament amb els radis pertinents al fons

utilitzat. Es tracta de la relaci6 L/r, que en el cas del fons toriesferic la relacié és de 10,0 i

mitjangant la taula 11.1.3. el valor de M pertinent és 1,54.

Taula 11.1.3. Factor M en funcié dels radis del fons.

VALUES OF FACTOR “M*™

100 1.50 2.00 1,50 3.00 1.50 f"“’ 540
Ly I £ .78 1.1% 1,75 3,15 4,00 .00 .08 o
& (1) (W I.1a 118 f.aa 1.23 118 .34 (ML

Lol 1,08 ;13 117§ j1.10 .35 .31 1.38

L 1.00 5.00 9,00 10.0 1o 12,0 14.0 eol 3"
L 1,50 B.50)  [9.s0 10.8{ I1.5 13,0 P % o &

A ids i.f8 1.54 L.58 L&z | b, a9 11,73
M 144 148 Li2 Lsel  lysol l!.ul 7 1 e (Y
" THE MAXMAUM ALLOWED BATHS - L = f1e 38 firw Mgy § e Lanimg Pae]

e Tolerancia de fabricacié (C,): és un valor que té en compte la curvatura del fons i les
possibles desviacions del valor teoric que hauria de tenir el gruix d’aquest. Com s’ha

esmentat anteriorment s’afegeix un 10% del gruix calculat.

Tot seguit es calcula pressidé externa que suporta per tal de veure el gruix necessari requerit per a

que no hi hagi deformacions del material.

b, _ 4B
¢ 3(Do/ty)

On tr sera el gruix sense tenir en compte els gruixos addicionals C; i C,.

Per determinar el parametre B és necessari el calcul de les relacions L/Dy i Dy/t;, que permetra

utilitzar la figura 11.1.1. i obtenir el factor A.

En el cas que la relacié L/D, és menor que el L/Dy minim requerit per utilitzar la figura 11.1.1. es

recomana 1’us de reforcos.
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Tot seguit amb el factor A i les figures pertinents a la seccié6 VIII del codi ASME es pot
determinar el factor B. En cas que el valor d’A quedi a I’esquerra de la figura, en el qual no es pot
obtenir cap valor equivalent de B, s’utilitza la segiient expressié per realitzar el calcul de la

pressio externa.

p 2 AE
¢ 3(Do/ty)

La pressi6 haura de superar la pressié de disseny externa pertinent en cada equip.

En el cas que la pressio externa no suporti la pressio determinada de disseny, s’haura d’operar de
forma iterativa augmentant el gruix del cilindre i els fons fins que el valor Pa superi la pressié

determinada pel disseny.

Taula 11.1.4. Resultats obtingut per calcular el gruix del recipient RE-303.

Nom RE-303
Pressio6 de disseny (bar) 3,04
Temperatura de disseny (F) 122
Diametre intern (mm) 2,00-10°
S (bar) 1082,76
E 0,85
C; (mm) 1
C, pel cilindre (mm) 0
t cilindre (mm) 4,3
C, pel fons (mm) 0,1-t
t fons (mm) 6,76
Nom RE-303
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11.2. Calcul de pesos

La metodologia de calcul del pes dels equips es basa en l'estimacié del volum que ocupa el
material del que esta fet, que juntament amb la densitat del material, permetra obtenir el valor
requerit. Per raons de seguretat del calcul s'ha sobredimensionat entre un 10-20% aquest valor en
funcié de si té més o menys components. Aquest sobredimensionament cobreix el pes dels
complements que porten els equips com poden ser valvules o connexions entre d'altres.

Com a exemple es mostra la metodologia de calcul del pes del CR-402.

11.2.1. Dades tecniques de CR-402

Alcada cilindre (m) [hci] 3.75
Algada con (m) [hco] 2.5
Diametre (m) [r] 1.5
Gruix (mm) [gr] 8
Diametre serpenti (mm) [rs] 25.4
Diametre volta serpenti (m) [rvs] 0.5
Nombre de voltes del serpenti [n] 40
Gruix serpenti (mm) [grs] 8
Densitat del material de construccid (Kg/mS) 7860

Protar = (Pcristal-litzador + Pserpenti) -1.15
Pcristal-litzador = Pcono + Pcilindre
Piilingre =2 -m 1 -hci-gr-p
Popn=m-r-l-gr-p
= 77 ¥ heo?
Pserpentiz‘l"ﬂ'z’TS‘gT'S-T'vS-n-p

Ptotal = 4999Kg
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11.3. Tancs d’emmagatzematge

Per tal de dimensionar els tancs d’emmagatzematge és crucial determinar els dies de stock per tal

de mantenir el subministrament necessari a la planta en cas que falli qualsevol proveidor.

Tenint en compte la taula segiient, es pot observar els requisits en materies primes per dia i un cop

considerats els tres dies de stock.

Taula 11.3.1. Stock necessari per a cada substancia.

Stock d'un dia Stock de tres dies
Producte Caudal | Stock (Kg) Stock Stock N°de Volum per

Ciclohexanona 6000 134414 141,82 425,45 5 85,09

Acid Nitric al 60% 6041,67 145000 103,29 309,88 4 77,47
Hidrogen 92.5% molar + meta 2162,7 51904,8 1586,19 | 4758,56 10 475,86
Oleum (30% SO-) 4900 117600 62,22 186,67 2 93,33
Amonfac (pur) 1820 43680 64,05 192,14 2 96,07

Tolue (pur) 6370 152880 175,72 -- 2 87,86

Acid fosforic (70-85%) 2476 59424 33,01 -- 1 33,01

En tots els tancs hi ha prou capacitat per emmagatzemar producte per tres dies. En el cas dels
tancs d’hidrogen, degut a que es va considerar, des d’un inici, una pressié del tanc erronia, hi ha

molt més producte emmagatzemat, superant els tres dies fixats per la resta de productes.

Per tal de mantenir una major estabilitat en els tancs d’emmagatzematge s’ha considerat una
relacié D/H>1,33 per tal de no necessitar refor¢os addicionals. En el cas dels tancs d’amoniac i
hidrogen aquests aniran tombats, de forma que, amb uns suports, la part considerada com alcada

en el disseny es trobara paral-lela al terra.

e Fons toriesferic Klopper 10:1
Aquest tipus de fons es recomana que sigui utilitzat per a tancs o recipients que no suportin

pressions elevades.
Els parametres que caracteritzen un fons Koppler 10:1 sén els segiients:
Hfons = 0194 . Di

Veons = 0.1- Di3
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Figura 11.3.1. Fons toriesferic Klopper 10:1

e Fons semiesferic
En aquest cas I"inic parametre important d’aquest fons és que el radi de la semiesfera és igual al
radi del cilindre del tanc. El volum en aquest cas no requereix cap parametre de modificacié ja

que el volum de I’esfera sera el volum admissible dels dos fons semiesferics.

Aquest tipus de fons és capag¢ de suportar pressions elevades i [’amoniac, nitrogen i 1’hidrogen

son els Unics productes que s’emmagatzemen a pressio.

A T’hora de realitzar el calcul del volum del reactor, s’ha determinat el volum d’un cilindre i se li
ha sumat els volum corresponent a les tapes. En el cas de I’hidrogen, amoniac i nitrogen, els tancs
presenten dos fons semiesferics. En canvi, la resta de tancs estan formats pel fons inferior pla i pel

superior toriesferic.

El volum de cada unitat s’ha sobredimensionat un 15% i s’ha dimensionat els tancs d’0leum, acid
nitric, tolue, ciclohexanona i acid fosforic amb els fons inferior pla i el superior de tipus
toriesféric Klopper 10:1, en el cas de I’hidrogen, nitrogen i I’amoniac els dos fons son

semiesferics ja que aquests tipus de fons sén capacos de suportar pressions elevades.

S’ha de determinar el diametre per a cada tanc per tal d’obtenir el volum del cilindre, el del fons
corresponent i, que la suma de tots dos representi el volum pertinent a cada producte,

sobredimensionat un 15%.

n 2
Veitingre =5 D* - h

NN

Viotat = Veitinare + Vfons

Per tal de determinar de forma orientativa del volum per unitat necessari per emmagatzemar tot el

volum requerit d’amoniac, s’ha estimat quan ocuparia tot el volum d’amoniac en el cas que fos tot
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liquid, degut a que aquest producte es troba emmagatzemat en tancs criogenics, a pressio alta i

temperatura baixa per tal de mantenir-lo liquat.

Vnngi = kg NH3/pyu,; - n° de dies stock

Aquest volum també sera sobredimensionat per tal de garantir que la part de gas d’amoniac que

es troba dins del tanc, té prou espai per ser emmagatzemat.

Taula 11.3.2. Dimensions obtingudes dels tancs d’amoniac.

Nom TK-818
Diametre (m) 3.5
Alcada del cilindre (m) 6
Volum (m") 102.62
Fons Semiesferic
Volum del fons (m3) 22.45
Alcada del fons (m) 1.75

Per altra banda, s’emmagatzema a alta pressio, aixi doncs per tal de saber el volum que ocupara
tota la quantitat necessaria a emmagatzemar, s’ha realitzat el calcul amb la férmula dels gasos
ideals. S’ha considerat que I’hidrogen ve a 68 °C i es troba emmagatzemat a una pressio de 300

atm.
P-V=n-R-T

Taula 11.3.3. Dimensions obtingudes dels tancs d’hidrogen.

Nom TK-808
Diametre (m) 6.1
Alcada del cilindre (m) 8.1
Kmols d’hidrogen 17018
Pressio (atm) 300
Temperatura (K) 341
Volum (m®) 474.41
Fons Semiesfeéric
Volum del fons (m”) 118.85
Alcada del fons (m) 3.05
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En el cas del tanc d’emmagatzematge de ciclohexanona els resultats obtinguts es presenten a la

taula 11.3.4.

Taula 11.3.4. Dimensions obtingudes dels tancs de ciclohexanona amb el fons superior toriesferics.

Nom T-801

Volum (m”) 99,8
Diametre (m) 5,5
Alcada del cilindre (m) 3,5

Fons Klopper

Volum del fons (m?) 16,64

Alcada del fons (m) 1,067
Radi del fons (m) 5,7

r del fons (m) 5,70-10"
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11.4. Equips principals
11.4.1. Columna de bombolleig

Pel disseny de la columna de bombolleig s'ha partit de les composicions de sortida d'aquesta
(corrent 10), ja que seria la quantitat de reactiu requerit per formar la quantitat minima de

caprolactama al final del procés.

Tot i que a la patent diu que el cabal de recirculaci6 (corrent 11) és 10 vegades el cabal de sortida
de la columna, aquesta no déna raons per tenir uns cabals tan grans i per tant s’ha considerat que

aquest cabal és només dues vegades el de la sortida.

Per calcular els cabals necessaris d’entrada s’utilitzen uns valors fixats de selectivitat 1 eficacia

d’H,, obtinguts a partir de les patents referenciades a la bibliografia.

El volum del reactor s’ha calculat a partir de la relacié produccié/volum obtinguda al document

de C. Van de Moesdijk, obtenint un volum de 40 m”.

Pel calcul del diametre de la columna s’ha tingut en compte la velocitat de circulacio del gas (0,1
m/s) en comptes de la del liquid ja que el cabal volumetric del gas és major (densitat més baixa) i
la seva velocitat dins de la columna és més baixa que la del liquid. Per tant, si contant amb la
recirculacié es té un cabal de gas de 842,6 m’/h, el diametre es calcula igualant les segiients
expressions.

Qe
v

A= (D

2

Per tant, si (1) = (2) i s’ailla el diametre de I’equacio, quedara que

D=

RND

s
4

On en les tres expressions v €s la velocitat de circulacié del gas a través del liquid i Q és el cabal

volumétric d’entrada d’aquest gas.

Per tant surt que el diametre de la columna de bombolleig és de 1,73 m, que s’arrodoneix a 2

metres.
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Un cop aixo0 i sabent I’area, es pot calcular I’algada dividint el volum entre 1’area, i surt que
h=12,7m. Aixi doncs, la columna tindra 13 metres d’alt (el volum de reacci6 és de 32 m’, per tant

hi haura un 20% d’espai buit per afavorir la separacio6 dels gasos).

Un dels problemes de 1’hidrogen és que no només realitza la reaccié de formacié d’hidroxilamina,
sin6 que també es consumeix a causa d’altres reaccions laterals. Per tant, es va perdent la
selectivitat d’aquest respecte a la reacci6 principal i formant més N,O a mesura que passa el
temps a causa de les subreaccions. Es per aquest motiu que s’ha d’anar afegint un agent promotor
(GeO,) a través d’unes dosis fixes. Llavors, si la concentraciéo de N,O a la sortida augmenta
significa que la selectivitat del catalitzador disminueix i s’haura d’afegir una dosi de 1’agent

promotor un cop superada una concentracié d’aquest gas fixada.
Calcul de la quantitat necessaria de catalitzador

Inicialment la concentracié de catalitzador al reactor és de 7.75 g/L i tenint en compte el volum
de solucié (80% del volum de la columna), es necessitara un total de 248 Kg de catalitzador en
total. El percentatge de pal-ladi al catalitzador correspon al 10% en massa d’aquest. A la posada

en marxa, la quantitat de promotor (GeO,) afegit és de 694 grams.

Segons la patent consultada a la bibliografia, el catalitzador de pal-ladi en suport de carboni es
manté continuament en circulacié i es pot utilitzar durant els 300 dies d’operacié anual sense
addici6 de nou catalitzador o regeneracié d’aquest. Tot i aixo, si no s’afegeix catalitzador, la
selectivitat de la hidrogenacié de nitrat cap hidroxilamina és redueix per la desactivacié d’aquest
catalitzador, produint-se més N,O (impuresa formada en reaccio lateral). A causa d’aquest fet,
s’ha d’anar addicionant una quantitat de 44g de GeO, automaticament quan la producci6 fixada
d’hidroxilamina no es pot aconseguir sempre i que la concentracié de N,O al gas de sortida sigui

inferior al 0.2% en volum.

Al superar aquest 1imit establert de N,O al corrent gasds de sortida (0.2% en volum de N,O),
s’addiciona catalitzador de pal-ladi en suport de carboni juntament amb el promotor (GeO,) amb
carregues de 15 Kg de catalitzador 1 44 g de GeO, cada vegada (aquesta accié es realitza a través
d’un dosificador). D’aquesta manera s’augmenta de nou la selectivitat i es redueix el percentatge

en volum de N,O a la sortida del gas.

A la patent referenciada a la bibliografia estipula que per una produccié de 46500 tones anuals
d’hidroxilamina es necessiten 2900 Kg de catalitzador (Pd/C 10%wt) i 14,56 Kg GeO, que
s’haurien d’anar afegint al llarg de 10 mesos de produccid. En el cas d’aquest projecte, la

produccié anual d’hidroxilamina és de 14406,5 tones i per tant s’han d’afegir 900 Kg de
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catalitzador i 4,51 kg de GeO,. Per tant la selectivitat de la hidrogenacié del nitrat cap a

hidroxilamina, es redueix del 85,7% (valor despres de la posada en marxa) fins el 83.6%.

De tot I’hidrogen que no es consumeix i surt per la part superior de la columna, se’n recupera el

90% amb una puresa del 95% gracies a ’equip FM-101.

11.4.2. Reactors d’oximacio

Pel disseny d’aquests reactors s’ha seguit la patent descrita a la bibliografia com a model, on
proposa una série d’entre 3 a 6 reactors en serie seguits d’un decantador cada un, ja que es

treballa amb una fase organica i una aquosa.

Pels reactors entren els dos reactius en contracorrent. Aixi doncs, pel primer reactor entra una fase
aquosa amb hidroxilamina, i per 1’altim entra una fase organica de tolu¢ com a dissolvent amb
ciclohexanona dissolta com a reactiu. Per tant, pel primer reactor entrara el corrent organic
provinent del segon decantador on hi haura dissolt tot el producte format fins aquest punt

(ciclohexanona oxima) i la ciclohexanona que quedi sense reaccionar.

De la mateixa manera, pel segon reactor entrara el corrent aquos provinent del primer decantador
on hi haura dissolta I’hidroxilamina que encara no ha reaccionat i altres components que no
participen en la reaccié com per exemple ’acid fosforic, el dihidrogen fosfat d’amoni i el nitrat

d’amoni.

Abans de fer una simulacié del sistema s’han hagut de fer diverses suposicions a partir de les

quals comengar a iterar:

e Es treballa amb una série de 5 reactors isoterms a 95°C i 1 atm de pressio seguits d’un
decantador cada un. Es treballa a aquesta temperatura perque a 89 °C es solidifica la

ciclohexanona oxima i a 100 °C s’evapora ’aigua.

e El volum de cada reactor és de 10 m’. Es podra variar per obtenir la quantitat de producte

desitjat.

e Tant la ciclohexanona com la ciclohexanona oxima tenen una major solubilitat en el tolue
(fase organica) que en I’aigua. Tot i aixi també hi ha una certa quantitat d’aquests dos
components que es dissol a la fase aquosa i, per tant, pel corrent aqués del decantador que
entra al segiient reactor tamb¢ n’hi passara una certa quantitat. Per tant es suposa que per

aquest corrent hi hauran 0,38 Kg/h de ciclohexanona oxima i 44 Kg/h de ciclohexanona.
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e Tota la hidroxilamina esta dissolta en la fase aquosa, per tant tota la que no ha reaccionat
entra al segilient reactor a través d’aquest corrent.
e Els cabal volumetric de sortida de cada reactor és constant i el mateix per cada un.

Per una bona simulacié del sistema, s’ha utilitzat el software MATLAB ja que permet canviar
variables com les concentracions d’entrada o el volum dels reactors fins arribar a la conversid
desitjada, i alhora es pot fer un seguiment de les variacions de les concentracions al llarg del

temps fins a I’estat estacionari.

La reacci6 que es duu a terme en aquest sistema és la segiient:

_OH
N
+ NH.0H — é + H.0

Tot 1 aix0, I’hidroxilamina esta en forma de sal amb 1’16 dihidrogenfosfat: NH;OH- H,PO,

O

Per tant, per cada mol d’hidroxilamina que reacciona es forma un mol d’acid fosforic ja que esta

en medi aquos.

Un cop s’ha realitzat la simulacio fins a obtenir la conversié desitjada (variant el volum dels
reactors per aconseguir diferents temps de residéncia), s’obté que es necessiten un total de 2
reactors de 21 m’ cada un. El volum de reaccié es sobredimensionara un 15%, per tant pels

calculs de disseny dels reactors es partira d’un volum de 24,15 m’.

L’script de MATLAB utilitzat per fer aquesta simulacié s’adjunta dins 1’apartat d’apéndix

d’aquest capitol.
Dimensions dels reactors

Els dos reactors tindran una geometria cilindrica amb un capgal i un fons toriesférics. Aixi doncs
es suposara un diametre intern de 3 metres i una algada lateral (del cilindre) de 3,5 metres per

cada un dels reactors.

L’al¢ada del fons toriesféric segueix una relacio de 0,194 vegades el diametre del cilindre intern,
aixi doncs es tindra que h,,=Di-0,194=0,582 metres. Per tant, I’al¢ada total dels reactors sera la

suma de ’al¢ada del cilindre més dos vegades 1’al¢ada del fons toriesferic (H=4,664 metres).
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El volum del fons toriesferic segueix la segiient relacio, V=0,1-Di’, per tant Vg=2,7 m’. El volum

del cilindre es calcula com Vcilzg - Di? - Hcil = 24,74 m>. Aixi doncs el volum total és la suma

del volum del cilindre més dos vegades el volum del fons toriesferic (V=30,14 m3).

La fracci6 buida és aquell percentatge del reactor en la que no hi ha liquid de reaccid.
Normalment es deixa aquest espai com a seguretat per la formacié de possibles gasos i per a una

millor operacio del reactor. Per el calcul de la fraccid buida s’utilitza la segiient expressio:
Fracci6 buida = 1-Vreaccid/Vreactor = 0,1987 = 0,2

El diametre extern del reactor es calcula a partir de la suma del didmetre intern més dues vegades

el gruix de les parets del reactor. D,y = 3,022 metres.
El gruix del cilindre es troba explicat a I’apartat 11.1 d’aquest capitol.
A continuacid es presenten les dimensions dels dos reactors a la taula resum 11.4.1.1.

Taula 11.4.2.1. Dimensions dels dos reactors d’oximacio.

Diametre intern (m) 3
Gruix paret (m) 0,011
Diametre extern (m) 3,022
Alcada fons toriesferic (m) 0,582
Alcada reactor (m) 4,664
Algada lateral (m) 3,5
Area lateral 32,987
Volum reaccié (m’) 24,150
Volum reactor (m3) 30,140
Fracci6 buida 0,199

Calcul del balan¢ d’energia

Es considera que els dos reactors d’oximaci6 son isoterms, per tant la temperatura d’entrada i
sortida sén iguals a 95°C. Per tant, el calor generat pel sistema ve donat per la reaccié produida ja
que els productes que es formen no només absorbeixen I’energia que portaven els corrents

d’entrada, si no que tamb¢ una part de I’energia alliberada per la reaccio.

Pel calcul de I’energia alliberada, es fa servir la segiient expressio:

q:_W'XK'[AHOO+ZV]'C—p]'(TS_T0)]

On:
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-ngg és el cabal molar del component clau, que en aquest cas és I’hidroxilamina.
- Vg és el coeficient estequiometric del component clau. Com que és un reactiu sera -1.

-Xx ¢és la conversi6 del component clau. En aquest cas el que s’ha fet és restar els mols
reaccionats amb els que no han reaccionat i s’ha treballat amb aquesta diferéncia. Per tant es pot
considerar que la conversié és del 100% (1) ja que es fan els calculs amb tota la hidroxilamina

que ha reaccionat.

-AH,° és Ientalpia estandard de reaccié. L entalpia per la reaccio d’oximacié és de -42 KJ/mol
-v; és el coeficient estequiometric associat a cada component de la reaccio.

—C_p] és la Cp associat a cada component.

-Ts és la temperatura de sortida del reactor, que és de 95°C.

-Ty és la temperatura de referéncia, que és de 25°C.

Aixi doncs, el calor alliberat tant pel primer reactor com per el segon sén respectivament:
Qri=-1368036,634 KJ/h

Qg2 =-317776,9657 KJ/h

Ja es pot veure que el primer reactor allibera una quantitat d’energia quatre vegades superior al
segon, 1 aix0 és perque la major part de 1’hidroxilamina reacciona al primer reactor i per tant
I’energia que alliberara la reaccid sera molt major. Aixd implicara una major refrigeracio en el

primer reactor per contrarestar aquest excés d’energia.
Calcul del sistema de refrigeracio per camisa de mitja canya

Per la refrigeracio dels reactors normalment s’utilitza una camisa o un serpenti helicoidal dins del
tanc. El problema d’utilitzar un serpenti és que hi ha una possible precipitacié de ciclohexanona

oxima de la mescla sobre la superficie freda d’aquest (Tf=86-89°C).

Tot i aixo, s’ha escollit un sistema de refrigeracié de mitja canya enlloc d’una camisa completa

perque I’area de bescanvi de calor amb el primer és molt superior.

Primerament s’ha de trobar 1’area requerida d’intercanvi de calor per eliminar tot el calor generat
per cada reactor i deixar-los a una temperatura constant de 95°C. Per aixo es fa servir la segiient

expressio.

q=U-A-ATy
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On:

-q és el calor generat pel sistema.

-U ¢és el coeficient global de transferéncia de calor. S’utilitza un valor de 500 W/m>K per

dimensionar una mica.
-A és I’area de bescanvi necessaria per eliminar aquest calor produit.

_ (TR—Tg)—(Tr—Ts)
ATy = ln((TR‘TE))
(TR-Ts)

-Tg és la temperatura d’operacid del reactor, és de 95°C.

-Tg és la temperatura d’entrada de 1’aigua de refrigeracié provinent de la torre (30°C).

-Ts és la temperatura de sortida de 1’aigua de refrigeracio (45°C).

Per tant, I’area d’intercanvi pels dos reactors respectivament és de A;=13,29 m? i Ay= 3,088 m’.

Tot i aixi aquesta area d’intercanvi no €s del tot correcta ja que hi ha un espaiat entre voltes del
serpenti, i també hi ha un gruix de les parets de la mitja canya que s’ha de comptabilitzar. Per tant

s’ha de calcular I’area requerida real tenint en compte aquests parametres.

Primerament s’ha de calcular el cabal d’aigua refrigerant necessari a partir de la segiient

expressio:

q= m-Cp-(Ts—Tg)
On:
-m ¢s el cabal d’aigua refrigerant en Kg/h.

Un cop calculat el cabal de refrigerant necessari en m’/h s’ha de calcular 1’area de pas tot
suposant una velocitat ce circulacié. Seguidament es calcula el diametre de la mitja canya aillant-

ho de la segiient expressio:

T
A=—-D?
4

S’ha d’iterar amb la velocitat de circulacio fins a trobar un diametre en polzades estandard.

A continuacio es calcula el factor d’eficacia.

D
D+2-Gr+Esp

Factor d eficacia =
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On:

-D és el diametre de la mitja canya calculat anteriorment.

-Gr és el gruix de la paret de la mitja canya. Es un valor suposat de 0,002 metres.
-Esp és I’espaiat entre voltes. Es suposa un valor de 0,02 metres.

Per tant el factor d’eficacia per la mitja canya corresponent a cada reactor ¢s Fe;=0,76 i Fe,=0,61

respectivament.

El factor d’eficacia corresponent al segon sistema de refrigeracié és menor que el primer ja que el

cabal d’aigua és menor i per tant el diametre de la mitja canya €s més petit.

Aixi doncs, I’area requerida és la divisid entre I’area d’intercanvi calculada anteriorment i el
factor d’eficacia. Aquesta sera 1’area real que es necessitara com a minim per poder bescanviar tot
el calor que es genera. Val a dir que aquesta area ha d’esser més petita que 1’area del reactor, si no

s’ha de sobredimensionar.

Seguidament s’ha de fer el calcul de I’area ocupada per la mitja canya, i s’ha de procurar que

sigui com a minim igual o més gran que I’area requerida.
Aje=L-D-n+(n—1)-L-Esp

On:

-A.. és I’area ocupada per la mitja canya en m’.

-L és la longitud de cada volta. Es calcula multiplicant el diametre extern per pi.

-D és el diametre del serpenti en metres.

-n és el niimero de voltes del serpenti. Es un valor que s’ha de suposar.

S’ha d’iterar suposant el nombre de voltes fins que 1’area ocupada per la mitja canya sigui com a

minim igual a la requerida. Si el nlimero resultant no és enter, s’augmenta.
L’al¢ada ocupada per la mitja canya es determina a partir de la segiient expressio:
Alcada =n-D+ (n—1)-Esp

Aquesta algada no pot ser superior a I’alcada del cilindre del reactor.
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A continuaci6 es mostra una taula resum amb les dades de les mitges canyes dissenyades per cada

reactor.

Taula 11.4.2.2. Parametres de les mitges canyes per cada reactor.

Mitjacanya corresponent al primer reactor Mitjacanya corresponent al segon reactor
Area requerida (m%) 18,95 Area requerida (m%) 5,82
Diametre (polzades) 2,00 Diametre (polzades) 1,00
Nombre de voltes (n) 29 Nombre de voltes (n) 14
Area ocupada per la mitjacanya (m?) 19,26 Area ocupada per la mitjacanya (m?%) 5,83
Alcada ocupada per la mitjacanya (m) 2,03 Alcada ocupada per la mitjacanya (m) 0,62

Un valor tipic de I’alcada ocupada per la mitja canya és de 1 metre. Per tant en el cas del primer

reactor s’haura de dividir el sistema de refrigeracid en dos mitges canyes, és a dir, cada una

eliminara la meitat del calor que es despen.

A la taula 11.4.2.3 es mostren els parametres recalculats de la mitja canya del primer reactor. Els

resultats que s’observen son els corresponents a 1 mitja canya, ja que ’altra és idéntica.

Taula 11.4.2.3. Parametres corresponents a una de les mitges canyes del primer reactor.

Mitjacanya corresponent al primer reactor
Area requerida (mz) 9,48
Diametre (polzades) 1,50
Nombre de voltes (n) 12
Area ocupada per la mitjacanya (m?) 9,64
Alcada ocupada per la mitjacanya (m?) 0,68

Com es pot observar, el diametre de la mitja canya ha disminuit ja que si no la velocitat de

circulaci6 del fluid disminuia molt, i sempre s’han de mantenir dintre dels rangs tipics.

11.4.3. Torre de destil-lacio (TD-101)

Aquesta torre de destil-lacié s’encarrega de separar la ciclohexanona oxima del tolue, la

ciclohexanona i 1’aigua, ja que aquesta primera és el reactiu de la reaccid6 de Beckmann i no

poden haver-hi impureses. El seu disseny s’ha efectuat amb el software HYSYS.

Aixi doncs, per una correcta simulacié de la torre s’ha d’efectuar una destil-lacio prévia a través

del Shortcut tenint en compte varies suposicions:

e La fraccié molar del component lleuger (Tolug) al residu de la torre és de 0,001.

e La fraccié molar del component pesat (ciclohexanona oxima) al destil-lat és de 0,001.
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e La relaci6 de reflux extern és de 3 (retorna a la columna 3 vegades el corrent total que

surt pel destil-lat).

Un cop aix0, el Shortcut proposa un cert niimero de plats que hauria de tenir la columna, el plat

de I’aliment i la temperatura de treball tant del condensador com la del reboiler.

A continuacié es fa servir el metode rigords partint dels parametres aproximats extrets del

Shortcut i variant-los fins aconseguir la separaci6 desitjada.

Finalment s’estableix que la columna té 18 plats amb una eficiéncia del 80% cada plat, i I’entrada

de I’aliment és al plat nimero 9 comengant la numeraci6 des de dalt cap a baix.

El diametre de la columna és de 1,676 metres i la distancia entre els plats és de 0,6096 metres. Per

tant I’algada de la columna és de 10,97 metres.

Altres parametres com [’area activa dels plats, 1’area total, I’area dels forats o el nombre dels

mateixos es troben a la taula 11.4.3.1.

Taula 11.4.3.1. Dimensions i caracteristiques de la columna.

N° Plats 18
Gruix plats (m) 0,003175
Area plats (mz) 1,917

Vol. Tot. Plats (m’) 0,1096
Alcada Cil. (m) 10,97
Diametre int.Col (m) 1,676
Vol. Int. Cil (m®) 24,202
Alcada fons (m) 0,325
Algada tot (m) 11,620
V. tot (m’) 25,143
V. tot. exterior (m3 ) 25,649
Vol. Operacié (m’) 15,020
Area forat (m?) 0,244
N° Forats 13722,000

Tant pel capgal superior com pel fons de la columna s’ha considerat un fons toriesféric i a I’hora
de calcular I’al¢ada total de la columna se I’hi ha hagut de sumar aquestes dues algades. El volum
total de la columna considerant el gruix (8§ mm) s’ha calculat tal i com s’ha explicat anteriorment

amb el cas dels reactors d’oximacio.

El volum del recipient s’ha calculat restant el volum considerant el diametre extern menys el

volum considerant el diametre intern, i se I’hi ha sumat el volum ocupat per tots els plats. Per
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calcular aquest ultim volum simplement s’ha multiplicat el gruix de cada plat per la seva area, i

tot aixo pel nimero de plats (18).

A I’hora de calcular el volum d’operacioé (en el cas d’un reactor seria el volum de reaccid) s’ha de
restar el volum total pel volum ocupat pels plats (aixi es tindria el volum total buit de la
columna), i s’ha multiplicat per 0’6, és a dir, s’ha considerat que el volum d’operacié de la

columna és un 60% el volum total.

11.4.4. Stripping (ST-101)

La funcié d’aquest equip és desabsorbir la ciclohexanona del corrent aqués per tal de minimitzar
I’entrada d’aquest reactiu a la columna de bombolleig. A més, a I’stripper s’hidrolitza tan la

hidroxilamina com la ciclohexanona oxima que han quedat sense reaccionar.

La ciclohexanona oxima s’hidrolitza a la vegada a ciclohexanona (que sera absorbida per la fase
gas igual que la que ja venia) i a hidroxilamina, que juntament amb la que ja venia s’hidrolitzen
formant amoniac. Aquest NHj és absorbit pel gas per solubilitats, i també surt de la columna en

forma de vapor residual que després s’haura de condensar i portar a la planta de tractament.

Igual que la torre de destil-lacid, aquest equip s’ha dissenyat amb el software hyssys ja que
permet una gran flexibilitat a 1’hora de jugar amb les diferents variables de disseny, com el
nombre de plats de la columna o la relacions de reflux de cues. A més també et facilita informacid

com per exemple 1’energia que s’ha d’aportar a I’hora de dissenyar el reboiler.

Aquesta columna té 15 plats de contacte amb una eficiencia del 80% cada un, pel que hi haurien
unes 12 etapes d’equilibri. L’aliment entra pel primer plat en estat liquid a 95°C. Les pressions
d’operacid son de 1 bar pel capgal i de 3 bars pel reboiler, i les temperatures son de 99°44°C pel
gas de sortida (s’haura de condensar i portar a ’EDAR) i de 133°C al reboiler en el que part

s’evaporara i es recirculara, i una altra part continuara com a corrent de procés en estat liquid.

Per dur a terme la hidrolisi abans comentada, s’han hagut d’utilitzar aquestes condicions de
temperatures elevades (133°C) al reboiler. Perd perque a la sortida d’aquest estigui en fase liquida
s’ha hagut d’augmentar la pressi6 fins a 3 atmosferes, que ¢és la pressio d’equilibri per aquesta

temperatura.

Els parametres geometrics de la columna es poden veure a la taula 11.4.4.1.
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Taula 11.4.4.1. Parametres geometrics de la columna de stripping

N° Plats 15
Gruix plats (m) 0,003175
Area plats (m?) 0,7558

Vol. PI. TOTAL (m”) 0,0360
Alcada Cil. (m) 10,97
Diametre int.Col (m) 1,067
Vol. Int. Cil (m’) 9,8090
Alcada fons (m) 0,2070
Algada tot (m) 11,3840
V. tot (m’) 10,0520
V. tot. exterior (m3) 10,2849
Vol. Operaci6 (m®) 6,0096
Area forat (m?) 0,0964
N° Forats 5411

11.4.5. Tanc de mescla (RE-103)

Per aquest equip entren dos corrents, un d’acid nitric al 60% wt a 25°C, i un altre corresponent al

corrent aquoés provinent de les cues de I’stripping a 96,97°C i a 3 bars de pressio.

S’ha suposat un temps de residencia de 1h per tal que es consumeixi tot ’HNO3 estequiometric,

per tant el volum de reacci6 sera de 40 m”.

Les dimensions del tanc es calculen de la mateixa manera que en el cas dels reactors d’oximacio.

A lataula 11.4.5.1 es poden veure les dimensions d’aquest equip.

Taula 11.4.5.1. Dimensions de I’equip RE-103

Diametre intern (m) 3,6
Gruix paret (m) 0,013
Diametre extern (m) 3,626
Alcada fons toriesferic (m) 0,698
Algada reactor (m) 5,897
Algada lateral (m) 4,5
Area lateral 50,894
Volum reaccié (m®) 40
Volum reactor (m®) 55,136
Fracci6 buida 0,275
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Seguit d’aquest equip hi ha la columna de bombolleig, i els corrents d’entrada d’aquesta han
d’estar a les condicions d’operacié d’aquesta (T=68°C). Per mantenir la temperatura de sortida
del tanc en aquestes condiciones s’han realitzat dos estudis. En un primer cas s’estudia la
possibilitat d’operar adiabaticament i posar un bescanviador de calor a la sortida, i en un segon
cas es mira el cas de refrigerar el tanc amb una mitja canya i que la temperatura de sortida sigui la

de la columna, estalviant-nos aixi el bescanviador.
Cas d’operar adiabaticament:

En aquest primer cas, el tanc s’ha d’aillar i calcular-ne la temperatura del corrent de sortida, ja

que hi ha dues entrades a diferents temperatures.

Per el calcul de la temperatura de sortida s’utilitza la segilient expressio:

anE Cp] 'TEl +anE Cp] 'TEZ +7;—I:XKAH0
TS:

Xngr - Cpj + X gz - Cp;

On:

-Ts és la temperatura del corrent de sortida de I’equip RE-103.

-Tg411 Tgo s6n les temperatures de la primera i segona entrada respectivament del tanc de mescla.
-Njg1 1 Njg, sOn els mols/h de cada component que entren al tanc per la primera i segona entrada
respectivament.

-Ng4 s6n els mols/h del component clau.

-Xx és la conversio d’aquest component clau.

-AH° és entalpia estandard de reaccio.

-Cp; €s la capacitat calorifica a pressié constant de cada component a les condicions de

temperatura del corrent en el que es trobi.
Aixi doncs, la temperatura de sortida de 1’equip RE-103 operant adiabaticament és de Ts=85,5°C.

El bescanviador que s’hauria de posar per baixar la temperatura de 85,5 a 68 graus seria bastant

petit amb una area superficial requerida de 14,2 m”.
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Cas d’utilitzar una mitjacanya.
En aquest cas no es pot utilitzar només una mitja canya, ja que ocuparia més de 4 metres d’altura
sobrepassant 1’altura tipica d’aquests sistemes de refrigeracio. Per tant s’ha optat en dividir-la en

4 mitges canyes d’un metre d’altura cada una.

Taula 11.4.5.2. Parametres de disseny corresponents a la mitja canya de 1’equip RE-103.

Mitjacanya corresponent al tanc de mescla
Area requerida (mz) 11,52
Diametre (polzades) 1,50
Nombre de voltes (n) 18
Area ocupada per la mitjacanya (m?) 11,65
Alcada ocupada per la mitjacanya (m?) 1,03

Les altres 3 mitges canyes son exactament iguals.

Per tant, veient que és possible utilitzar un sistema de refrigeracio de mitja canya s’ha optat per
aquesta opcid, ja que d’aquesta manera el corrent de sortida ja pot entrar directament com a
aliment al segiient equip sense necessitat de cap tractament previ. A més, el bescanviador de

carcassa i tubs considerat respon a un area superficial de bescanvi molt petita i no val la pena.

11.4.6. Decantadors (DE-101 i DE-102)

Als decantadors arriba el cabal provinent dels reactors RE-101 i RE-102 respectivament, que sén
de 52m’/h i de 51m’/h. S'ha considerat que un temps de residencia de 30 minuts sera dptim per a
la bona separaci6 de les dues fases tenint en compte que sén dos liquids de densitats diferenciades

1 immiscibles.

La morfologia de I’equip ha estat basada d'altres decantadors liquid-liquid (es pot observar en el
full d'especificacié). Com es tenia clar el volum que havia de emmagatzemar, 26m’, es van
optimitzar les mesures perque¢ complissin els requisits dels decantadors de referéncia i pogués

contenir aquest volum. El dimensionament ha estat calculat amb el programa AutoCad.

Les boques de sortida han estat col-locades al costat oposat a 1'entrada de 1'aliment, estant la de la
fase aquosa a la base inferior i la sortida de la fase organica al lateral, a la part superior, com no

podria ser d'una altra manera.
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11.4.7. Reactor transposicié de Beckmann (RE-201, RE-202 I RE-203)

El disseny del sistema de reactors per a realitzar el pas de ciclohexanona oxima a caprolactama
s’ha fet seguint la distribucid plantejada en la patent WO 2004/103963 i la cinetica de reaccid de
I’article  Estimation  of  kinetics parametres of Beckmann rearrangement of

cyclohexanoneoximeusing genetic algoritm.

Aixi doncs, s’ha dissenyat el sistema de tres reactors isoterms amb recirculacio i refredament
intermig fent servir el software MATLAB. La decisio d’utilitzar aquest programa es basa en el fet
que amb aquest software es poden monitoritzar els canvis de concentracié de les diferents
especies fins assolir I’estat estacionari. Un altre fet a favor del seu us es la gran versatilitat que
presenta el MATLAB i el fet de que possibilita la optimitzacié del disseny ja que permet un gran

quantitat de canvis.

Seguidament, s’ha decidit mostrar el mecanisme cinétic proposat segons 1’article per tal de
comprendre millor 1’elevada complexitat del sistema de reaccio. Les diferents especies que
composen el mecanisme de reaccié es mostren a continuacié juntament amb la nomenclatura

utilitzada en les diferents reaccions.

C>= NH* —0OH OXH*
Oxima protonada

= NOSO,H 0XS0,
Oxima sulfonada

l— NH
| CPLH*

Caprolactama protonada

CPLSO,
C =O-S[)3 Caprolactama sulfonada

Mecanisme de reaccio:

OX + H* > OXH* (Rx.1)

OXH* + S0; > 0XSO; + HY (Rx.2)

OXH* > CPLH* (Rx.3)
0XSOs; +CPLH* — CPLSO; +CPLH* (Rx.4)
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CPLSO; +H* — CPLH* + S0, (Rx.5)
CPLH* + SO3 » CPLSO; +H* (Rx.6)

Els protons i les molecules de SO; mostrats en les sis reaccions anteriors s’alliberen al barrejar
I’0leum amb la corrent de ciclohexanona oxima o amb la barreja de reaccid provinent de la

recirculaci6 del primer reactor.

Per tal de dimensionar els equips necessaris s’ha fixat un volum de reaccid i una temperatura
d’operacid en els diferents reactors i emprant un sistema d’equacions diferencials s’ha analitzat
I’evolucio de les diferents espécies fins a assolir 1’estat estacionari. Aixi doncs s’han anat
modificant les caracteristiques del sistema de tres reactors per tal d’aconseguir la maxima
conversid. En tots els reactors s’ha anat variant la radé de recirculacio per tal d’obtenir un temps

de residencia al voltant dels vint minuts, que és el valor recomanat per la bibliografia.

Finalment, es realitza 1’estudi del balang d’energia per tal de dimensionar els equips de
refrigeracio i comprovar que els volums de reacci6 obtinguts mitjangcant MATLAB no suposen un
problema per a la operaci6 segura. L’Script de MATLAB utilitzat per a realitzar els calculs s’ha

adjuntat a la carpeta d’ Annexos del CD.

¢ Dimensions dels reactors

Tenint en compte els resultats obtinguts amb MATLAB i els del balang de materia els volums i

raons de recirculacio6 dels tres reactors es mostren en la Taula 11.4.7.1.:

Taula 11.4.7.1. Volums de reaccid i raons de recirculacio.

Rao de recirculacio:

RE-201 12.8 0.81
RE-202 5 0.43
RE-203 5 0.37

Un cop fixats els volums de reacci6 cal dimensionar els reactors, tots tres equips tindran el mateix
tipus de disseny, reactor cilindric amb fons toriesferic, essent les dimensions dels reactors 202 i
203 identiques. Per al disseny dels gruixos dels reactors es segueix el metode de calcul mostrat en

I’apartat 11.1. tenint present que aquests equips treballen a pressi6 atmosferica o endogena.

e Disseny mitja canva

El calcul per al disseny de les mitges canyes queda especificat en l'apartat 11.4.2. i al aplicar-lo a

aquests reactor s’obtenen els sistemes d’intercanvi de calor que es mostren en la segiient taula:
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Taula 11.4.7.2. Caracteristiques de les mitges canyes dels reactors 201, 202 i 203.

RE-201 15 2 1.042 740000 11.75
RE-202 10 2 0.688 335000 5.32
RE-203 10 2 0.688 335000 5.32

e Calcul de ’agitador

Per al dimensionament d’un agitador cal tenir en compte els requeriments de cada aplicacio, és a
dir, s’ha de tenir en compte si el que es requereix es una homogeneitzacié suau o una bona
agitacio. Un cop es coneix el tipus d’agitacié requerida, les propietats del fluid (viscositat i
densitat) i les caracteristiques del sistema (volum de liquid i nombre de pales) es pot comencar la
iteracid que té com a objectiu obtenir un temps d’agitacio determinat. El temps d’agitacié

determina si es tracta d’una agitaci6 (1-2 min.) o una homogeneitzacié (5-10 min.).

El primer pas consisteix en fixar el tipus d’helix, un diametre i una velocitat de gir d’aquesta.

Amb aquestes dades hom pot calcular el Reynolds d’agitacié emprant la segiient formula:

_p-v-D
U

Re

On:

p: Densitat en Kg/m’

v: velocitat

D: Diametre impulsor en metres

w: és la viscositat del fluid expressada en (Kg/m-s)

Un cop tenim el Reynolds es llegeix el nombre de poténcia assignat a cada tipus de helix en les
grafiques proporcionades pel fabricant de [’agitador. Cal esmentar que per motius de

confidencialitat no es poden mostrar les taules proporcionades per INOXMIMGRUP S.L..

P

Np = ———
P =" N3DS

On:
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P: Poténcia consumida en Watts
Np: Nombre de poténcia

N: velocitat de gir en rad/s
Per exemple, si es treballa en régim d’agitacio turbulent amb un hélix de tipus GAMMA el
nombre de potencia és de 0.24. Coneixent aquest valor i fixant un nombre de revolucions per

minut de I’hélix es pot coneixer la poténcia requerida per a proporcionar el grau d’agitacio fixat.

Exemple de calcul:

A la hora de dimensionar I’agitador del reactor 201 cal tenir en compte que es té un volum
d’operacié de 12.8 m’, una densitat de 1478.8 kg/m’ i una viscositat de 2.3 cP. Ara bé, per tal
d’assegurar el correcte funcionament de I’equip es calcular la poténcia d’agitacid necessaria per a

agitar un volum de 14 m® d’un fluid amb una viscositat de 10 cP.

Considerant que es té un equip amb un diametre de 2.5 metres i que 1’agitador d’aquest equip es
troba descentrat es fixa un diametre de helix de 900 mil-limetres amb una velocitat de gir de 150
revolucions per minut per tal d’obtenir un elevat grau d’agitaci6. Aplicant la férmula del nombre

adimensional de Reynolds s’obté que en aquest cas el valor és de 1889925.7.

Aixi doncs, es treballa en régim turbulent i per tant el nombre de poténcia s’haura de llegir en
aquesta zona. El tipus de helix emprat en aquest equip és la GAMMA que genera un flux radial i
axial amb un elevat cabal d’agitacid, el nombre de poténcia emprat en aquest calcul és de 0.24 i
s’obté una poténcia requerida de 3.73 kW, per tant, cal com a minim un motor de 4 kW. En
aquest cas el nombre d’agitacio obtingut és de 0.93 min que correspon al temps necessari per a

desplacar tot el volum del reactor i que es troba directament relacionat amb el cabal d’agitacio.

11.4.8. Reactors de neutralitzacio (RE-301, RE-302 i RE-303)

El reactor RE-301 rep la mescla provinent del RE-203 de la transposicié de Beckmann. Aquest
reactor s’ha dissenyat amb les dimensions necessaries per suportar la mescla que prové de la zona
200 i la recirculaci6 de les aigiies mare del cristal-litzador CR-402, amb un cabal de 231,35 m’/h i
amb un temps de resideéncia de 5 minuts, temps suficient conjuntament amb un agitador, per tal
d’homogeneitzar la mescla. La principal rad per la qual s’utilitzen les aigiies mares és per
aconseguir que la part d’oxid de sofre de 1’0leum de la mescla reaccioni amb 1’aigua per formar

acid sulftric, la qual és una reaccié molt rapida.
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L’expressio6 utilitzada per calcular el volum del reactor és la segiient:

%4
T= 6
En primer lloc, es tracta d’un reactor que opera a 100°C i a pressié atmosferica. Per aquest fet, i
pel fet que conté acid sulfuric en el seu interior, altament corrosiu, el reactor sera d’acer

inoxidable AISI 304 L i anira esmaltat.

Per tal de mantenir la temperatura a 100°C es realitza una recirculacié de la mescla per alliberar,
amb un bescanviador, la calor generada per la reacci6. En aquesta recirculacié es baixa la
temperatura de 100°C (temperatura d'operacid) a 90°C. Aquest salt tan petit de temperatura es deu
al fet que si descendis molt, el sulfat amonic dissolt en el medi podria precipitar. Per aquest motiu

la recirculacid és tan gran, per complir el balang d'energia.

La metodologia de calcul del balan¢ energéetic es basa en els mateixos fonaments que han estats

explicats en l'apartat 11.4.2.

En el balang s'ha tingut en compte l'entalpia de reaccid, l'entalpia de dissolucid de I'acid sulftric i
la temperatura d'entrada i sortida dels cabals tenint en compte la seva composicié i les Cp de cada
component. Les dades nomenades i les equacions de reaccié es mostren en l'apartat 11.8. de

I’ Apéndix.

Com l'aigua utilitzada per reaccionar amb el SO; és 'aigua mare procedent del CR-402 s'ha hagut
de calcular quanta seria necessaria per poder dissoldre la sal que estava en l'aigua que ha
reaccionat, jugant amb la solubilitat a diferents temperatures. D'aquesta manera l'estalvi en aigua
és important i s'estalvia en la despesa del tractament d’aquesta aigua, abaratint aix{ el cost del

producte final.

Per tal de dimensionar el RE-302 s’ha utilitzat 1’expressié esmentada en aquest apartat, de forma
que s’ha suposat un temps de residéncia de 10 minuts per a que es realitzi la neutralitzacio de
I’acid sulfuric amb 1’amoniac mesclat préviament en el RE-303. El RE-302 requereix un volum
de 17,37 m’ degut a que el cabal d’entrada és de 92,1 m’/h, que requerira també la recirculaci6 de
part de la mescla per tal de controlar la temperatura del seu interior a 100°C que igual que en el

RE-301 la recirculacié és baixa a 90°C pels mateixos motius.

Per poder mantenir la temperatura al RE-302 s’ha realitzat el balang d'energia i s’ha tingut en
compte l'entalpia de reaccié de 1'acid sulftiric amb 1'amoniac i les entalpies dels cabals tant a les
entrades com en les sortides tenint en compte la composicid i els Cp de cadascti dels components
en la proporcié que és troben. Les dades i reaccions implicades en aquest apartat es poden

observar en l'apartat 11.8. de I’ Apendix.
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Per ultim, es dimensiona el RE-303 garantint un temps de resideéncia de 10 minuts i operant amb
un cabal d’entrada de 44,26 m’, amb els quals s’obté un volum d’operacié de 9,45 m’. Per a
aquest reactor s'han dissenyat dos recirculacions. Una és per a que tot I'amoniac gas que no s'ha
aconseguit dissoldre al mesclador estatic previ recirculi a la part inferior del reactor i que

mitjancant difusors i gracies al Reynolds que forma 1'agitador es dissolgui completament.

El mesclador estatic esmentat amb anterioritat consta d'un metre de longitud amb deu mitges

Ilunes (dades especificades pel proveidor basats en els nostres requeriment).

La segona recirculaci6 és imprescindible per poder mantenir el reactor isotermic igual que en els
dos altres reactors de la zona. En aquest cas, la temperatura d'operaci6 és de 20°C, temperatura
necessaria per a una bona dissolucié del gas. Amb motiu de la seva dissoluci6 i I'entrada d'aigua a
35°C es produeix una exotérmia que cal eliminar per a la correcta operacié del reactor. La
recirculacié que surt a 20°C es refredara fins a 10°C per complir amb el balang energetic. Al
calcul de l'esmentat balang s'ha tingut en compte les Cp dels components d'entrades i sortides
juntament amb les seves proporcions massiques i temperatures. Les dades nomenades es mostren
en l'apartat 11.8. de I’Apeéndix. La metodologia del balang d'energia és similar a I’especificada en

l'apartat 11.4.2.

Cal destacar que, que no hagi de suportar grans pressions permet definir els dos fons del tanc del
tipus toriesferic i, tal i com s’ha esmentat en 1’apartat 11.4.2. es realitzara el calcul del gruix amb

el metode ja detallat.

Per dltim, les raons de recirculacid, ja sigui per mantenir la temperatura a 100°C o 20°C, es

mostren a la taula 11.4.8.1.

Taula 11.4.8.1. Raons de recirculacié dels reactors.

Reactor Volum Raé de recirculacié
RE-301 9,45 0,8
RE-302 17,37 0,9
RE-303 22,75 0,77

El calcul per saber el tipus d'agitador necessari, tenint el Reynolds que es vol produir queda

especificat en l'apartat 11.4.7.
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11.4.9. Decantador (DE-401)

A aquest decantador arriba el cabal provinent del reactor RE-302, que és de 22m’/h. S'ha
considerat, igual que en els DE-101 i DE-102, que un temps de residencia de 30 minuts sera
optim per a la bona separacié de les dues fases tenint en compte que sén dos liquids de densitats

diferenciades 1 immiscibles.

La morfologia de I’equip ha estat basada d'altres decantadors liquid-liquid (es pot observar en el
full d'especificacié). Com es tenia clar el volum que havia d’emmagatzemar, 26m’, es van
optimitzar les mesures perque complissin els requisits dels decantadors de referéncia i pogués

contenir aquest volum. El dimensionament ha estat calculat amb el programa AutoCad.

Les boques de sortida han estat col-locades al costat oposat de I'entrada de 1'aliment estant la de la
fase aquosa a la base inferior i la sortida de la fase organica al lateral, a la part superior, com no

podria ser d'una altra manera.

11.4.10.  Columnes de extraccié (EX-401 y EX-402)

Les columnes d’extracci6 han estat dissenyades per poder separar la caprolactama de l'aigua, per
aixo s'utilitza tolueé com a dissolvent de la caprolactama. S'ha decidit que sigui el tolue el medi
extractor davant del benze, perque €s menys cancerigen que el segon tot i que aquest sigui un

millor dissolvent per a la caprolactama.

S'ha dissenyat utilitzant un diagrama ternari amb els equilibris entre la fase aquosa i la fase
organica tenint en compte els quatre components que estan presents: caprolactama, tolu¢, aigua i
sulfat amonic. Degut a que 1'equilibri és entre aquests quatre components i el diagrama és ternari,
es va decidir recalcular 1'equilibri excloent el sulfat amonic ja que no pot estar present en el tolue i
el total de la sal estara dissolt en l'aigua. Les dades d'equilibri han estat extretes de la tesi
Caprolactam extraction in a pulsed disc and doughnut column with a benign mixed solvent. A
continuacié es mostren a les taules les dades dels equilibris quaternaris i els equilibris ternaris
recalculats aixi com la figura 11.4.10.4. on s'observa graficament l'equilibri de la caprolactama

per a les dues fases.
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Taula 11.4.10.1 Equilibri quaternari fase aquosa.

Aigua Caprolactama Sulfat d’amoni Tolue
60,98 0,10 38,92 0,00
60,56 0,13 39,30 0,01
60,56 0,16 39,27 0,02
56,97 0,26 42,77 0,00
56,24 0,39 43,35 0,01
59,03 0,57 40,39 0,00
59,42 0,73 39,82 0,03
58,06 0,78 41,13 0,03

Taula 11.4.10.2 Equilibri fase organica.

Aigua Caprolactama Tolue
0,06 0,48 99,46
0,07 0,97 98,96
0,08 1,37 98,54
0,18 4,26 95,56
0,37 8,86 90,77
0,51 10,92 88,57
1,46 21,77 76,77

3,1 32,22 64,68

Taula 11.4.10.3 Equilibri recalculat fase aquosa.

Aigua Caprolactama Tolue
99,84 0,16 0,00
99,77 0,21 0,02
99,70 0,26 0,03
99,55 0,45 0,00
99,29 0,69 0,02
99,04 0,96 0,00
98,74 1,21 0,05
98,62 1,32 0,05
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Figura 11.4.10.1. Equilibri de caprolactama per a les diferents fases

Un cop l'equilibri esta recalculat, se sap la composicié de 1'aliment, la composicié del residu i la
composicié d'entrada i sortida de I'extractor, aquestes dades s'usen mitjancant el diagrama ternari
i els balancos de materia pertinents per tal de poder calcular el nombre d'etapes que ha de tenir

cadascuna de les columnes. Handbook of Solvent Extraction

En el cas de la columna EX-402, al tenir dues entrades d'extractor en plats diferents, s'ha suposat
que la suma d'aquests cabals entra per baix sent aquest I'inic extractor. D'aquesta manera s'esta

sobredimensionant lleument.

Pel dimensionament de les dues columnes, les mesures s'han extrapolat de les dimensions que
s'han obtingut de la torre d'extracci6 EX-403 (explicada a continuaci6). Aquesta columna es
dimensiona amb Hysys, programa que et facilita les dimensions que ha de tenir a més del nombre

d'etapes.

Si es dimensionessin aquestes columnes amb el programa Hysys, forma per la qual seria molt més
facil, aquestes estarien molt sobredimensionades ja que aquest programa no admet compostos
ionics i la caprolactama és molt soluble en aigua en abséncia del sulfat amonic pel que caldria una

quantitat molt sobredimensionada de tolue per poder extreure la caprolactama de 1'aigua.

11.4.11. Columna de extraccié (EX-403)

En aquest cas l'aliment és el tolue que ha servit d'extractor en les dues columnes anteriors i conté
la caprolactama dissolta. La finalitat en aquest cas és extreure amb aigua aquest compost per

poder reutilitzar el tolue a les columnes d'extracci6 previes i obtenir la caprolactama pura.
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A causa de que l'aigua és pura i no conté cap compost ionic, el seu calcul s'ha dut a terme amb el

programa Hysys amb el qual s'obté el dimensionament de la torre més del nimero d'etapes.

Cal que per poder dimensionar coneguis les proporcions i quantitats dels corrents d'entrada ja que

seran els parametres que hauras d'introduir perque et retorni les especificacions.

Com que no es coneix des d'un principi la quantitat d'aigua per extreure la caprolactama

necessaria del tolue, es juga amb aquesta dada fins que la sortida de 1'extracte sigui la desitjada.

A les figures segiients es mostren les dades obtingudes del programa Hysys per als parametres
introduits.

Figura 11.4.11.1 Torre EX-403 i les seves corrents

Colurmi M ame IEK'4D3 Sub-Flowsheet Tag iEDU
Top Stage Inlet = = e
|52 _I_] ehd Light Liguid
|63 ]
- x|
Optional Inlet Streams S 2 —t — — 3= Optional Side Draws
Stream | Inlet Stage | Nurm of Stream Type | Draw Stage
| << Stream >:: [ leges << Stream »: H
= o g 00200 s 5
Bottom Stage |nlet n-l H
-— I3
B hd
Bottoms Heawy Liguid

—Stage Mumbering

" Battom Up

|74 =1
Edit Trays... |
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Figura 11.4.11.2 Nombre de etapes tedriques y connexions

M arne [ | &1 | 74 B3 |
Molecular Waght 18,02 | 96, 25 | 2606 | 9217 _
Molar Density [kgmole/m3] 5308 | 8?84 1464 | 8.532

M asz Density [ka/m3] 956.2 | 2454 | 3815 | 792, 0|
Act. Yalume Flaw [m3£h] 1169 | 33,16 _ . 4B30 | 27 _
b ass Enthalp_l,l [kJa"kg] 'I E54e+004 | 425 2 -1081e+004 | ) 2458 _
M asz Entropy [k kg 0] 1,195 | 02453 | 09589 | 0. 4EA1 |
Heat Eapaclt_l,l [kJa"kQFI'ID'E E] ?552 1820 | 86.52 | 1762

bass Heat Eapamt_l,l [kdfkg E] 4132 | 1 891 _ 3 332 _ 1 EIEI1 _
LHY Vol Eams [Std) [bd g’mﬁ] 0,0000 | 3, EEIEE+EIEIE | 2, EEEIE+EIEIE | 3. ?.'-"3&+EIEIE _
HHY %ol Basis (Std) [MJ/m3] 4, 'IIZI1 e+EIIZI4__ 3 BEEIE+EIEIE__ 3 4EEE+EIEI5__ _3,{93?31[["%
HHY Mass Basiz [Std) [k kgl 2276 | 4 020e+004 | _'I H5e+004 | 4,271 e+004

Figura 11.4.11.3 Caracteristiques de les corrents

‘Feeds
s ] 1
Flow Rate [kath) { L1760+ | 2.803700e+0 |
H20 [ka/h) 117360e+0 | 0,0000 |
Toluene [ka/h] 00000 | 2.153313e+0 |
Caprolactam (ko/h] 00000 | 6.443868=+0 |
Products
I 4
Flow Rate [kash) | 21547859e+0 | 1.766271e+0 |
Hz0 [kg.-’h] 0.3008 1 11?33IZIE+EI
Taluene [kgeh) 2_1502DBE+D | 91,0491 [
Caprolactam (ka/h]. 45,5038 | £.398364e+0

Figura 11.4.11.4 Composicions dels corrents

“Trap Sechion Sizing
Tray Section 1l 151
Tray Dlameter [m] 1500 |
w'eir HE|g|ht [m] _ 5.000-002 |
Weir Length [m] ] 1,200 |
Traj,I Space [rn] _ 0.5000 |
Tray Yolume [m3] | 0.8336

Figura 11.4.11.5 Dimensions de la columna
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11.4.12.  Intercanvi ionic (IE-401, IE-402, IE-403 i IE-404)

Per portar a terme 1’intercanvi ionic dels ions presents a la solucid es seleccionen les resines

segiients:

Amberlyst A260H: Resina utilitzada per poder intercanviar el anions sulfat per hidroxils.

Les caracteristiques de la resina es presenten en la figura segiient:

Suggested Operating Conditions

Asinmiom operating temperas e
Minsmitem bed depth
Service flow rase

Operating fow rawe
Regenerant concentnation
Regenerant o rase

Rinse wator roquirciment

120°C (250 °F)

600 sum (24 imches)

o d BV* /b (2125 10 05 gpan /)
o A BN/

N NGOH

lto4 BV/h

{10 108Y (w0 75 @l /i)

PROPERTIES

Pinsical foem

Borac Fona as shipped
Concentration of active sites !
Motstare holding capacity ©)

Stipping wright

Paricle size
Uniiforminy coellicent
Harmonic mean sze

Niwogen BET
Surfaceasea

Average pore dameicr
Total pore volume
Shinnkage

T Comner tuad alye
Test metbinds wor wimvdalle o rrpuest

Tan opaque spherical beads
Hydroavle (OH)

2080 eq/L

#1075 5 (OH form)

675 g/L (421 Ia /%)

<16
0,560 o 0,700 mm

Wm' 2

i

020ml/g

Witer to 2ccsme - 5 %

Figura 11.4.12.1 Caracteristiques de la resina

Amberlyst 15SWET: Resina utilitzada per poder intercanviar els cations d’amoni per hidrogen

Les caracteristiques de la resina es presenten en la figura segiient:
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PROPERTIES
Physical form Opaque beads
Lonic form as shipped Hydrogen
Concentration of active sites ' =1.7eq/L
z4.7eq/kg

Moisture holding capacity 1 52 to 57 % (H™ form)
Shipping weight T g/L (48 Ihs/ fi)
Particle size

Uniformity coctlicient < 1,70

Harmomnic mean size (1L6IH) po (LRS00 mm

Fine contents 'l <0355 mm : 1.0 % max

Couarse beads = 1.180mm = 5.0 % max
Nitrogen BET

Surface area 53w/ g

Average pore diameter 300 A

Total pore volume 04y ml/g
Shrinkage Water to methanol : 5 %

Wiater to MTBE : 9 %
Witer tohexane 1 22 %
Waterto dry: 37 %

11 Comtrmctual value

Suggested Operating Conditions

Oto 14
120°C (250 °F)
1000 mm (39 inches)

pHrange

Maximum operating temperature
Minimum bed depth__

Secelewdte .. 1to40 BV/h (0.125t0 5 gpm/ fr‘)
Regenerants_______________  Hd HgS04

Flow rate ®v/thy 4to8 4108

Flow rate (gpm/ft‘"‘] 05t 1.0 0.5t0 1.0
Coneentration (%)_____ 4to 10 ltoh

Level gy 40t 100 40 to 200
Level (LS4 I— = 25106 25t 12

Minimum contact time _____ 30 minutes

Slowrinse _ 2BV (15gal/ ft') at regeneration flow rate

Fast rinse 2to4 BV (15 to 30 gal /ft’) at service flow rate

Figura 11.4.12.2 Caracteristiques de la resina

e Columna intercanvi anionic

Primer s’ha de calcular el volum necessari de resina anionica en aquest cas s’utilitzara com s’ha

comentat anteriorment la resina Amberlyst A260H.
Com s’explica anteriorment s’ha suposat que una quantitat de 250 ppm de (NH,4),SO,

La composicid de la soluci6 a tractar a I’entrada de la columna es la segiient.

~11-38 ~



@ N CAPITOL 11: MANUAL DE CALCULS.

Anions | mg (NH,4),SO, /1
S0,” 68.3

Taula 11.4.12.3 Composicié de la solucid

El caudal maxim d’aigua, pel qual s’ha dissenyat la columna d’intercanvi anionica es la segiient:

m3 dm3

Per aquest caudal d’entrada la carrega anionica (CA) sera:

m me
CA= 68.3Tg = 1.03Tq

Es toma com un temps de duraci6 per cada cicle d’operacio, 24 hores (tc).

- Capacitat operativa (C,,)

A partir de les dades anteriors es pot calcular la oferta idnica(OI)

. req l h eq
0l =CC-Q-tc=103-10 3(—) : 17500(—)-24( , ): 432.35—
l h cicle cicle

Amb la capacitat operativa (C,,) de la resina recomanat pel fabricant es podra calcular el

volum de resina (Vg)
eq

Cop = 0.8 ]

S’escull una Cy, =1 %

Amb les dades de la Ol i la capacitat operativa, es pot obtenir el volum de la resina.

O e 37351
Cop 1T

Vr

Per assegurar que el volum de resina es suficient per poder intercanviar els anions es
sobredimensiona un 10% el volum obtingut. Per tenir un volum exacte de resina anionica,
s’ha de saber que el fabricant distribueix la resina en sacs de 25 litres, per tant el valor
obtingut s’arrodoneix.
Vr=432.35 (1) - 10% = 475.6 | — sacs 25 litres — 500 litres
Per tant el volum de resina anionica finalment es de:
Vr=5001
Un altre dada necessaria de coneixer es la capacitat instal-lada (C;,s), aquesta capacitat ve

determinada pel volum de la resina i la capacitat operativa.
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Cins= VR'C0p= 500 (l) -1 (?) =500 il

cicle

- Dimensionament de la columna
Es mostraran els calculs necessaris per poder dimensionar la columna d’intercanvi
anionic.
1. Diametre de la columna (D;,): aquesta dada s’iterara fins que 1’al¢ada del Ilit
compleixi els requisits que facilita el fabricant. El diametre establert es de 1 m.

2. Areade pas de la columna (A):

D2
A= 1II- Z“ = 0.785m?

3. Altura del it (h)):

B =R = 0.5m’ = 0.64m > 0.6
L= 4 T 0785me T o Rem
4. Expansié maxima (E,y): per indicacions del fabricant, aquesta expansi6 es del

10%.
Epmax = hy-10% = 0.127m
5. Altura del llit expandit (hy):
hie = hy + Epge = 0.764m
6. Volum resina inert (Vi): per recomanacions del fabricant el volum sera 0.6 m’.

7. Altura resina inert (h;):

B = Vi 0.6m3 _ 0764
PS4 T o78smz M
8. Altura de la zona lliure (Freeboard)(hgg): es toma com a valor bibliografic un hgg

de 23 mm.
9. Altura cilindrica de la columna (h;): es la suma de totes les altures anteriors:
heip = hje + hi + hggp = 1.57m
10. Velocitat de flux (v):
0 175() T
A 0.785m? “h

11. Volum del Ilit (Bed Volume) (BV): el volum que ocupen els dos tipus de resines

m
v= 0.006—
s

dins la columna:h
BV = (hje + h;) * A = (0.764m + 0.764m) * 0.785m? = 1.2m3
A continuacid es mostra en la taula 11.4.12.4. les dades de les dimensions de la

columna d’intercanvi anionic.
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11.4.12.4 Dimensions de la columna

Diametre columna (D;,) 1 m
Area pas columna (A) 0.785 m’
Alcada llit (h)) 0.64 m
Alcgada llit expandit (hy.) 0.764 m
Alcada llit inert (h;) 0.764 m
Alcada freeboard (hgg) 0.023 m
Alcada cilindrica columna (h;) | 1.57 m
Volum resina inert (V) 0.6m’
Volum llit (BV) 1.2 m’

- Disseny procés regeneracio

1. Compactacié del llit
El fabricant facilita la figura 11.4.12.5. la qual mostra la velocitat de rentat a
contracorrent amb aigua de xarxa, de la resina Amberlyst A260H en funcié de la
expansio6 del 1lit i la temperatura. S’agafa un percentatge d’expansio del 70% a un

temperatura de 25°C.

Figure |: Bed expansion

10 oS30 =C 50+C TO «C $0oC

ALY
s L
L

3 Aﬁ’

’:é”

11.4.12.5 Velocitat de rentat de la resina anionica en funci6 de la temperatura i la

expansio del llit.

m
Vcompact = 6%
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El fabricant recomana un temps de compactacio (tcomp) de 30 min.
Amb els valors anteriors es pot calcular el cabal de compactacid (Qcomp) 1 €l

volum d’aigua (Vemp) necessaria per realitzar la compactacié del lit.

m 5 m3 m3
Qcomp = Veompact * A = 6z -0.785m* = 4‘.77 = 0.0013T

3
m
Veomp = Qcomp * teomp = 4'77 -0.5h = 2.4m°

2. Quantitat de regenerant
Amb la oferta ionica (OI) obtinguda anteriorment per cicle, sobredimensionem el
valor de OI perque la quantitat de regenerant sigui suficient per regenerar la

resina de forma eficient.

eq
cicle

e
Ol,ye = 432.35&- 10% = 476

Amb aquest valor de massa equivalent es calcula la quantitat de regenerant:
kg
Myqon = Olexc * PMyqon (ﬁ) = 19kgNaOH

3. Dilucié del NaOH al 50%
El NaOH del que es disposa en la planta te una concentracié del 50%, perd
segons les indicacions del fabricant ha d’estar en una concentracié de NaOH del
2%. La base es diluira en aigua desionitzada.
Per fer una dissoluci6 al 2% de NaOH es requereixen 0.027 litres de la solucié de
NaOH al 50%. Per poder obtenir el quantitat necessaria de NaOH per el procés
de regeneraci6 es necessitaran 0.5 litres de NaOH al 50% i 18 litres d’aigua

desionitzada.

4. Velocitat de regeneraci6 (Vye,)

El fabricant facilita la dada del cabal de regeneraci6 (Q,,) que ha d’estar compres

pm

entre 0.1251 0.5 gft3 . Aquest interval de gpm en funcié de BV de la columna

m3/h
ft3

Coneixent el valor de BV per la resina anionica es pot establir el rang del cabal

anionica en el sistema internacional correspon a: 0.028 — 0.1135

per poder dur a terme la regeneracid. Aquest rang de cabal correspon a: 1.2 — 4.8
m’/h.
S’escull un cabal dins d’aquest rang que correspon a Q. = 4 m’/h i es calcula la

velocitat de regeneracio.
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3
v =Qreg=4m/h=51m
e A 0.785m? " h

El fabricant aconsella que el temps de contacte en la regeneracié sigui de 30

minuts com a minim. Aixi que la soluci6 de NaOH al 2% es fara circular en

contracorrent durant 30 min.

5. Rentat del llit
Com anteriorment el fabricant dona la referéncia de [’aigua necessaria per
realitzar el rentat del llit en funcié del volum de la resina, aquest cabal correspon

als valors:

gal gal
30ﬁ<Qren<75ﬁ

Tenint en compte 1’interval del cabal en funci6 del volum de la resina anionica
(BV) es calcula el volum d’aigua desionitzada necessaria per realitzar un rentat

amb garanties.

L’interval del volum de rentat (V,,) correspon a:
58m3 < V., > 144m3

El valor escollit es 7 m”.

Tant la velocitat com el cabal de rentat seran iguals que a la velocitat i el cabal

de regeneracid, per tant es troba el temps de rentat (t.,):

|4 7m3

tron = — = s =175h =105min
m
Qreg 4.T

Sumant els temps de compactacio (tcomp), Tegeneracio (ty,) i rentat (t.,) s’obté el

temps total del procés de regeneracio (t,), aquest temps es de:
tprt = tcom + t-reg + tren = 165 min = 2.75 h

- Peérdua de carrega
S’utilitza la figura 11.4.12.6 adjuntada pel fabricant per calcular la pérdua de pressié en la
columna d’intercanvi anionic.
La pérdua de pressio esta relacionada amb la velocitat d’operacidé i la temperatura

d’operacid
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Figure X Pressure drop

200 e 7 BB
0 =
§ | ///;f “f
: :
E 100 / //"m/c?-u ?
i 7#"/ 4
i ],k
£ » ==
o . 0
o 30 100 150 T00enh
1] 20.4 0.9 &l3 ICI.!W’

Filcrw Rate

11.4.12.6 Pérdua de pressio en funcid de la temperatura i la velocitat d’operaciod

De la grafica s’obté:
kP
AF; = 6.5 —
m
Amb la altura del llit (h)) , la altura del llit expandit (h,.) i el valor obtingut del grafic x

AP, es calcula la perdua de pressio.

AP = (hl + hle) *Ag = 9.1 kPa

- Massa i disseny mecanic de la columna
Es calcula la massa de les resines i tenint en compte volum que ocupa 1’aigua es calcula
la massa de la columna amb aigua sense tenir en compte el material utilitzat de la segiient
manera:

El fabricant facilita la densitat de les dues resines:

kg
Panionica = 675F

kg

Pinert = 620 ﬁ

Amb els volums de les dues resines es calcula la massa:

kg

ﬁ) .0.5 (m?) = 3375 kg
kg 3

Prinert = Pinert * Vrinert = 620 (m3> - 0.6 (m°) = 558.3kg

PR ani = Panionica * Vr = 675 (
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Solament falta per calcular la massa del volum d’aigua continguda en la columna
d’intercanvi, que sera una suma de 1’aigua que esta en el freeboard i ’aigua continguda

en la resina. Segons la bibliografia, correspon a un volum del 33% del volum del 1lit.
1
Py,0 = [(hpp * A) + (g * (hye + hy) * A] *pr,o = 399.65 kg

Llavors la massa de la columna plena d’aigua seria:

PcolHZO = PHZO + Prinert + Prani = 1109.15 kg

Coneixent el diametre de la columna (D¢) i el tipus de fons utilitzat, es calcula I’altura
que tindra el fons (hs,s), sumant-li I’altura del cilindre (h.) es troba I’al¢cada total de la

columna d’intercanvi anidnic (H,).
hfons = 0.194 - D¢ = 0.194m
Heor = hpons + he = 1.96 m
S’estableix la pressié d’operacid (P,,) de la manera segiient:

Pop = Patm + P g - Heop = 120531.8 Pa = 1.18 atm

- On:
Puym= 101325 Pa
p = densitat mescla a tractar ~1000 kg/m’
g=9.8 m/s®
H.;=1.96 m

La pressié de disseny (P4) ha de ser superior en tot cas a la maxima d’operacid, s’ha
establert una pressi6 de disseny de:
Py = Pp + 1.5 =27 atm
La temperatura de disseny (T,) també ha de ser superior a la temperatura d’operacio
(Top) s’ha fixat una T4 de:
Ty = Top +20 =110°C
- On
Ty, =90 °C
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Es realitzen els calculs dels gruixos de la columna tal i com esta explicat en 1’apartat
11.1. tenint en compte que el material utilitzat per la construccié de la columna anionica,

I’acer A-304-L, amb fons Koppler, s’obtenen els valors expressats en la taula 11.4.12.7:

11.4.12.7 Valors resum columna intercanvi anidnica

Gruix cilindre 2.74 mm

Gruix fons 4.28 mm
Gruix cilindre estandarditzat 4 mm
Gruix fons estandarditzat 6 mm

Diametre extern columna (Dex) | 1008 mm

Pacer 7.9 kg/m’
Massa cilindre (P.) 199.2 kg
Volum cilindre (V) 123 m’
Massa fons (Py) 143 kg
Massa columna total (P) 1178.36 kg

Massa columna operaci6 (Pc,p) 1597.4 kg

Massa resina total (P ginator) 693 kg

Amb els gruixos del cilindre i dels caps es poden calcular les diferents masses i volums
de les diferents parts que composen la columna:
Peit = heiy + (Déxe = Dine) * Pacer
2
Veir =11 - heyp - (%)
Pr = pacer * (De3xt - Di3nt

Seguidament es mostren els calculs per obtenir la massa total de la columna d’intercanvi

anionic amb les resines i en operaci6 P i P, respectivament:
P =Presinatot+Pcil+2'Pf
Pcop = FcolH,0 + Py +2 'Pf

e Columna d’intercanvi cationic

S’ha realitzat el mateix procediment de calcul que en la columna d’intercanvi anionica. S’utilitzen
les caracteristiques recomanades pel fabricant per aquest tipus de resina. S’ha utilitzat la resina

Amberlyst 15WET, els valors obtinguts s’adjunten en les taules segiients:
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La concentracié a de cations NH," a I’entrada de la columna d’intercanvi cationica es:

Cations | mg (NH,),SO04/1
NH," 181.7

11.4.12.8 Caracteristiques i condicions obtingudes per la columna d’intercanvi cationica

Carga cationica (CC) 2.75 meq/l
Oferta ionica (OI) 1150 eg/cicle
Capacitat operativa (C,p) 1.8 eq/l
Volum resina cationica 0.725 m’
Capacitat instal-lada (C;,s) 1450 eg/cicle
Diametre interior (Dj,) 0.9m
Area de pas (A) 0.636 m”
Altura 1lit (hy) 1.14 m
Expansi6 llit (E.x) 0.11m
Altura llit expandit (hy.) 1.25m
Volum resina inert (Vi) 0.55 m’
Altura resina inert (h;) 0.86 m
Altura freeboard (hgg) 0.023 m
Altura columna cilindrica (hg) 2.14m
Velocitat de flux (v) 17.5 m/h
Volum llit (BV) 1.35m’

- Procés de regeneracio

En la taula 11.4.12.11. es mostraran les caracteristiques per dur a terme una regeneracio
satisfactoria. S’utilitzen la figura 11.4.12.9. i 11.4.12.10. per poder realitzar els calculs de

la compactaci6 del 1lit i la perdua de carrega.

~11-47 ~



. CAPITOL 1l: MANUAL DE CALCULS.
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11.4.12.9 Velocitat de rentat de la resina cationica en funcié de la temperatura i la expansi6 del

1lit.

200 > 88
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0 204 409 613 818 gom'
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11.4.12.10. Perdua de pressio en funcié de la temperatura i la velocitat d’operacio.

11.4.12.11 Caracteristiques procés regeneracié

Velocitat compactacid (Veomp) 15 m/h
Temps contacte 30 min

Cabal compactaci6 (Qcomp) 9.5 m’/h
Volum aigua desionitzada (V omp) 48 m’
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Quantitat regenerant HNO; 78.5 kg
Volum HNO; 70% 3dm’
Volum H,0 desionitzada 74 dm’
Volum tanc HNO; sobredimensionat | 85 dm’
Cabal regeneracio (Qye,) 6 m’/h
Temps regeneraci6 30 min
Volum aigua rentat (Vep) 5m’
Temps rentat 50 min
Temps procés regeneracid total 110 min
Pérdua de carrega (AP) 15.6 kPa

Massa i disseny mecanic de la columna

En la taula 11.4.12.12 es mostren els resultats calculats seguint el procediment de la

columna anionica.

11.4.12.12 Caracteristiques procés regeneracid

Prescationica 770 kg/m’
Presinert 620 kg/m’
Massa resina total (Preginator) 882.4 kg
Massa columna HyO (P.qimp0) | 1421.4 kg
Altura fons (hyyy) 0.175 m
Altura columna (H.) 2.5m
Pressi6 operaci6 (P,y) 1.19 atm
Pressi6 disseny (Py) 2.7 atm
Temperatura operaci6 (T,p) 90°C
Temperatura disseny (Ty) 110°C
Gruix cilindre 2.66 mm
Gruix fons 4.1 mm
Gruix cilindre estandarditzat 4 mm
Gruix fons estandarditzat 6 mm
Diametre extern columna (D) | 908 mm
Massa cilindre (P.;) 244.66 kg
Volum cilindre (V) 1.36 m’
Massa columna total (P) 1358.9 kg
Massa columna operaci6 (P.,p) | 1897.9 kg
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11.4.13. Evaporador (TE-401)

El disseny de I'evaporador esta basat en les dimensions i funcionament dels cristal-litzadors. A
I'entrar l'aliment per la part alta a una temperatura de 90°C (I'equip opera a 75°C) com l'equip
opera al buit (0.38bar) 1'aigua s'evapora i la caprolactama deixara d'estar diluida en l'aigua, i al ser

més densa que l'aigua anira descendint per l'equip per poder sortir per la connexi6 inferior.

S'ha considerat que un temps de residencia de 4h és suficient per aquest procés. Tenint en compte
aquesta dada, el volum que ocupa el serpenti i que cal deixar entre mig i un metre de distancia
entre el nivell del fluid i la connexié per on fa el buit perque no hi hagi problemes d'aspiraci6 del

producte, s'ha dissenyat un equip amb un volum de 90m”.

S'ha respectat la proporcid entre alcades, és a dir, 1'algada del cilindre ha de ser 1.5 vegades major
que la del con i el radi s'ha estimat en funcié de la funcionalitat, comoditat i operativitat de

l'equip.

Pel calcul s'han utilitzat les expressions matematiques presentades a continuacio.

Veitingre =T+ he - 1
Veitinare = 1.5V

On;

Veon, €S Vvolum del con.

V cilindre» €8 volum del cilindre:
h.,, és alcada del con.

h;, és alcada del cilindre.

r, és el radi.

El fons superior toriesféric no s'ha tingut en compte per a aquest dimensionament, perd l'equip

compta amb les dimensions apropiades com s'ha explicat en 1'apartat 11.4.2.

Per saber les aportacions energetiques que cal donar-li a 'evaporador, s'ha desenvolupat el balang
d'energia com s'especifica en l'apartat 11.4.2. En aquest balang¢ s'ha tingut en compte la calor
latent de vaporitzacié de 1'aigua, les temperatures d'entrada i sortida dels cabals aixi com les seves
composicions i les Cp dels components que el formen. Aquestes dades es troben en I’apéndix que

tanca l'apartat 11.8.
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Per evaporar l'aigua del medi es requereix una aportacié energetica important que ve donada pel
vapor de caldera que circula pel serpenti interior. El calcul de les dimensions del serpenti no
queden integrament especificats, perd és el mateix que el d'una mitja canya (especificat en
l'apartat 11.2.) . Perd un cop conegut l'area d'intercanvi requerit cal tenir en compte que el

serpenti és un cilindre. Pel que el calcul de la seva area és:
Acitingre =2-m-1-h
h=2-w-rg-n

On;

Ailindre, €5 area del serpenti.

r, és radi del calibre del serpenti.
h, és longitud del serpenti.

15, és radi de volta del serpenti.

n, és nombre de voltes del serpenti.

El calcul per saber el tipus d'agitador necessari, tenint el Reynolds que es vol produir queda

especificat en l'apartat 11.4.7.

11.4.14. Escamadores (ES-401 i ES-402)
Les dues escamadoras son de la casa GMF Gounda, model K-15/20.

S'ha decidit tenir dues escamadores per tenir un recanvi en cas que una s'avarii. Les dues
treballaran en continu a la meitat de la seva capacitat d'operacid, perd una sola d'elles pot proveir

la d’escamacié de tot el volum de caprolactama a produir.

Els dos equips sén estancs pel que no hi ha perill que sigui una zona ATEX. Per a que la
caprolactama no s'oxidi i perdi les seves qualitats i propietats cal inertitzar 1'atmosfera desplagant
I'oxigen amb nitrogen. Seria erroni pensar que en ser estanc només cal inertitzar-la des del

principi, ja que per la sortida de les escates es va perdent aquest gas.

Com el transport de les escates a les sitges és pneumatic, si que hi ha perill de zona ATEX en el
transport i en I'emmagatzematge del producte. Per evitar-ho s'ha calculat quant nitrogen cal per
litre d'aire per desplacar 1'oxigen del medi a una concentracié del 15%, suficient per eliminar el
perill. Aquesta quantitat sera introduida a la escamadora per inertitzar el medi i a la sortida

d'aquest equip, juntament 'aire comprimit, necessari per al transport pneumatic, s'anira eliminant.
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Calcul de la quantitat de N, necessari.

Es parteix de la base que l'aire esta compost per un 21% d'O, i un 79% de N,. Per desplacar el
percentatge d'oxigen fins al 15% s'ha de saber quin volum de nitrogen és necessari. Es pren una
base de calcul de 100m”.
. 100m> Aire 5 .
21m” Oxigen - ——=————— = 140m" Aire
15m3 Oxigen
S6n necessaris 140m’ d'aire total, per la qual cosa s'han d'afegir 40m’ de nitrogen per cada 100m’

d'aire.

Com per al transport pneumatic cal un cabal de 223m’*/h de gas com s’ha especificat en el apartat

11.7. el corrent introduit de N, a la escamadora ha de ser de 63.7m’/ h.

40m3 N,

3 3
m' 223Mm /h mescla = 63.7™M /h N2

11.4.15.  Cristal-litzadors (CR-401 i CR-402)

Els cristal-litzadors estan basats en I'experieéncia i coneixements propis. Es va decidir un temps de
residéncia de 3h 15min per a tots dos tenint en compte que aquest €s un temps de resideéncia mitja
per a la cristal-litzacié de sals. Ja que no és el producte final principal, no se 1li ha prestat la
suficient atencid a l'estudi de la cristal-litzacié (velocitat de nucleacid i velocitat de creixement

dels cristalls) i la mida de particulars no queda especificat.

El CR-401 treballa a un buit de 0.2bar i a una temperatura de 60°C el que fa que s'evapori l'aigua i
precipiti el sulfat amonic. El CR-402 en canvi treballa baixant la temperatura fins a 30°C perque

la solubilitat baixi i precipiti la sal.

Tots dos cristal-litzadors tenen la mateixa forma i grandaria encara que amb serpentins diferents

ja que el requeriment energetic és diferent per a cada un d'ells.

Els calculs de les seves mesures son les mateixes que per l'evaporador TE-401 i queden

especificats en l'apartat 11.4.13.

El calcul per congixer el requeriment energetic i el disseny del serpenti esta especificat en

l'apartat 11.4.2.1 11.4.13.

El calcul per saber el tipus d'agitador necessari, tenint el Reynolds que es vol produir queda

especificat en l'apartat 11.4.7.
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11.4.16.  Centrifugues (CE-401 i CE-402)

Les dues centrifugues sén de la casa FERRUM Centrifuge technology, model P-50.

S'ha decidit tenir dos centrifugues, un després de cada cristal-litzador. Les dues treballaran en
continu a la meitat de la seva capacitat d'operacid, pero en cas que una de les dues fallés, una sola
podria assumir la produccié dels dos cristal-litzadors ja que té capacitat per a aix0. En cas que

aixo passés, 1'aigua mare de la qual s'esta separant el solid seria portat de nou al CR-402.
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11.5. Calcul Bombes

Per tal de dur a terme la seleccié de les diferents bombes representades en els diagrames P&ID
del Capitol 10 i especificades en el Capitol 2 cal calcular diversos parametres. A continuacid, es

detalla 1’obtenci6 d’aquests i la seleccio d’un dels equips mostrats.

11.5.1. Calcul de PNPSH

En aquest subapartat es mostren els calculs necessaris per tal de calcular ’'NPSH (Net Positive
Suction Head) disponible en el sistema. Es defineix 'NPSH disponible com la energia expressada
en metres que pot perdre el liquid abans d’arribar al punt d’aspiracio de la bomba. L’expressié

general que defineix aquest parametre és la segiient:

Py
NPSHdisponible = hg — m

On:
h,: carrega d’aspiracio (m)
Py: Pressi6 de vapor (Pa= N/m?)

p: densitat del fluid( Kg/m®)

w: viscositat del fluid expressada en (Kg/m-s)

Per tal de que una bomba funcioni correctament cal que I’NPSH requerit per la bomba sigui igual
o inferior al NPSH disponible en el sistema. Es a dir, cal que I’energia que pot perdre el fluid
abans d’arribar a la bomba sigui més elevada que 1’energia minima que necessita la bomba per tal
d’aspirar i posteriorment impulsar el liquid sense que aquest es vaporitzi. Aquesta vaporitzacio es
comenca a produir quan ambdés valors sén iguals o quan el requerit es major i produeix un mal

funcionament de 1’equip a banda de malmetre els element mecanics que composen la bomba.

Cal definir la carrega d’aspiraciéo de la bomba com I’energia que perd el liquid en el tram

d’aspiracio de la bomba. L’expressio que descriu aquesta variable €s la segiient:

. P3+v§ ¢ )+1 vi LB
a_g p 2.a =21~ 23 g (Z-CZ p eva)

On:

g: acceleracio de la gravetat, el seu valor es de 9,81 m/s>
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z,: alcada del punt 1 del sistema (m)

75: algada a la que es troba el punt d’entrada a la bomba (m)

vy: velocitat mitjana del fluid en la conduccié en el punt 1 del sistema (m/s)

v3: velocitat mitjana del fluid en la conducci6 a I’entrada de la bomba (m/s)

a: coeficient adimensional de valor 0,5 en régim laminar i 1,0 en régim turbulent.
P,: pressi6 absoluta en el punt 1 del sistema (Pa=N/m?)

P;: pressio absoluta a I’entrada de 1a bomba (Pa=N/m?)

p: densitat del fluid ( kg/m®)

Normalment les velocitats en els punts 1 i 3 sén iguals ja que tant el diametre de conduccié com
el cabal de circulacié s6n constants en aquest tram a més, el valor de a sol ser u. El valor de u del
coeficient adimensional ve donat pel fet de que es treballa a régim turbulent ja que s’han
dimensionat les canonades amb aquest objectiu. El punts 1 correspon al punt on es considera
I’inici del tram d’aspiraci6 i el punt 3 correspon al punt on es produeix ’aspiracio de la bomba.
Normalment, el punt 1 es situa en el punt més desfavorable des de on es produira I’aspiracio del
liquid, en el cas de un tanc seria el nivell més alt si el tanc es troba elevat o el nivell minim que

tindria aquest si estigues situat a una alcada menor a la de la bomba.

Aixi doncs, per a poder realitzar els calculs sera necessari coneixer els valors de Ps,p,P, i v5 que
es determinen o bé mitjancant les propietats del liquid, com és el cas de la Pv i la densitat o bé

emprant les dades del sistema dissenyat, pressio i velocitat de treball fixades.

Cal esmentar que tant la carrega d’aspiracié com la d’impulsi6 es calculen a partir de les
distancies entre equips extretes del Layout de la planta, de 1’algada d’aquests, el nombre de
valvules, filtres, bescanviadors i accessoris juntament, amb 1’estimacié del nombre de colzes que
es requeririen. No es pot passar per alt que degut a la falta de temps no ha sigut possible realitzar

el diagrama d’implantaci6 ja que no s’assolien els requeriments minims per a ser presentat.

Un cop es coneix la longitud i el nombre d’accidents es poden calcular les pérdues per friccid
mitjancant el calcul del coeficient de Darcy (f). L’obtencié de f varia segons si es tracta dels

trams rectes o d’accidents.
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Figura 11.5.1.
N
11.5.2. Carrega total

Es defineix la carrega total com la diferencia entre la carrega necessaria en la impulsi6 y la que es

té en la zona d’aspiraci6 (ha). La expressio que la defineix €s la segiient:
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11.6. Calcul dels bescanviadors

Pel disseny dels bescanviadors de calor s’ha utilitzat el software Exchanger Design & Rating de
Aspen, ja que permet anar jugant amb totes les variables de disseny i el mateix programa realitza
el nombre d’iteracions necessaries seleccionant aixi la millor opcié basant-se amb el preu, o amb

I’area de bescanvi menor.

A més del disseny optimitzat, aquest software també proporciona 1I’esquema de 1’equip tant per

carcassa com per tubs, d’aquesta manera no cal utilitzar el software Autocad.

A continuacié s’explicara el funcionament d’aquest programa utilitzant com a exemple el

bescanviador BE-107.

Primerament s’escull la localitzacié del fluid de procés, que pot ser tant per carcassa com per
tubs. Per aixd s’han d’estudiar les propietats del fluid en qiiestio i es decideix en funcid dels
segiients criteris:
e Fluid de procés pels tubs:
- El fluid a major temperatura o pressio.
- El fluid més corrosiu o perillés (risc d’explosions o inflamables).
- El fluid més brut.
e Fluid de procés per carcassa:
- El fluid amb menor perdues de pressid.

- El fluid amb canvi de fase.
Tot i aquests criteris, hi ha hagut casos en els que la localitzacié del fluid de procés s’ha posat de
tal manera que les velocitats de circulacid tant per carcassa com per tubs sigui el més proxima

possible a les tipiques.

En aquest cas, s’ha decidit de posar el fluid de procés pels tubs, ja que s’escalfa amb vapor de

servei aprofitant el canvi de fase. Aquesta elecci6 es pot veure a la figura 11.6.1.

~11-57 ~



@ : B CAPITOL 11: MANUAL DE CALCULS.

-General
Calculation mode JDesign i
Location of hat Auid JSheII zide LJ
Select geomnety bazed on this dimenzional standard ||_|5 LJ
Calculation Method J.fl'-.clvanced method LJ

Figura 11.6.1. Localitzacié del fluid calent (vapor de servei) escollit pel software.

Un cop aix0, s’han d’introduir les propietats dels corrent tant de procés com de servei, tal i com

mostra la figura 11.6.2.

Hot Stream [1] Cold Stream [2]
Shell Side Tube Side

Fluid name ]‘Japur de servel ]Enrrent 20

In Out In Out
tazs flow rate [takal] ]kgx’h L] | IEE1_1.2.—
Temperature ] £ L] 1250 ] ]EI 195
Yapor mass fraction ]1 ]IJ ]EI ]EI
Operating preszure [abzolute] ] bar L] 139,8 139,302 ]1 10,89
Prezzure at liquid surface in colurmn ]—
Heat exchanged K = |
Adjust if over-specified 1Heat load LJ ]Heat laad LJ
E ztimated prezsure drop ]I:uar L] |EI,4E|E ﬁﬂ—
Allowable prezsure drop ]I:uar L] |EI,4E|E jﬁ?ﬁaﬁh_
Fouling resiztance |m2"KM L] |I:| ]Di

Figura 11.6.2. Seleccid de les condicions d’operacio del bescanviador.

A la figura anterior es pot observar que s’han deixat 3 incognites a 1’hora d’omplir les dades.
Aix0 és degut a que s’han de deixar una série de graus de llibertat perqué el programa realitzi les
diferents iteracions i seleccioni el millor cas en funcié de I’area minima o el preu tal i com ja s’ha

comentat anteriorment.

En aquest cas s’ha deixat com a incognita el cabal de vapor de servei necessari per escalfar el
corrent. També es deixa la temperatura de sortida del vapor condensat com incognita, encara que
només interessa el calor aportat pel canvi de fase aixi que la temperatura hauria d’esser constant.

Finalment també s’ha deixat com a variable a optimitzar el calor bescanviat.
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Seguidament s’escull el paquet de propietats que utilitzara el software a 1’hora de calcular les

propietats de cada corrent. Aqui hi ha hagut un problema amb la base de dades Aspen, ja que no

funciona bé per les sals amb nitrats ni sulfats. Per tant s’ha escollit el B-JAC tal i com es pot

veure a les figures 11.6.3111.6.4

Fhysical property package

Haot zide compogition specification

|Bac

|'W'eight flowarate or %

Components Compozition Compaornent bype

W ater 1 Program

Phyzical property package

Cold zide composition zpecification

Figura 11.6.3. Composici6 del fluid calent.

[B-1aC

|Weight flowrate or =

Led e

Figura 11.6.4. Composici6 del fluid de procés (corrent 20)

Compaonents Compozition Comporent type ]
1 |Water 0001933313 Program -
El Cyclohexanone ,93300087 Frogram ?
3| =

A continuacid s’aconsegueixen les propietats dels corrents pel rang de temperatures seleccionat.

A la figura 11.6.5. es mostren les propietats del fluid de procés.

Temperature Points - - Pressure Levels —
T Mumber 10 Mumber E“— F]‘rassuras :
: b =
Bipeiles: Temperatures Specify range - Add Set 083 b —]
Festore Defaults i i
Range 1] 195 {z vl Delzte Set
Pivot Table || Il
| 1 |2 E 4 5 6 7 ] 3 10

Temperature C |95 84.44 73,89 6333 52,78 42,22 3167 211 10,56 0
Liquid density kg/m3 - (902,32 909,24 9616 923.06 929.94 936.81 94365 950,46 957,24 963,98
Liquid specific heat kldkg®]  +]2133 2,084 2037 189 1.945 19 1.855 1812 1,77 1732
Liquid viscosity mPa’s ~ |0.7453 0.8543 09738 11109 1.2778 1.4519 1.776 21576 2 BE38 33503
Liguid thermal cond. ek - |0.1278 01238 01318 01337 0.1356 01375 0.1393 01411 01429 01447
Liquid suiface tension M/m - |0.0248 0,028 0,027 0,0283 00234 00306 00318 0033 00342 00354
Liquid molecular weight 97,28458 97.268458 9728450 97.28450 97.28458 97.28458 97.28458 9728458 97,28458 97.268458
Specific enthalpy klékg ~|0 -22.3 -44 5.3 -8E -106.3 1261 1465 -164.4 1828
Wapor mass fraction i} i} i} a a 0 0 1] i} i}

Figura 11.6.5. Propietats del corrent de procés pel rang de temperatures seleccionat.

Un cop aixo, s’escull la geometria del bescanviador, tant per carcassa com per tubs. En el cas

d’aquest bescanviador s’escull un pas per carcassa i els tubs en forma de U tal i com es mostra a

la figura 11.6.6.
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Frant head type |.-’-'-. - channel & removable cover _:_!
Shell tupe |E - one pass shell =
Rear head type |U - U-tube bundie B
E xzhanger pozgition | Horizontal _:_!
Location of front head for vertical units |5.3|; defalt ;!

“E" zhell flow direction [inlet nozzle location) |Near rear head ‘:_!
Ciouble pipe of hairpin unit shell pitch | |mm —rJ

Tubezide inlet at front head |5.3t default _"’!

Flowy waithin multi-tibe hairpin (b -zhel] |Set defalt _"’!
Oeverall flaw for multiple shells |I:|:|unter|:urrent _:_!

Figura 11.6.6. Geometria de la carcassa.

El flux esta en contracorrent per millorar la transferéncia de calor, ja que la mitjana logaritmica de

la temperatura per contracorrent és major que la dels fluids en paral-lel.

Pel cas de la geometria dels tubs i la seva distribucio (pitch), s’han utilitzat les segiients dades.

Tube type | Plain Bl
Tube outzide diameter 3'17"9 Iin _vj
Tube wall thickness i3 I'T"T' ;j

Wall specification ;.-’-'-.verage _vj O
Tube pitch {508 fmm ] OO

Tube pattern i 30-Triangular _"_I T
Tube matenal iSS 3041 _vj l?
Tube surface i Srooth _"’_I

Figura 11.6.7. Dades de disseny dels tubs del bescanviador.

Fins a un diametre extern dels tubs de 3’, el gruix d’aquests sera de 3mm. La distancia entre els
tubs segons el pitch és proporcional al diametre extern d’aquests. El material que s’ha escollit
generalment ha estat un acer inoxidable baix en carboni (SS 304L), ja que les substancies en

general son bastant corrosives.
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A continuacio s’escull el tipus de deflectors (bafles). En aquest cas sera un segmentat simple amb

un tall vertical tal i com mostra la figura 11.6.8. Aix0 és perque¢ hi ha un canvi de fase

(condensacio).
Baffle tupe 1Single segmental _vj
Tubesz are in baffle window tes :j
Baffle cut % - innerouter/intermediste I J,.-"r 1 J,.-"r 1
&lign baffle cut with tubes 1\(33 _vJ
Muilti-seqriental baffle starting baffle 1 e e ;]
Eaffle cut crientation i"-.r"ertical :j

Figura 11.6.8. Seleccié dels bafles per la carcassa.

Un cop especificats els parametres de disseny del bescanviador, el software realitza diverses

iteracions i et torna el disseny del bescanviador optimitzat en funcié del preu d’aquest.
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11.7. Calcul de la cambra de combustio

Les caracteristiques del corrent gasés a eliminar es el presenten en la taula 11.8.1:

11.8.1. Propietats del corrent a tractar

Components % w Kg/h Kmol/h Fraccié molar
H, 1.70 30.81 14.41 0.16
CH, 50.27 911.66 56.98 0.59
N,O 31.40 569.42 12.94 0.13
N, 16.63 301.51 10.77 0.12

Les reaccions que es produeixen en la cambra de combustié son les segiients:
1 g
H, + 502 - H,0 Reaccio 1

CH,+ 20, - 2H,0 4+ CO, Reacci6 2
2N,0 - 2N, + 0, Reacci6 3
N, - N, Reaccib 4

L’oxid nitrés segons la bibliografia es descomposa en nitrogen i oxigen a temperatures superiors
a 900 K.

Es realitza un balang global de les anteriors reaccions i es multiplica cada reaccié per la seva

fraccioé molar corresponent i s’obté la reaccid 5
0.59 CH, + 1.260, + 0.16H, + 0.27N,0 + 4.914N, — 0.59C0, + 1.34H,0 + 0.1350, + 5.184N,
Reacci6 5

L’oxigen s’aconseguira de 1’aire atmosféric, les composicions de ’aire s’aproximen a les

composicions mostrades en la 11.8.2.

11.8.3. Quantitat i composicio de ’aire atmosferic.

Quantitat aire Composicié
1 kmol 0.79 kmol N, 0.2 kmol O,
4.762 kmol 3.762 kmol N, 1 kmol O,
1 kg 0.767 kg N, 0.233 kg O,
4.292 kg 3.292 kg N, 1 kg O,
Massa 28.85 kg/mol
molecular
Densitat 1.287 kg/m’
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L’oxigen requerit per a dur a terme la combustié com s’aprecia en la reaccié 5 es de:

1.26 m3 02
m3 gas combustio

Per calcular el cabal volumétric dels gasos d’entrada es determina una densitat a partir de la llei
dels gasos ideals a la temperatura a la qual es portara a terme la combustid, dins del rang de

treball de la incineradora de gasos, aquesta temperatura s’aproxima a 1000 °C.
La densitat obtinguda de la mescla es de 0.18 kg/m’
El caudal volumetric del gas a la temperatura de combustié es de:

cabal massic (kg/h 3 bustié
_( ' (kg/D) _ 00740 ™ 905 combustid
(densitat (kg/m3) h

Sabent la proporcié de I’oxigen requerit per a la combustid, com es veu en la reaccid 5, es

multiplica pel cabal volumétric del gas i es determina el cabal volumétric de I’oxigen.

1.26 m3 02 10074.46 m3gas combustible m30,
= 12693.82

m3 combustible * h

Es multiplica per la densitat de 1’oxigen a 1000 °C (0.31 kg/m’) i s’obté un cabal massic de :
m o, =3935.08 kg/h

Es calcula la quantitat de N, que hi entra al sistema:

N .
Relacio aire = 0—2 = 071 = 3.76m302

Amb aquesta relacio s’obtenen les quantitats de Nj:

m3N,  1.26m30, m3N,

3.763.76 . =474
m30, m3 combustible m3 combustible

Per assegurar que tot el combustible reacciona, s’afegeix un excés d’aire del 30%, per tant, les

proporcions de O, i N, augmentaran. Es mostren en la taula 11.8.4.

11.8.4. Proporcid estequiomeétrica de ’aire i I’excés en 1’operacio

Compostos | Proporcié estequiomeétrica | Excés 30%
N, 4.74 m’ 6.162 m’
02 1.26 m’ 1.638 m’
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&

S’expressa la reaccio 5 tenint en compte 1’excés d’aire 1 s’obté:
0.59 CH, + 1.6380, + 0.16H, + 0.27N,0 + 6.39N, — 0.59C0, + 1.34H,0 + 0.5130, + 6.66N,
Reacci6 6
Es realitza un balan¢ de matéria dels gasos d’entrada i de sortida:

11.8.5. Entrada gasos

Component | Densitat (kg/m®) | Cabal (kg/h) | Cabal (m’/h)
CH, 0.153 911.66 5947.78
H, 0.019 30.81 1608.22
IN0) 0.422 569.42 1350.89
N, 0.268 301.51 1124.05
0, 0.310 5115.61 16501.96
N, 0.268 12809.02 47752.93

Total 19738.03 74285.84
11.8.6. Sortida de gasos

Component | Densitat (kg/m®) | Cabal (kg/h) | Cabal (m’/h)
Co, 0.420 1881.89 4480.71
H,0 0.170 1728.96 10170.38
N, 0.268 13498.39 50322.98
0, 0.310 262431 8465.51

Total 19733.56 73439.57

Com es pot observar el balan¢ de materia es compleix.

Es determina el balang d’energia per determinar la temperatura de sortida dels gasos.

De la bibliografia obtenim les entalpies de formaci6 de cada compost a 298 K

11.8.7. Entalpies de formaci6 dels diferents compostos a 298K

Compost | AH; (kJ/mol) 298K
CH, -74.52
H, 0
N, O 82.05
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0, 0

N, 0
CO, -393.509
H,O -285.83

Es calcula la entalpia de formacié de la reacci6 6 a la temperatura de 298K a partir de:
AH}’ = AHtproauct — AHfreact = —596.04 kJ /mol

Per calcular la entalpia de formacio de la reaccid a la temperatura d’operacio6 s’utilitzara:

1273
AHf 1573 = AHEZ%K + f 29;Cp;dT equaci6 5
298

Per calcular les Cp’s s’utilitza la segiient expressio:

cal
Cp (—)=A+B-T+c-T2+D-T3+E-T4
molK

Els valors A,B,C,D,E s’obtenen de la bibliografia, s’apleguen tots aquests factors fent la seva
suma pel seu coeficient estequiométric i s’obtenen el factors A’,B’,C’.D’,E’ comuns,

seguidament es resol I’equacié 5 i s’aconsegueix:

k
AHg 1273k = —816888.68 W]ol

Es saben els kmol/h dels reactius i la seva estequiometria per tant es calculara el calor (Q) (kJ/h)

que s’alliberen en la combustio:

kJ
Q = 46545266.5 —

A partir de ’equacio 6 es podra calcular la temperatura de sortida dels gasos:
Q=m-Cp-AT

e On
m = cabal massic de sortida dels gasos (kg/h)
Cp = Cp mitjana entrada i sortida dels gasos = 2.2 (kJ/kg °C)

AT = increment de temperatura del sistema

Es calcula AT =1072.13 °C
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Els gasos entren a una temperatura de 40 °C per tant la temperatura de sortida dels gasos (T,)

sera de:
T; g =1112.13°C

També es disposa de la dada anteriorment calculada del cabal volumétric (Qv), amb I’equaci6 7
es podra calcular el volum (m®) de la cambra de combusti6. El temps de residéncia d’una cambra

de combustid oscil-len entre els 2 i els 5 segons. S’agafa 2 segons per la realitzacié dels calculs.

. f(ill)s
Qu(=o)

equacid 7

S’obté un volum de 41 m®.
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11.8. Apendix

11.8.1 C,, de los components

Components Cp (kJ/K/kmol)
SO; 258,1
H,SO, 315,756

Caprolactama 272,6

H,0 75,24
(NH4),S0; 215,9
NH; liquid 80,08
Vapor aigua 37,47
NH; gas 28,633

11.8.2 Entalpia de reaccid
S0; + H,0 = H,S0, —127.71 K] /mol

2NH, + H,S0, = (NH,),SO0, — 233.58 K] /mol

11.8.3. Entalpia de cristal-litzacié o solidificacié

Components Entalpia (kJ/mol)
Sulfat amdnic -0,034
Caprolactama -12,9

11.8.4. Entalpia de dissoluci6

Components Entalpia (KJ/mol)
NH; -7,29
H,SO, -96

11.8.5. Calor latent de vaporitzacié

Components Calor latent (KJ/mol)
H,O 40,626
NH; 23,314
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11.8.6. Pes moleculars dels productes i abreviatures

Components Férmula Abreviatura PM

Acid Fosforic H,;PO, AF 98
Dihidrogenfosfat d'hidroxilamina NH;O0H-H,PO, FH 130,97

Dihidrogenfosfat d'amoni NH,H,PO, FA 115

Acid Nitric HNO; AN 63

Acid Sulfiric H,S0, HS 98

Oxid de sofre SO, oN 80

Aigua H,O A 18

Amoniac NH; AM 17

Nitrat d'amoni NH,NO; NA 80

Caprolactama CeH 1NO CA 113

Ciclohexanona CeH;00 CX 98

Ciclohexanona Oxima C¢H{1NO CO 113

Hidroxil Amina NH;OH+ HA 34
Sulfat d' Amoni (NHy),SO, SA 132,14

Tolue C;Hg TO 92,1

Hidrogen gas H, HG 2

Gas meta CH, ME 16

Oxid de dinitrogen gas N,O ON 44

Nitrogen gas N, NG 28
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