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RESUMEN

Los procesos de separacion en biotecnologia hacen parte de las etapas que
mas influyen en el costo final del producto. En el mundo, la tendencia a
reemplazar los combustibles fosiles por aquellos de origen renovable como el
etanol, genera una demanda del mismo y la necesidad de optimizar los procesos
de hidrdlisis, fermentacion, deshidratacion y tratamiento de vinazas. El presente
trabajo aborda el problema de la deshidratacion de etanol azeotrdpico a través de
la implementacion del proceso a nivel planta piloto, de destilacion batch extractiva
utilizando etilenglicol como agente de separacion. La implementacién fisica del
proceso batch completo se llevo a cabo en etapas y consté de una sola columna
batch, la cual se utilizé para realizar destilacion convencional, deshidratacion de
etanol azeotrépico y recuperacion de solvente. La restriccion del proceso fisico fue
la composicion volumétrica de etanol en el destilado de la columna batch
deshidratadora. Se evalu6 el efecto de la temperatura del solvente alimentado, la
etapa de alimentacion del solvente y el flujo de solvente alimentado, con base en
la restriccion elegida y la elaboracion de un disefio experimental y superficies de
respuesta. Los resultados mostraron que el proceso de deshidrataciéon de la
mezcla etanol-agua con etilenglicol es viable desde el punto de vista de grado de
pureza, empleando 101 °C como temperatura del solvente alimentado, el 3er plato
como etapa de alimentacion del solvente y 300 mL/min como flujo de alimentacién
del solvente como valores 6ptimos, con esto es posible alcanzar una pureza de
99.9 % v/v en el etanol, lo que es un gran indicativo para su produccién y empleo

como combustible alterno automotriz o bien como aditivo en gasolinas.

Palabras Clave: Azeotropo, Destilacion Extractiva, Etilenglicol, Etanol Anhidro,

Optimizacion.
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ABSTRACT

Separation processes in biotechnology form part of the steps that influence the
final product cost. In the world, the trend to replace fossil fuels with those from
renewable sources such as ethanol, generates a demand for it and the need to
optimize the processes of hydrolysis, fermentation, dehydration and vinasse
treatment. This paper addresses the problem of dehydration of ethanol azeotropic
through the pilot implementation process of batch extractive distillation plant using
ethylene as a stripping agent level. The physical implementation of the entire batch
process is carried out in stages and consisted of a single column batch which was
used for conventional distillation, azeotropic ethanol dehydration and solvent
recovery. Restricting physical process was the volumetric composition of ethanol in
the distillate of the batch dehydrator column. The effect of the temperature of the
fed solvent, the step of feeding the solvent and solvent flow fed was evaluated
based on the chosen restriction and developing an experimental design and
response surface. The results showed that the dehydration process of the ethanol-
water mixture with ethylene glycol is efficient and feasible from an energy
standpoint and purity using 101 °C temperature fed as solvent, 3rd tray as solvent

feed stage and 300 ml/min as the solvent feed stream as optimal values.

Keywords: azeotrope, extractive distillation, ethylene glycol, anhydrous ethanol,

Optimization.
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1. INTRODUCCION

Un area de interés que ha recibido una gran atencion en las Ultimas
décadas del siglo XX es la problematica ambiental, pues hoy en dia tiene una
dimensiéon global, es decir, involucra a todo el planeta. La contaminacion en
general afecta a todos los ecosistemas, trayendo como consecuencia su deterioro
y destruccion, lo que estd directamente relacionado con la forma de vida de los
seres humanos, la manera en que desarrollan sus actividades econdmicas,
sociales, politicas y culturales, y los procedimientos aun remotos que emplean
para extraer y transformar sus recursos naturales para satisfacer las necesidades

de toda una sociedad.

En la actualidad la humanidad basa mas del 87 % de su consumo energético
en la explotacion de combustibles fésiles, (BP Statistical review of world energy
2014). Eldesarrollo industrial y tecnolégico ha provocado una creciente
explotacion de los combustibles fésiles, lo que se vio reflejado en dos cuestiones
fundamentales: la amenaza del agotamiento antes de lo previsto de los
yacimientos y el incremento exponencial de la contaminacion ambiental,
principalmente por la emisibn de grandes cantidades de gases de efecto
invernadero por parte de los complejos industriales y las grandes ciudades que

albergan grandes volumenes de vehiculos.

El alto precio y la nocividad al ambiente de los combustibles derivados del
petréleo han puesto en alerta a los gobiernos de los paises en todo el mundo,
puesto que los estudios tecnoldgicos para disminuir las emisiones de industrias y
vehiculos y las normativas nacionales establecidas para limitar dichas emisiones
no han sido suficientes, ya que la demanda energética ha ido aumentando en todo
el planeta. Haciendo evidente la necesidad de desarrollar y emplear fuentes
alternas de energia para satisfacer la demanda energética y el desarrollo

sustentable.



http://www.monografias.com/trabajos12/desorgan/desorgan.shtml
http://www.monografias.com/trabajos34/contaminacion-ambiental/contaminacion-ambiental.shtml
http://www.monografias.com/trabajos13/termodi/termodi.shtml#teo
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1.1. Biocombustibles

Los biocombustibles pueden representar una muy buena alternativa a los
combustibles fosiles, para combatir el cambio climéatico, mejorar el empleo rural
que implica desafios para el desarrollo sustentable, tanto a nivel nacional como a
nivel mundial (Dufey, 2006; Demirbas, 2009).

Los biocombustibles son recursos energéticos procesados por el ser
humano a partir de materias producidas recientemente por seres vivos, a las
cuales se les denomina “biomasa”. Pueden ser liquidos, solidos o gaseosos, y su
finalidad dltima es liberar la energia contenida en sus componentes quimicos
mediante una reaccion de combustion. Existen varios tipos de biocombustibles, a
los cuales se les clasifica de acuerdo al insumo o0 materia prima y a la tecnologia
empleada para producirlos. Debido a los avances en la tecnologia, esta

clasificacion se realiza por generaciones (Alvarez, 2009).

Los combustibles alternativos ofrecen una opcion frente a los combustibles
fésiles y brindan ademas ventajas ambientales ya que su combustion es mas
limpia produciendo menores cantidades de CO, NOx y emisiones totales de
hidrocarburos. El bioetanol, derivado de materiales con alto contenido de azulcar,

amilaceos o celuldsicos, es una de las principales alternativas renovables.
1.2. Clasificacién de los biocombustibles

Un biocombustible es una fuente de energia renovable producida a partir de
un material natural, la cual puede ser utilizada como sustituto de combustibles
derivados del petréleo. Los biocombustibles pueden ser sintetizados a partir de
fuentes de azucares, almidones o bien de materiales lignoceluldsicos y son
clasificados en cuatro grandes areas de produccion: biocombustibles de primera
generacion o bien biocombustibles 1G, biocombustibles 2G o de segunda
generacion, biocombustibles de tercera generacion y biocombustibles de cuarta

generacion.




UNIVERSIDAD MICHOACANA DE SAN NICOLAS DE HIDALGO

1.2.1. Primera generacion

Los insumos para la produccion de biocombustibles de primera generacion
son de procedencia agricola y estan conformados por las partes alimenticias de
las plantas, las cuales tienen un alto contenido de azucar, almidén y/o material
lignoceluldsico. Ejemplos de estas materias son el jugo de la cafia de azulcar,
granos de maiz, jugo de la remolacha o betabel, entre otros. Estos
biocombustibles son producidos mediante fermentacion. De este proceso se
obtiene etanol, metanol y n-butanol. Las ventajas de estos biocombustibles son su
facilidad de procesamiento, sus bajas emisiones de gases de efecto invernadero y
un balance positivo en dichas emisiones, pero tiene como desventaja el desvio de

recursos alimenticios hacia la produccion de energéticos (Alvarez, 2009).
1.2.2. Segunda generacién

Los insumos para la producciéon de biocombustibles de segunda generacion
son residuos agricolas y forestales compuestos principalmente por celulosa.
Ejemplos de ellos son el bagazo de la cafia de azlcar, el rastrojo de maiz (tallo,
hojas y olote), paja de trigo, etcétera.

Los procesos de produccion tienen un nivel de complejidad mas alto que los
de los biocombustibles de primera generacion, y como ejemplo destaca la
sacarificacion y fermentacion simultdnea. Mediante los procesos de segunda
generacion se fabrica etanol, metanol, biodiesel, entre otros. La ventaja principal
en la produccion de estos biocombustibles es la inexistencia de desviaciones de
alimentos provenientes de la agricultura hacia el sector energético, pero su
desventaja es la poca ganancia en disminucién de las emisiones de gases de
efecto invernadero, respecto a los biocombustibles de primera generacién
(Alvarez, 2009).
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1.2.3. Tercera generacion

Los insumos para la producciéon de biocombustibles de tercera generacién
son vegetales no alimenticios de crecimiento rapido y con una alta densidad
energética almacenada en sus componentes quimicos, por lo que se les denomina
“cultivos energéticos”. Entre estos vegetales estan los pastos perennes, arboles y

plantas de crecimiento rapido, y las algas verdes y verdeazules.

Los procesos de obtencion de biocombustibles se encuentran en fase de
desarrollo, sin embargo, se ha logrado producir biodiesel y etanol a nivel planta
piloto. Las ventajas de estos biocombustibles son el secuestro de CO: para la
produccion de los insumos y una reduccién en la emision de gases de efecto
invernadero, pero su desventaja es el empleo de tierras de cultivo de alimentos

para sembrar los insumos, con excepcion de las algas verdes (Alvarez, 2009).
1.2.4. Cuarta generacion

Los biocombustibles de cuarta generacion son producidos a partir de
bacterias genéticamente modificadas, las cuales emplean CO2 o alguna otra
fuente de carbono. Actualmente esta generacién de biocombustibles se encuentra
en fase teodrica, s6lo se conoce la posible ruta de sintesis del etanol a partir de
COg2, sin embargo, depende totalmente de la informacidén genética de una bacteria

artificial y puede tener limitaciones termodinamicas importantes (Alvarez, 2009).
1.3. Bioetanol

El etanol anhidro es uno de los biocombustibles producidos en la actualidad
y una excelente alternativa de combustible de combustion limpia. El etanol
anhidro es producido comercialmente por hidratacion catalitica de etileno o por
fermentaciéon de biomasa. Cualquier material biol6égico que contenga azlcar,

almidon o celulosa se puede utilizar como biomasa para producir etanol anhidro.
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El etanol anhidro fue utilizado como combustible en algunos motores de
combustion interna en el siglo XX. En la década de 1930, el bioetanol fue utilizado
como fuente de combustible para los coches. Después de la Segunda Guerra
Mundial, sin embargo, se tiene poco interés en el uso de cultivos agricolas para la
produccion de bioetanol a causa de la oferta abundante y barata, de petroleo y gas
natural (Bothast y Schlicher 2005).

Como componente de combustible, el etanol se quema de forma limpia y
aumenta el octanaje de la gasolina. Debido a que el etanol tiene un mayor
contenido de oxigeno que el metilterbutileter (MTBE), se requiere la mitad del
volumen para producir el mismo nivel de oxigeno en la gasolina. Por lo tanto, el
bioetanol presenta ciertas ventajas frente a la gasolina: tiene un nimero mayor de
octanaje, los limites de inflamabilidad en el aire son mayores y mas extensos y
posee un mayor calor de vaporizacion. Estas propiedades le permiten una mayor
relacion de compresion, menor tiempo de encendido del motor y un menor tiempo
de inyeccién de alcohol, dado por la rapida velocidad de vaporizacion del etanol, lo
gue conduce a ventajas en la eficiencia teérica en un motor de combustion interna
(Balat y col., 2007).

El bioetanol se puede mezclar con gasolina en cualquier proporcién hasta
un 10 % sin necesidad de modificaciones en el motor. Mezclas de 5 % o 10 % de
bioetanol anhidro en la gasolina se denominan E5 y E10, respectivamente (Dufey,
2006). El bioetanol también puede utilizarse en concentraciones mas altas como el
E85 o E95 (95% bhioetanol y 5% gasolina). La mezcla mas popular se conoce como
E85 (85 % bioetanol y 15 % gasolina). En Brasil el bioetanol como combustible se
utiliza puro o mezclado con gasolina en una mezcla de 24 % bioetanol y 76 %
gasolina. En los Estados Unidos, mayoritariamente se utiliza la mezcla E85 pero

varios estados utilizan E10 (Balat y col., 2007).

En la Tabla 1, se muestran los tipicos usos del bioetanol combustible y los

materiales a partir de los cuales se obtiene a nivel mundial.
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Tabla 1. Tipo de produccién global de bioetanol

Pais Tipico uso Materia prima
Brasil E26 Cafa de azucar
Estados Unidos E10, E85 Maiz, sorgo
. £10 Maiz, mandioca, cafa de azucar,

boniato, arroz

India E5 Cafia de azucar
Colombia E10 Cafa de azlcar
Tailandia E10 Cafia de azucar, tapioca, mandioca
Peru E7.8 Cafa de azlcar
Suiza E5, E85 Forestal, trigo
Uruguay E5 Cafia de azucar, sorgo dulce

Fuente: Dufey, 2006.

La necesidad de obtener alcohol deshidratado con el fin de ser usado como
aditivo oxigenante de la gasolina, impuso una serie de retos a la industria y a los
centros de investigacion, a fin de reducir los costos energéticos de la recuperacion
de etanol cumpliendo los correspondientes estandares de calidad. Adicionalmente,
el impacto ambiental que presentan algunas tecnologias tradicionales de
separacion hizo que la investigacibn sobre esquemas alternativos y no
convencionales sea mucho mas intensa (Montoya y col., 2005; Sanchez y
Cardona, 2005).

Las necesidades de promover el desarrollo de zonas rurales deprimidas,
reducir la dependencia de combustibles fésiles agotables y generalmente
importados y de disminuir las emisiones, en particular de dioxido de carbono, han
conducido a diferentes respuestas mundiales de paises o de bloques regionales,
el desarrollo de politicas y programas de promocién de fuentes renovables de
energia (IEA, 2008; CEPAL — GTZ, 2003; CEPAL, OLADE, GTZ, 2003; Dufey,
2006).
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Teniendo en cuenta que el costo de la produccion de biocombustibles es
mas alto que los de los combustibles convencionales, se requiere de politicas
publicas para apoyar y subsidiar la produccién de biocombustibles competitivos en
las primeras etapas de desarrollo industrial. El uso de instrumentos de politica
tales como el establecimiento de objetivos nacionales para la mezcla de
biocombustibles con combustibles estandares, los beneficios fiscales,
subvenciones y garantias de préstamos para fomentar una mayor produccién y
consumo a través de la normativa se encuentra detrds del desarrollo de este
mercado (Dufey, 2006).

La cadena productiva de la obtencion de etanol incluye la obtencion de la
materia prima, su transporte hasta el centro de transformacion (destileria, planta
industrial), transformacion en la forma de energia final, distribucion y uso final. La
produccién de bioenergia no necesariamente implica menor consumo neto de
petréleo, menor emisibn neta de gases de efecto invernadero o buenas
condiciones laborales en las zonas rurales. Se tiene el riesgo de comprometer la
disponibilidad de suelo para la produccion de alimentos y de fibras, provocando
escasez y aumento de precios en los mismos. El costo elevado de la bioenergia,
ha llevado en el pasado a aplicar subsidios y créditos que pueden no ser

sostenibles por el sistema tributario y financiero (DSD, 2001; Smeets y col., 2006).

El bioetanol se produce por fermentacion, generalmente usando levaduras,
de un mosto preparado a partir de azucares (cafia de azucar, sorgo dulce,
remolacha azucarera, suero de leche), amilaceos (cereales o raices como maiz,
sorgo grano, boniato) o celulésicos (residuos forestales, paja, plantas perennes).
Los materiales azucarados tienen azucares simples solubles directamente
fermentables (sacarosa, glucosa, fructosa, lactosa). En cambio los materiales con
almidon o celulosa, requieren etapas previas de hidrdlisis o sacarificacion para la
obtencion de los azlcares simples fermentables. El etanol producido por

fermentacion, se separa por destilacion y posterior deshidratacion.
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La Figura 1 esquematiza las distintas etapas involucradas en el proceso de

conversion de la biomasa en azlcares fermentables y produccion de etanol.

Conversion de biomasa a azucares fermentables

Recuperacion del Etanol

Figura 1. Proceso de conversién de biomasa a bioetanol anhidro
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1.4. Produccion de bioetanol en el mundo

El bioetanol se ha convertido en una de las opciones de energia mas
importantes en el mundo y actualmente representa mas del 90 % del suministro
mundial de biocombustibles liquidos. Los principales productores de bioetanol son
Estados Unidos de América y Brasil, en el primero, el bioetanol se obtiene por
hidrolisis y posterior fermentacion del almidon de maiz, mientras que en el
segundo, se produce mediante la fermentacion de la sacarosa extraida de la cafia
de azlcar. La produccién mundial de bioetanol en el afio 2014 superdé los 24,000
millones de galones, de los cuales, Estados Unidos produjo 14,300 millones, lo
qgue equivale al 58.20% de la produccion mundial total, Brasil obtuvo el 25.20 %,
Europa el 5.88 %, China 2.58 %, Canada 2.08 %, Tailandia 1.26 %, mientras que
Argentina 0.65 % e India 0.63 % de la produccion mundial. Entre estos paises la
produccion mundial fue de 96.48 %, el restante 3.52 % lo produjeron el resto de

los paises como se muestran en la tabla 2 (R.F.A. 2014).

Tabla 2. Producciéon Mundial de Etanol en 2014

Pais/Continente Millones de galones
Estados Unidos 14,300
Brasil 6,190
Europa 1,445
China 635
Canada 510
Tailandia 310
Argentina 160
India 155
Resto del mundo 865
Total 24,570

Fuente: Andlisis de la RFA de las estimaciones publicas y privadas
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El gran consumo y la alta demanda de la gasolina, generan graves
problemas econdémicos y ambientales. La naturaleza no renovable de la gasolina
provoca que cada vez sea mas dificil satisfacer las necesidades de su consumo, lo
gue causa el aumento continuo en su precio. Por otro lado, al evaporarse y al ser
guemada genera gases toxicos tales como monoxido y didxido de carbono, oxidos
nitrosos, oxidos de azufre e hidrocarburos no quemados; que favorecen a la
contaminacion del aire y al calentamiento global. La combustion de un galon de
gasolina genera 19 libras de diéxido de carbono, el cual es el mas importante gas
de efecto invernadero. Para disminuir la dependencia de la gasolina y los
problemas ambientales que se generan, se impulsa la basqueda y el estudio de
fuentes de energia renovables que sean amigables con el medio ambiente y que

generen ganancias economicas.

Estudios han demostrado que, si se considera un ciclo completo de
produccion, usar bioetanol en lugar de gasolina reduce las emisiones de gases de
efecto invernadero entre el 19 % y el 52 %, dependiendo de la fuente de energia

usada durante el proceso de produccion del bioetanol (Wang y col., 2007).
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1.5. Produccion de bioetanol en América

Ademas de Brasil y Estados Unidos, que son los dos mayores productores
de biocombustibles en el continente americano y en el mundo, otros paises

producen etanol como biocombustible (Alvarez, 2009):

Tabla 3. Produccion de bioetanol en América

Pais Millones de litros
Canada 800
Colombia 284
El Salvador 277
Costa Rica 149
Peru 30
Argentina 20
Paraguay 18

Otros paises como Guatemala (79 ML en 2006), Cuba (45 ML), Ecuador (45
ML), México (49 ML) y Nicaragua (30 ML), también producen etanol pero no tiene

un uso final como biocombustible.
1.6. Produccion de bioetanol en México

El uso de biocombustibles en México es casi inexistente adn, no obstante,
el pais produce etanol para su uso en bebidas alcohdlicas, productos
farmacéuticos y alimenticios, como solvente y reactivos industriales. El etanol
producido actualmente proviene del jugo de la cafia de azlcar y se obtiene en
algunos ingenios azucareros, a traves de la fermentacion del jugo y la destilacion.
El gobierno de México inicié una serie de medidas tendientes a crear un mercado
interno de bioetanol, para elevar los niveles de eficiencia en el uso final de la

energia y para disminuir las emisiones de gases de efecto invernadero.
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El 22 de agosto de 2005 fue publicada la Ley de Desarrollo Sustentable de
la Cafia de Azucar, en la cual se fundan los lineamientos para el aprovechamiento
futuro de la cafia de azlcar como energético con base en estudios y proyectos de
desarrollo y aprovechamiento del etanol como carburante y oxigenante de
gasolina, a partir del aprovechamiento del bagazo de cafia con fines de
industrializacion para la cogeneracion de energia y la obtencion de gas sintético.
Las lineas actuales de desarrollo de biocombustibles en México, de acuerdo a
esta ley y diversos estudios de la Secretaria de Energia, parten de dos materias
primas con niveles altos de produccion en el pais, que a saber son la cafia de
azucar y el maiz amarillo. Se plantea la utilizacion de trigo, sorgo, yuca y
remolacha azucarera o betabel, ademas de algas verdes, para la obtencién de
biocombustibles, principalmente el etanol. En el articulo 11 de esta ley, fraccion
VIIl, se estipula el otorgamiento de permisos para la produccion de
biocombustibles a partir de granos de maiz, pues los mismos solo seran otorgados
por la Secretaria de Agricultura, Ganaderia, Desarrollo Rural, Pesca vy
Alimentacion (SAGARPA) cuando existan inventarios excedentes de produccion

interna de maiz para satisfacer el consumo interno (Alvarez, 2009).
1.7. Procesos de produccién de etanol

1.7.1. Sintesis a partir del Carburo de Calcio

En este proceso se trata carburo de calcio con agua para obtener acetileno,
el acetileno reacciona con el agua en medio acido y en presencia de sulfato de
mercurio, dando lugar a la formacion de aldehido-acético el que se reduce

cataliticamente a etanol. Las reacciones que se producen son:

a) CaCz2+2H.0 — > Ca(OH)2 + C2H2
b) C2H2 + H20 —— > CHs3-CHO
c¢) CH3-CHO + Ho ————  » C2HsOH

12
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Del acetileno obtenido por la reaccion a), se puede fabricar etileno mediante

su hidrogenacion:
CoH2+Hy —— CaH4

Este etileno, al igual que el obtenido de otras fuentes, se puede utilizar

también como materia prima para la sintesis del alcohol (Tinetti y Espinal, 2009).
1.7.2. Sintesis a partir de etileno y acido sulfarico

Este fue el primer proceso de sintesis, utilizado comercialmente para

producir etanol. Las reacciones que se dan en este proceso son como siguen:
a) C2Ha(g) + H2SO4g) —— »  C2HsHSO4 (aq)

b) C2HsHSO4 + CoHy —— > (C2H5)2S04

c) C2HsHSO4 + H2O  ———  C2Hs0H + H2SO4

d) (C2Hs)2S04 + 2H2, O ————  »  2C2HsOH + H2SO04

En el proceso se lleva a cabo la absorcion del etileno purificado, en torres
conteniendo &cido sulfurico para obtener los sulfatos de etilo. Estos sulfatos son
hidrolizados continuamente con agua y el alcohol etilico se puede purificar para
producir alcohol al 95 % ¢ alcohol anhidro. El éter etilico que se obtiene como

subproducto proviene de la reaccion secundaria:
C2HsHSO4 + C2HsOH —— & C2HsOC2Hs + H2S 04

La solucién de sulfatos pasa a un sistema de auto evaporacion para
eliminar el etileno disuelto y la solucién pasa a un hidrolizador. Los productos
hidrolizados se mandan a columnas donde se separa el acido sulfurico (que sale
al 45 %), que se reconcentra para volver a usarlo. El alcohol etilico y el éter etilico
formados, se separan por destilacién y el alcohol etilico es tratado luego segun la

calidad del alcohol que se quiera producir (Tinetti y Espinal, 2009).

13
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1.7.3. Hidrataciéon directa del etileno

Todas las fabricas nuevas en donde se obtiene etanol sintético, usan el
proceso de hidratacion directa que se basa en la reaccion:

2C2H4g) + H2O(gg ————»  2C2HsO(g)

El éxito comercial del proceso depende termodinamicamente de lograr las

siguientes condiciones:

a) El uso de un catalizador que permita buenos rendimientos a bajas
temperaturas.

b) El uso de altas presiones.

c) El uso de etileno de alta pureza para que se pueda recircular sin gran

acumulacion de inertes.

En el proceso, la alimentacion de etileno es comprimida antes de unirla a la
corriente de recirculacion. Se afiade agua en una relacion de 0.6 moles de agua
por mol de etileno y la mezcla se calienta a 300 °C. Luego se pasa por el reactor
catalitico donde una fraccion de la mezcla se transforma a etanol. Los efluentes
del reactor pasan a un intercambiador de calor donde son parcialmente
condensados, después de lavarlos con sosa caustica diluida, se pasa a un
segundo cambiador y sobre un separador de alta presion, para dar una corriente
liguida y otra gaseosa. El condensado se purifica y el vapor se recicla. La pureza
del producto obtenido es del 95 % (Tinetti y Espinal, 2009).

1.7.4. Sintesis a partir de di6xido de carbono

En este proceso, el dioxido de carbono se reduce a monoxido de carbono

pasandolo a través de carbdn encendido:

CO2+C — 2CO

14
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En la sintesis de Fisher se produce también la siguiente reaccion:
2CO + 4H2 ——— > C2Hs50H + H20

También se puede utilizar gas natural como materia prima. En este caso, el
gas natural es sometido a una combustion parcial para convertirlo en una mezcla
constituida principalmente por monoxido de carbono e hidrogeno. La mezcla de
mondxido e hidrégeno se pasa sobre un catalizador obteniéndose asi el alcohol
etilico. (Tinetti y Espinal, 2009).

1.7.5. Produccion de bioetanol por fermentacién

Para la produccién de etanol por fermentacidn se puede partir de tres
clases de materia prima: a) azucares: melaza, sorgo, remolacha, cafia de azucar,
etc. b) almidén: granos de cereales, tubérculos, etc. c) celulosa: madera, residuos
agricolas, etc. Las materias sacarinas fermentan directamente; las feculentas
contienen almidén que debe ser primero hidrolizado (con enzimas, malta, mohos o
acidos) a azucares fermentables; y las celuldsicas son convertidas a azlcares por
hidrélisis con &cidos inorganicos (aunque se esta difundiendo el uso de la enzima

celulosa para esta funcion). (Tinetti y Espinal, 2009).

La fermentacién alcohdlica es un proceso bioldégico de fermentacion en
plena ausencia de oxigeno, originado por la actividad de algunos microorganismos
gue procesan los hidratos de carbono para obtener como productos finales: un

alcohol en forma de etanol y diéxido de carbono (CO2) en forma de gas.

Para la produccion de etanol de 96-96.5 % v/v de uso farmacéutico, se
debe afadir una columna para eliminar los productos de bajo punto de ebullicion y
para la produccion de etanol anhidro se necesita una columna que le elimine el
agua. La mayoria de los avances en el proceso de destilacién, se han orientado
hacia el ahorro del consumo de vapor y el mejoramiento de la calidad del alcohol
(Tinetti y Espinal, 2009).

15



UNIVERSIDAD MICHOACANA DE SAN NICOLAS DE HIDALGO

1.8. Proceso de separacion del etanol

La separacion y recuperacion del etanol para las diferentes materias primas
es practicamente la misma, lo que facilita la utilizacion de diferentes
microorganismos en la fermentacion de acuerdo a su disponibilidad en el mercado,

ya que la mayoria de los cultivos son zafrales.

La concentracion de alcohol en los caldos de cultivos resultantes de los
procesos de fermentacion, oscila entre 2.5 y 10 % (m/m). El etanol anhidro (de
calidad superior al 99 % (v/v)), se obtiene por destilacién y deshidratacion. Se
requiere de etanol deshidratado cuando se utiliza el alcohol como aditivo en la
gasolina, ya que en presencia de agua, la combustion del etanol puede traer fallas

en el motor (Wyman, 1994; Sanchez y Cardona, 2005).

Para obtener la calidad de etanol anhidro, se debe someter al mosto
fermentado a dos etapas de destilacion. En la primera destilacion se obtiene
alrededor del 55 % (v/v) de etanol en la parte superior, y en el fondo la vinaza. En
la segunda destilacion se obtiene una mezcla etanol-agua del (95-96) % (v/v) en

etanol, que corresponde al azeotropo.

La vinaza contiene residuos de la materia prima utilizada y levadura. En una
destileria, la vinaza puede producirse en una relacion de 20 L por litro de etanol
obtenido. Es un material con alta carga organica pero rico en nutrientes. Una
manera de disponerlo puede ser como riego de suelos, alimento para animales o
aplicarle un tratamiento a este efluente antes de realizar su disposicion. En el caso
de produccion de etanol a partir de granos, la vinaza puede ser procesada y

vendida como subproducto con alto contenido de proteinas (DDG).

La operacion unitaria mas utilizada para la ultima etapa de deshidrataciéon
del etanol es la adsorcion. Las plantas modernas de etanol anhidro utilizan un
sistema de tamiz molecular (Bothast y Schlicher, 2005; Kwiatkowski y col., 2006;
Kumar y col., 2011; Dias y col., 2011).
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Los tamices moleculares son materiales granulares rigidos de formas
esféricas o cilindricas, elaborados a partir de aluminosilicatos de potasio. La
molécula de agua tiene un tamafio menor al de los caminos intersticiales de los
tamices, mientras que el etanol no. De esta manera el agua se adsorbe en la
superficie interna de los tamices, separando la mezcla etanol-agua que resulta de
la destilacion convencional (Sanchez y Cardona, 2005). También se puede realizar
otra destilacion azeotropica, utilizando como agente azeotrdpico otros compuestos
como benceno, ciclohexano, heptano o la gasolina. Estos agentes eliminan el
agua restante en un azeotropo ternario que contiene un poco de alcohol, el agente
y el agua. El dietil éter se utiliza también como un agente azeotropico para eliminar

el agua en un azeétropo binario (Klass, 1998).
1.9. Destilacion

La destilacion es el método de separacion de sustancias quimicas puras,
mas antiguo e importante que se conoce. No obstante, hoy en dia es un area de
investigacién relevante, con un gran impacto tanto en el ambito industrial como en

el universitario.

La destilacion es la separacion de una mezcla liquida por vaporizacion
parcial de la misma; la fraccion vaporizada se condensa y se recupera como
liquido. La forma de destilacibn mas antigua es la que se realiza para obtener
bebidas alcohdlicas. Asi, al calentar una mezcla que contiene agua y alcohol, los
componentes mas livianos, en este caso el alcohol, se concentran en el destilado.
Las columnas de destilacidn, elementos utilizados para llevar a cabo este proceso,
son el resultado de la evolucion tecnolégica en la que se hace exactamente lo
mismo soélo que de una manera mas eficaz: a través de una serie de etapas hay

evaporaciones y condensaciones escalonadas, acopladas entre si (UDEP., 2003).

La destilacion se aplica en casi toda la industria quimica. Historicamente, el
gran interés en la destilacion proviene de la industria del petroleo para obtener el

combustible que usamos habitualmente, o tantos otros derivados como los
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plasticos. Gran parte de la investigacion en destilacion se ha realizado en este
sector, que utiliza siempre la modalidad "continua" porque las cantidades en juego
son muy grandes. En tanto, la destilacion del método "batch" se utiliza en la
industria pequefia y mediana -farmacéutica, alimenticia; de transistores, por citar
unos pocos ejemplos-. Como puede apreciarse, el campo de uso de ambos tipos
de destilacion es muy completo. El proceso de destilacion es fundamental en la
elaboracion de numerosos productos industriales, aunque sin duda es la industria
petroquimica, el area industrial en la cual el proceso de destilacion adquiere una

mayor importancia.

Las columnas de destilacion utilizadas para realizar el proceso, constituyen
un porcentaje significativo de la inversion que se realiza en plantas quimicas y
refinerias de todo el mundo. El coste de operacién de las columnas de destilacion
es a menudo, la parte mas costosa de la mayoria de los procesos industriales en
los que interviene. Por ello, el disponer de técnicas practicas para modelar
columnas de destilacion mas o menos realistas y el desarrollar sistemas de
controles eficaces y fiables es muy importante, con el fin de conseguir, un
funcionamiento eficaz y seguro de los sistemas de destilacion industriales (UDEP.,
2003).

1.10. Métodos de destilacion

La destilacion se puede hacer en la practica siguiendo dos meétodos
fundamentales. El primero de ellos se basa en la produccién de vapor mediante la
ebullicién de la mezcla liquida que se desea separar, procediendo posteriormente
a la condensacion de vapor sin que exista recirculacion de liquido que se ponga
en contacto con el vapor que asciende. El segundo método se basa en la
recirculacion de parte del condensado hacia la columna, en condiciones tales que
el liquido que desciende entra en contacto con el vapor que se dirige hacia el
domo. Cualquiera de estos dos métodos se pueden llevar a cabo indistintamente

de forma continua o discontinua (Schmitz, 1999).
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Existen tres tipos de destilacion que se verifican en una sola etapa y que no

incluyen rectificacion:

1) Destilacion flash o de equilibrio.
2) Destilacion simple por lotes (batch) o diferencial.

3) Destilacion simple con arrastre de vapor.
1.10.1. Destilacion flash o de equilibrio

La destilacion de equilibrio implica la vaporizacibn de una fraccion
determinada de una carga de liquido lo que permite que el vapor establezca un
equilibrio con el liquido, entonces se separan las fases vapor y liquido que pueden
obtenerse por lotes 0 en régimen continuo. Este tipo de destilacion es eficaz, en la
separacion de componentes que presentan una gran diferencia en sus
temperaturas de ebullicion. No resulta eficaz en la separacion de mezclas donde

sus componentes presentan puntos de ebullicibn cercanos entre si.

La destilacién de equilibrio no es de gran importancia en la destilacion de
dos componentes. Este método se utiliza con sistemas multicomponentes, como
en la refinacién del petréleo, donde la mezcla que es el petrdleo se calienta a
presién en alambiques formados por tubos, se elimina la presién y el liquido
calentado se vaporiza por la expansion brusca que se produce en condiciones

aproximadas a las de equilibrio con el liquido recalentado (Guerrero, 1987).
1.10.2. Destilacion simple por lotes (batch) o diferencial

En la destilacion diferencial o destilacion batch, normalmente se opera sin
reflujo llevando continuamente el vapor que se genera hasta un condensador. La
destilacién diferencial se aproxima a los procesos comerciales discontinuos, en los
que el vapor se elimina a medida que se va formando sin condensacién
apreciable. No obstante, este proceso no es efectivo como método de separacion,

en el caso en que los componentes a separar tengan muy alejados sus puntos de
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ebullicion y los métodos que producen separaciones claramente definidas no son
necesarios aun cuando sea posible utilizarlos. Es por esto, que la destilacion
diferencial es generalmente utilizada para separar mezclas azeotropicas a

pequefia y mediana escala.

La operacion se realiza llevando a ebullicion la mezcla liquida inicial y
retirando continuamente el vapor generado; a medida que transcurre la operacion
el liquido remanente se empobrece del componente mas volatil, elevandose
continuamente la temperatura de ebullicion de la mezcla; del mismo modo, el
vapor generado es cada vez mas pobre respecto al componente mas volatil y su

temperatura de condensaciéon aumenta continuamente (Guerrero, 1987).
1.10.3. Destilacién simple con arrastre de vapor

Los liquidos de alto punto de ebullicion no pueden ser purificados por
destilacidbn a presion atmosférica, puesto que los componentes de la mezcla

liguida podrian descomponerse a la elevada temperatura que se requiere.

Con frecuencia, las sustancias de elevada temperatura de ebullicion son
casi insolubles en agua; entonces se logra una separacién a temperatura mas baja
por medio de la destilacion por arrastre de vapor. Este tipo de destilacion se
emplea generalmente en la industria alimenticia para eliminar muchos

contaminantes y sabores de grasas y aceites comestibles (Guerrero, 1987).
1.11. Tipos de columnas de destilacion

Hay varios tipos de columnas de destilacion, cada una disefiada para un
determinado tipo de separacion y cada una difiere de la otra en términos de
complejidad. Una manera de clasificar las columnas de destilaciébn es observar

como operan. Por tanto tenemos (UDEP., 2003):
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e Columnas batch

e Columnas continuas

La eleccion de uno u otro tipo de destilacion, depende a menudo de la clase
de industria y de la cantidad a procesar. Cuando se trata de destilar grandes
volimenes, las operaciones continuas son las mas convenientes. En cambio,
cuando las cantidades son mas pequefias, como es el caso en la industria
alimenticia, alcoholera, farmacéutica, de quimica fina (aditiva, aromatizante), o de

las muy especializadas, se prefiere la destilacion batch.

Para lograr el intimo contacto entre la fase liquida y la fase vapor con objeto
de establecer el intercambio de materia entre ambas fases, interesa que la
superficie y el tiempo adecuado sean suficientes. Este contacto se logra mediante
dos dispositivos diferentes: el de los platos de borboteo que retienen el liquido a
través del cual se ve obligado a pasar el vapor y el de los cuerpos de relleno, que
llenan el interior de la columna verificandose el intercambio entre fases sobre la

superficie de estos dispositivos (UDEP., 2003).
1.11.1. Columnas Batch

En una operacion batch, la alimentacion a la columna es introducida por
lotes. Esto es, la columna se carga con un lote y es entonces cuando se lleva a
cabo el proceso de destilacion. Cuando el objetivo deseado es alcanzado, se

introduce el siguiente lote de alimentacion.
1.11.2. Columnas continuas

En contraste con el tipo anterior de columnas, una columna continua recibe
un flujo de alimentacién continuo. No ocurren interrupciones a menos que se
presenten problemas con la columna o en los alrededores de las unidades de
proceso. Son capaces de manejar grandes cantidades de material prima y son las

mas comunes de los dos tipos.
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1.12. Procesos para la deshidratacion de etanol

Los problemas de azeotropia de la mezcla etanol-agua, han exigido la
consideracion de diferentes alternativas para eliminar o superar el azeétropo. Esta
bdsqueda ha generado opciones que se han encaminado fundamentalmente a la
reduccion del consumo energético, demandado por la operacion de deshidratacion
del alcohol. Las técnicas de destilacion y sus modificaciones, abarcan desde la
operacion al vacio hasta la adicion de solventes de separacidén para modificar o

eliminar la condicion de azeotropia del sistema.

La solucion de etanol-agua forma un azedtropo con una composicion de
89.4 % mol de etanol y 10.6 % mol de agua, a 78.2 °C y presion atmosférica
estandar. Por lo tanto, se requiere un proceso especial para la eliminacion del

agua restante para la fabricacion de etanol anhidro (Kumar y col., 2010).

Varios procesos para producir etanol anhidro se han utilizado. Estos
incluyen: (i) proceso de deshidratacion quimica, (ii) deshidratacién por el proceso
de destilacion al vacio, (iii) deshidratacion por proceso de destilaciébn azeotropica,
(iv) proceso de destilacion extractiva, (v) proceso de destilacion salina, (vi)
deshidratacion por proceso de tamices moleculares, (vi) proceso de

pervaporacion y (viii) procesos hibridos.

Estos procesos de fabricacion de etanol anhidro se han mejorado
continuamente, debido a que cada vez los requisitos son mas estrictos para la

cantidad y la calidad de este producto (Kumar y col., 2010).
1.12.1. Proceso de deshidratacion quimica

Existen procesos de deshidratacion quimica que someten el etanol, a la
accion de sustancias extremadamente higroscépicas que forman hidratos fijos con
el agua. Las principales sustancias empleadas para este propdésito son la cal viva,

cloruro de calcio, carbonato de potasio, etc. (Black y Distler, 1972).
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El método mas antiguo para la produccion de etanol anhidro es la
deshidratacion con 6xido de calcio. El éxido de calcio reacciona con el agua para
formar hidréxido de calcio. En este proceso, la solucion de etanol-agua es
mezclada con éxido de calcio en una proporcién aproximada de 4.2 kg (o mas) de
cal viva (6xido de calcio), para cada kg de agua para ser eliminados (como se
determina con un hidrometro) y se deja reaccionando durante 12-24 h con
agitacion ocasional. El hidroxido de calcio es insoluble en el etanol, por lo que el
etanol relativamente puro (99.5 % en peso) asciende a la parte superior del
recipiente y el hidroxido de calcio se deposita en el fondo. EI método habitual para
separar la cal y el hidroxido de calcio del etanol es mediante destilacién (Kumar y
col., 2010).

Durante la destilacion, la temperatura debe permanecer exactamente en el
punto de ebullicion del etanol. Alternativamente, pero menos deseable, el etanol
se puede extraer cuidadosamente decantando y filtrando para eliminar las

particulas en suspension que le da una apariencia lechosa.

El hidroxido de calcio se puede convertir de nuevo en 6xido de calcio y ser
reutilizado. Sin embargo, las temperaturas requeridas son bastante altas a menos
que se utilizara un horno de secado al vacio. Aunque la cal es relativamente
barata y este proceso puede producir una muy alta calidad de etanol anhidro, sin
embargo es un proceso batch con una recuperacién de 97-98 % y es costoso
debido a las altas entradas de energia requeridas. Por lo tanto, este proceso ha

sido suprimido (Kumar, y col., 2010).
1.12.2. Deshidratacion por proceso de destilacion al vacio

Es una de las primeras técnicas utilizadas para eliminar el azeotropo etanol-
agua, aprovechando el efecto conseguido al disminuir la presion del sistema y asi
obtener etanol anhidro. En la actualidad ha sido desplazada por técnicas de

destilacidén que utilizan agentes de separacion (Black, 1980).
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El sistema para obtener etanol anhidro consta de dos columnas
consecutivas; en la primera se alimenta una solucion diluida para llevarla hasta
una composicién cercana a la azeotropica y luego ésta se lleva a la segunda
columna, donde se hace vacio para deshidratar el etanol y obtener una

composicion por encima del 99 % en volumen.

El incremento de la relacion de reflujo y el nUmero de etapas requerido para
la separacion no tiene influencia marcada sobre la eficacia de la misma, de tal
manera que para obtener un producto de alta pureza es necesario utilizar
columnas de deshidratacion con un gran niamero de etapas (por encima de 40) y
con altas relaciones de reflujo, incurriendo en elevados consumos energéticos y
altos costos de construccion de la torre (diametros elevados) (Black, 1980). En la

Figura 2 se presenta un diagrama esquematico del proceso.

Elj Etanol

Anhidro\

Alimentacion
Etanol-Agua

Figura 2. Esquema del proceso de destilacion al vacio
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1.12.3. Deshidratacion por proceso de destilacién azeotropica

En los sistemas de destilacion azeotrépica, se aprovecha la adicién de un
agente de separacion que modifique la condicion de azeotropia de la mezcla a una
mas favorable. Los agentes de separacion que inducen la formacion de dos fases
liquidas (mezclas heterogéneas), se utilizan para separar mezclas azeotropicas.
La efectividad de tales agentes esta en el aprovechamiento de la separacion de
fases, para lograr que la composicion del alimento se encuentre en una region

favorable para la operacion de la columna (Pham y Doherty, 1990).

El agente de separacion se selecciona con criterios econémicos, de baja
toxicidad, de eficiencia en la separacion y de conservacion de energia. El pentano
y el ciclohexano han demostrado tener los mejores rendimientos desde el punto de
vista del consumo energético; sin embargo, industrialmente son muy utilizados el
benceno y el dietil éter (Perry, 1992). El pentano es muy volatil y por lo tanto las
pérdidas por evaporacion son considerables, situandolo en desventaja con
relacion a otros agentes de separacion. El benceno, que se utilizé durante muchos
afos, ha perdido aceptacién por su toxicidad (Pinto y col., 2000), impidiendo la
aplicacion del etanol obtenido con fines farmacéuticos y alimenticios (K-
Engineering, 1993), y obligando a que algunas de las plantas existentes

cambiaran de tecnologia para la produccién de alcohol anhidro.

El sistema de deshidratacion consta de tres columnas; al igual que en la
destilacién al vacio, la primera se utiliza para concentrar la solucién alcohdlica
hasta un punto cercano al azeotrépico. La segunda, conocida como
deshidratadora y en la que se alimenta un agente de separacion, permite obtener
como producto de cima un azedtropo heterogéneo que arrastra el agua y que se
condensa para llevarlo luego a un decantador, en el que se produce una
separacion de fases y se hace la reposicion del agente de separacion. La fase
liviana constituye la mayor parte de la corriente de reflujo de la columna y la fase

pesada se envia como corriente de destilado a una columna de recuperacion de
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benceno; una parte de la fase pesada se utiliza como reflujo en algunas ocasiones
para ajustar parametros en la columna (Doherty y Malone, 1995). Como producto

de fondos de la columna deshidratadora se obtiene etanol anhidro.

En esta columna el consumo tipico de vapor es de 1.5 kg por cada litro de
etanol anhidro producido, con una presion entre 102 y 171 kPa (15 y 25 psig). La
tercera columna, conocida como recuperadora, se alimenta con la fase acuosa del
azeotropo formado para retirar el solvente remanente y devolverlo a la columna de
deshidratacion. En esta columna el consumo tipico de vapor es de 0.78 kg por
cada litro de etanol anhidro producido (Stupiello, 2003). En la Figura 3 se presenta

un diagrama esquematico del proceso.

Solvente

Vv
Alimentacién et
Decantador
Etanol-Agua
—>

Azebtropo

Agua

Agua Etanol
% Anhidro

Figura 3. Esquema del proceso de destilacion azeotrépica
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En un estudio realizado por Kosuge y Mortaheb (2004), se evalla el efecto
de la velocidad de transferencia de masa sobre la destilacidbn azeotrépica con
benceno. Alli se encontré que la separacion en la columna deshidratadora, es mas
eficaz a medida que se cuenta con mayor area libre en el plato y cuanto mayor
sea la altura del vertedero. Por otro lado, también se concluye que la separacion
es mejor cuando la concentracion del vapor de cima se aproxima a la del
azeotropo ternario y, cuando aumenta la relacion de reflujo y el flujo de agente
recirculado. Sin embargo, esto Ultimo debe estar acompafiado de un analisis
econémico que permita establecer los valores Optimos, sin acarrear altos

consumos energéticos en la operacion.
1.12.4. Proceso de destilacién extractiva

La destilacion extractiva, es un proceso comunmente empleado en la industria
quimica para separar mezclas con puntos cercanos de ebullicion y azeotrépicas.
En este proceso, generalmente se afiade un solvente de alto punto de ebullicion
para alterar el coeficiente de actividad y asi incrementar el factor de separacion. El
sistema de destilacién extractiva esta compuesto de dos columnas. La primera, la
columna extractiva, se alimenta tanto la mezcla azeotrépica como el solvente y se
lleva a cabo el rompimiento del azeétropo. La segunda, la columna de
recuperacion, se alimenta la corriente del fondo de la columna de extraccion y el
solvente se recupera para ser recirculado a la columna principal de extraccion. En
la Figura 4, se muestra el clasico diagrama de flujo para el sistema de destilacién
extractiva (Huang y col., 2008).
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Figura 4. Esquema del proceso de destilacion extractiva

La seleccion del solvente en la destilacion extractiva, involucra numerosas
sustancias para determinar sus eficacias en la ayuda de la separacion para
obtener el componente clave. Los criterios para poder determinar la eficiencia del
solvente en general, estan relacionados con el cambio de la volatilidad relativa que
provoca en la mezcla al ser adicionado con el consumo de energia que se genera,
con la relacion entre los costos del solvente y la cantidad de solvente a emplear, y
ademas con criterios de seguridad. El proceso de destilacién extractiva se hace
posible cuando el solvente altera de manera selectiva los coeficientes de actividad,
para que esto ocurra es necesario una alta concentracidbn de solvente. Las

caracteristicas mas importantes de un solvente son (Uyazan y Gil, 2004):

1) Debe afectar el comportamiento de la fase liquida de los componentes
claves.

2) Debe tener un punto de ebullicion superior al de los componentes a
separar y ser relativamente no volatil, para asegurar su permanencia en la
fase liquida.

3) No debe formar azeotropos con los componentes de la mezcla a separar.
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4) Debe presentar baja viscosidad, baja toxicidad y bajo costo.

En el caso de la mezcla etanol-agua, se han realizado diferentes estudios
experimentales (Lee y Pahl, 1985) y de simulacion (Alvarado-Morales y col.,
2009), donde se muestran que el etilenglicol es un excelente candidato como

solvente en la destilacidn extractiva.

La deshidratacion del etanol a partir de soluciones acuosas por este
método, ha sido estudiada durante muchos afios. Una gran variedad de solventes
que eliminan el azeo6tropo han sido evaluados; entre dichos solventes se
encuentran algunos glicoles, aminas, fenoles hidrofébicos, parafinas, tiofenos y
otros. La adicion de glicoles como solvente extractivo no solo elimina el azeétropo
etanol-agua, sino que también cambia la forma de la curva del equilibrio liquido-

vapor en la zona rica en etanol (Uyazan y Gil, 2004).

Ademas, la efectividad del agente extractivo depende del incremento que
produzca en la volatilidad relativa del etanol o del agua. Dado que la presion de
vapor del etanol es aproximadamente 2.5 veces mayor que la del agua, resulta
conveniente utilizar un agente de extraccion hidrofilico que reduzca el coeficiente
de actividad del agua, y si es posible, incremente el coeficiente de actividad del

etanol; y que ademas, tenga baja viscosidad y toxicidad (Uyazan y Gil, 2004).

Un estudio de Black y Distler (1972), reporta que la operacidn extractiva con
etilenglicol acarrea altos consumos energéticos; sin embargo, estudios posteriores
realizados por Lee (1985), Hanson (1988), Meirelles (1992), y Uyazan (2003), han
demostrado que los consumos energéticos son menores (1760 kJ/kg de etanol), y
competitivos, comparando con otros procesos existentes de deshidratacion de
etanol. Los resultados obtenidos por Meirelles (1992) concuerdan con los estudios
experimentales reportados por Lee (1985) y Hanson (1988). Como aplicacion de
estos estudios, en Brasil se montaron algunas plantas productoras de etanol
anhidro que utilizan la tecnologia de destilacion extractiva utilizando etilenglicol

como agente de separacién (Stupiello, 2003).
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1.12.5. Proceso de destilacién salina

Con la adicion de una sal ionica, soluble y no volatil, se modifica el
comportamiento de la fase liquida de la mezcla a separar. En este caso, la sal se
alimenta por disolucién en la corriente de reflujo caliente de la columna. Con el fin
de que sea efectiva la separacion, la sal debe ser soluble en ambos componentes
de la mezcla a separar dentro de todo el intervalo de composicion que se presenta
a lo largo de la columna. Por no ser volatil, permanece en la fase liquida, alterando
la volatilidad relativa del sistema. No es necesaria una seccion de rectificacion por
encima del plato en el que se alimenta la sal; ésta se recupera del producto de
fondos, que se encuentra en su punto de burbuja, con un suministro adicional de
calor para evaporar la mayor parte del liquido. La eliminacion de la humedad
ligada, se consigue fundiendo o calentando la sal hasta una temperatura que
permita asegurar que la sal esta libre de liquido. Generalmente, por facilidad en la
manipulacion, se prefiere fundir la sal aunque no siempre es posible por
problemas de descomposicion; cuando esto Ultimo ocurre, se opta entonces por
un secado por aspersion (Barba y col., 1985), (Ligero y col. 2003). Un estudio
reciente (Llano y Aguilar, 2003), propone dos esquemas para la recuperacion de la
sal. En un primer esquema, se alimenta una solucién alcohdlica diluida a la
columna salina cuya corriente de fondos es una solucién diluida acuosa de la sal,
gue se lleva a una etapa de evaporacion para retirar la mayor parte del agua y
luego se somete a un secado por aspersion. El segundo, utiliza una columna de
destilacién convencional para llevar la solucién alcohdlica hasta una concentracién
cercana al 80 %, y posteriormente, se alimenta dicha solucibn a una columna
salina en la que por los fondos se retira una solucion mucho méas concentrada que
la obtenida en el primer esquema y que puede ser sometida directamente al
proceso de secado por aspersion. En dicho estudio se concluye que el esquema
mas competitivo desde el punto de vista energético, es el que utiliza la etapa de

preconcentracion del alcohol.
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Los iones de la sal son generalmente capaces de causar efectos superiores
y mas selectivos que los causados por las moléculas de un solvente liquido, por lo
que se utilizan relaciones en peso sal/alimento de 0.1 como maximo (Ligero y col.
2003).

A diferencia del solvente liquido, el agente salino presenta problemas de
transporte, disolucion y posterior recristalizacion, bajas velocidades de disolucion,
solubilidad limitada en los componentes de la mezcla alimentada y la necesidad de
utilizar materiales especiales para prever la corrosion (Barba y col., 1985). Otro
problema que limita la utilizacion de esta técnica es la dificultad para predecir el
desemperio y la solubilidad de la sal en un sistema en particular, cuando no se

cuenta con datos experimentales.

En la deshidratacion del etanol se han utilizado las siguientes sales: cloruro
de calcio, cloruro de potasio, cloruro de cobalto (Il), cloruro cuprico, cloruro de
niquel (1), bromuro de estroncio, acetato de sodio, acetato de potasio, nitrato de
calcio, yoduro de sodio y yoduro de potasio (Barba y col., 1985). Se ha reportado
que las sales con cation divalente son preferibles debido a que su esfera de
hidratacion es superior a la de las sales monovalentes (Pinto y col., 2000) Entre
los criterios que se tienen en cuenta para elegir la sal estan: bajo costo, estabilidad
quimica, alta solubilidad, poca corrosion sobre los materiales, bajo
envenenamiento, baja toxicidad y facil manejo; la literatura reporta que los cloruros
y en especial el cloruro de calcio, presentan el mejor comportamiento y balance, a
nivel técnico y econdmico. Ademas de satisfacer los requisitos mencionados,

incrementa fuertemente la volatilidad relativa (Ronggi y Zhanting, 1999).
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Un proceso tipico de destilacion extractiva salina para obtener etanol
anhidro, se muestra en la Figura 5. La columna consta de dos secciones de
destilacion que operan a diferentes presiones. Después de ser sometida a un
precalentamiento, una solucion diluida proveniente de un fermentador, entra a la
seccion baja de la columna que se utiliza como seccion de despojamiento y opera
sin sal; esta seccion esta limitada a la preconcentracion del alimento hasta un
grado requerido (cerca del 50 % en peso de etanol); en este caso, este sistema
esta operando en una region de alta volatilidad requerida y por lo tanto las cargas
requeridas son bajas, comparadas con las cargas de una columna disefiada para

obtener etanol con una composicion cercana a la azeotropica.
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Figura 5. Esquema del proceso de destilacion salina
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El contenido calorifico del vapor de cima que abandona la seccién inferior,
se utiliza para el calentamiento de la sal, que abandona los fondos de la seccién
superior de la columna. La corriente de cima de la seccién inferior se alimenta
luego a la seccién superior de la columna, la cual opera a una presion inferior. En
la seccidn superior de la torre la sal ingresa disuelta en la corriente de reflujo y se
tira en la solucién salina de fondos, en la que una porcion se envia al fermentador
mientras que la otra se alimenta a un cristalizador evaporativo y después de un

secado final la sal se recircula al sistema (Barba y col., 1985).
1.12.6. Deshidratacion por proceso de tamices moleculares

Los tamices moleculares son sustancias granulares de forma cilindrica o
esférica denominados zeolitas, que pueden ser naturales o fabricados a partir de
aluminosilicatos de potasio (K-Engineering, Inc., 1993), (Carmo y Gubulin, 1997),
(Jacques y col., 1999). Son identificados de acuerdo con el tamafio nominal de los
poros internos, cuyo diametro generalmente es medido en angstroms (A). Los
tamices moleculares, son materiales que se caracterizan por su excelente
capacidad para retener sobre su superficie tipos definidos de especies quimicas.
Estas especies son por lo general solventes (agua la mayoria de las veces), que
se desean retirar de una mezcla para la obtencién de un producto final con unas
especificaciones dadas. Una de las caracteristicas esenciales en las operaciones
gue involucran la accion de tamices moleculares, es el que la cantidad de la

sustancia a remover por medio del tamiz debe ser baja (Carmo y Gubulin, 1997).

En la gran mayoria de los deshidratadores de etanol se utiliza una zeolita
sintética del tipo 3A, mientras que las moléculas de agua tienen un diametro de
2.8 A y las moléculas de etanol un diametro de 4.4 A. De esta manera, las
moléculas de agua son atraidas fuertemente dentro de los poros y las moléculas
de etanol pasan a traves del lecho sin experimentar atraccion alguna (Jacques y
col., 1999).
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El proceso de separacion por tamices moleculares, puede operar en fase
liquida o vapor. En la operacion en fase liquida se utiliza gas caliente para la
regeneracion del lecho de tamiz, lo que conduce a un deterioro acelerado del
tamiz a causa del choque térmico (Jacques y col., 1999).

La regeneracion (que no es otra cosa que la remocién del agua absorbida
sobre la matriz) se lleva a cabo, haciendo pasar una corriente de gas caliente (N2
0 COz2) a través del lecho de tamiz molecular. Este gas debe ser quimicamente
inerte, de alta pureza, con una presion cercana a 1.378 KPa (200 psig) y no debe
contener oxigeno o aire. La operacion en fase vapor permite alargar la vida

promedio del tamiz hasta por 10 afios (Jacques y col., 1999).

Un sistema en fase vapor, utiliza tipicamente dos lechos de tamiz
molecular. En un primer lecho, se lleva a cabo la deshidratacién haciendo pasar
los vapores de etanol azeotrépico provenientes de una columna de rectificacion y
un vaporizador, para aumentar su presion entre 205 y 345 KPa (30 y 50 psig) con
temperaturas de aproximadamente 423 K (315 °F), desde la parte superior del
lecho. La presurizacidén maximiza la capacidad de adsorcion del sistema (Carmo y
Gubulin, 1997). El paso de los vapores a través del lecho permite que el agua se
absorba liberando 4.185 KJ/Kg (1.800 Btu/lb) de agua, de tal manera que el lecho
alcanza una temperatura de 466K (380 °F), lo cual sirve para almacenar energia
como calor sensible que luego sera utilizado en el proceso de regeneracion.
Finalmente, el etanol deshidratado pasa a través de una valvula check, una
valvula de contrapresibn y luego se condensa hasta saturacion, para

posteriormente subenfriarlo.

Los lechos empacados con zeolitas 3 A son capaces de retener hasta un 22
% de su peso en agua (Jacques y col., 1999), sin embargo, ellos se operan hasta
gue se saturan en un 70 % con agua, en un proceso que tarda alrededor de 16
minutos (K-Engineering, Inc., 1993). En este punto cambian su funcién y son

colocados en la etapa de regeneracion.
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En forma paralela, en un segundo tamiz se lleva a cabo la operacion de
regeneracion a una presion reducida de 26 pulgadas de mercurio, que se logra por
la combinacion de un condensador y una bomba de vacio de anillo liquido (K-
Engineering, Inc., 1993). Al disminuir la presién se modifica el equilibrio de
adsorcion y es posible retirar el agua que ha sido adsorbida previamente; esto se
hace recirculando entre 15 y 40 % del etanol anhidro obtenido en el primer lecho,
de tal manera que se obtienen soluciones alcohdlicas con una concentracion
promedio del 65 %, que son recirculadas a una etapa de destilacion anterior. Es
importante contabilizar la energia adicional requerida para destilar este liquido, asi
como electricidad para operar la torre de enfriamiento y el compresor de aire. La
regeneracion tarda entre tres y diez minutos. Cuando el ciclo
deshidratacion/regeneracion se completa, el primer lecho pasa a la operacion de
regeneracion mientras que el segundo se utiliza en la deshidratacion. En la Figura

6, se presenta un diagrama esquematico del sistema de tamices moleculares.
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Figura 6. Esquema del proceso de tamices moleculares
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1.12.7. Proceso de pervaporacién

La pervaporacion es un proceso de separacion relativamente nuevo en el
que se remueven compuestos organicos volatiles de mezclas acuosas por
evaporacion, a través de una membrana que tiene elementos en comun con la
osmosis inversa y la separacion de gases. El principio de la pervaporacion se
basa, en que la fuerza impulsora que permite el transporte de masa a través de la
membrana se mantiene por vacio en el lado permeado; esta fuerza impulsora se
presenta por la diferencia de presiones parciales o las actividades entre el
alimento liquido y el vapor permeado, que se encuentra al lado de la membrana al
que se aplica vacio. La presion parcial del vapor de agua, es una funcién de la
concentracion y la temperatura. La presion y la temperatura del alimento, se deben
manipular de tal manera que no se presente la ebullicibn del mismo. El vacio del
lado permeado debe ser el adecuado para asegurar que no ocurra condensacion
del otro lado de la membrana, debido a que cualquier pelicula de condensados en
los poros de la membrana puede inhibir la fuerza impulsora (Ulrich y Pavel, 1988).

La necesidad de un equipo de vacio, y en general, el montaje de los
modulos del sistema de preevaporacion, hacen de ésta y de los sistemas de
permeacion de vapor procesos costosos en comparacion con otras técnicas que
utilizan membranas (Hommerich y Rautenbach, 1998). Debido a los bajos flujos de
permeado alcanzables y a que dichos flujos disminuyen con el descenso de la
concentracion del alimento, es necesario que la cantidad de compuesto a retirar
por la membrana sea la menor posible. La velocidad de permeacion, los factores
de separacion y la selectividad son caracteristicas importantes que determinan el
desempeiio de las membranas; por tal razén, muchas investigaciones se han
dirigido a mejorar el desempefio de la membrana utilizando materiales entre los
gue sobresalen mezclas de polimeros, injertos quimicos y de plasma, y cobalto

irradiado con rayos gamma (Lee y col., 2000).

36



UNIVERSIDAD MICHOACANA DE SAN NICOLAS DE HIDALGO

La deshidratacion del etanol, es el proceso mas representativo de los
sistemas de pervaporacion y separacion por membranas hasta ahora estudiados
(Ulrich y Pavel, 1988; Hommerich y Rautenbach, 1998). En este proceso, se parte
de una solucion de etanol en agua con una concentracion cercana al 96 % en peso

y se lleva a una concentracion de 99.7% aproximadamente.

En el proceso se alimenta una mezcla liquida a un lado de la membrana y el
producto permeado se remueve al otro lado, como un vapor a baja presion.
Inicialmente se alimenta etanol del 94 % en peso obtenido de una torre de
destilacion anterior y que se encuentra almacenado en un tanque, al primer
modulo de pervaporacion. El etanol alimentado se precalienta por medio de un
intercambiador de calor que permite recuperar el calor de la corriente que
abandona la ultima etapa del proceso, la cual se encuentra a una temperatura

cercana a 368 K.

El sistema mostrado en la Figura 7, cuenta con nueve médulos que estan
agrupados en cuatro etapas, cada una de las cuales tiene un intercambiador de
calor que lleva la solucion de etanol a una temperatura de 333 K (60 °C) antes de
entrar a los modulos. En general, este arreglo varia en cuanto al numero de
etapas y de mddulos; no obstante, el principio de operacién es el mismo. Las
primeras dos etapas estan constituidas por dos médulos cada una; alli se recircula
una buena parte del etanol con el fin de evitar el enfriamiento de la solucién de
alimento, a causa del calor de la vaporizacion del agua, lo que provoca una baja
eficiencia de permeacién. La recirculacién obliga a que las dos primeras etapas
operen sus modulos en paralelo, para poder recibir los elevados flujos que se
generan. Las etapas tres y cuatro tienen moédulos operando en serie, debido a que
los flujos son mas bajos y se aproximan al flujo de alimentacién. El sistema tiene
ademas dos lineas de vacio (de cinco torr y un torr) para aumentar la eficiencia de
la permeacion; estas lineas permiten la remocion de los gases inertes Unicamente,

en este caso el agua (Uyazan y Gil, 2006).
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La concentracion del producto se controla por medio del flujo de alcohol,
mientras que la temperatura del alimento se mantiene constante por medio de un
sistema de control automatico. El agua en fase gaseosa se retira a través de un
condensador que opera entre 278 Ky 280 K (5 °C y 7 °C). La cantidad de calor
removida en esta parte del proceso, es practicamente equivalente a la cantidad de
calor requerida para evaporar el agua en la seccidon de pervaporacion. La presion

de vacio se regula con una bomba de succion de agua a 30 torr.

Una de las principales ventajas de este proceso se refiere a que el alcohol
deshidratado obtenido est4 exento de trazas de agentes de separacion, en
contraste con las técnicas de destilacion azeotropica y extractiva, lo que amplia su
aplicacion a productos alimenticios y farmacéuticos. Comparada con técnicas que
utilizan agentes de separacion, la pervaporacion presenta otras ventajas practicas,
como la flexibilidad en el uso de diferentes concentraciones de alimento y la
facilidad en la puesta en marcha y operabilidad de los equipos, debido a que

requiere una minima supervision.
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Figura 7. Esquema del proceso de pervaporacion
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1.12.8. Procesos hibridos

La combinacion de procesos y técnicas, tiene como objetivo mejorar la
eficiencia de separacion al menor costo posible. Los procesos hibridos son las
tecnologias mas prometedoras para la deshidratacion del etanol, en especial el
sistema destilacion por pervaporacion (Szitkai y col., 2002). En un proceso hibrido
que integra la destilacion con la pervaporacion, se produce etanol al 99.5 % en
peso a partir de un alimento del 60 % en peso (Figura 8). El alimento se envia a la
columna de destilacion que opera a presion atmosférica, donde se produce por el
fondo agua casi pura y un destilado rico en etanol. Luego, éste se envia a una
etapa de pervaporacion donde se produce un permeado y un retenido con un
alcohol del 25 % y 99.5 % en peso, respectivamente. El vapor permeado se
condensa bajo condiciones de vacio y se recircula a la columna de destilacion. Los
procesos hibridos disminuyen considerablemente los costos de inversion y
operacion del proceso, si éstos se comparan con los requerimientos de cada

proceso por separado (destilacion y pervaporacion) (Uyazan y Gil, 2006).
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Figura 8. Diagrama esquematico de procesos hibridos
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2. ANTECEDENTES

Actualmente, la deshidratacion de etanol con fines carburantes es uno de
los procesos mas utilizados en el mundo. Las razones por las cuales el etanol se
ha convertido en el compuesto oxigenado de mayor demanda se encuentran en
sus propiedades fisicoquimicas y en que, por ser un compuesto proveniente de
materia prima biolégica renovable, promete la sostenibilidad ambiental y
econOmica del proceso, es asi como se ha convertido en una de las fuentes
alternas de energia mas importante y con un amplio potencial para ser empleado
como energético en todo el mundo, incluso paises como Estados Unidos y Brasil
ya lo utilizan como combustible en sus automéviles. El bioetanol es un alcohol
producido a través de la fermentacion de los azucares, almidon y/o celulosa
extraidos de la biomasa de ciertos cultivos y de los desechos agricolas o

forestales.

En Estados Unidos el etanol es extraido del maiz; en Brasil, se extrae de la
cafia de azucar. El etanol anhidro mezclado en diversa proporciones con la
gasolina, puede ser utilizado como combustible en automadviles. Su uso no deberia
presentar mayores problemas en los vehiculos producidos actualmente, siendo
necesario en el caso mas complicado la modificacion de ciertos elementos en la

inyeccion y encendido; sin que esto pueda significar un costo excesivo.

El CO2 es uno de los gases de efecto invernadero mas importante. El uso
continuo de combustibles fésiles para satisfacer la demanda energética del mundo
ha provocado una creciente concentracion de CO:2 en la atmosfera, razoén por la
cual existe una creciente preocupacion sobre el calentamiento global. La
combustién de combustibles fosiles es responsable del 73 % de la producciéon de
CO2 (Yu y col., 2003; Wildenborg y Lokhorst, 2005; Demirbas y col., 2004).

El bioetanol, al ser un recurso renovable, minimiza la dependencia de las
importaciones de combustible y comparado con los combustibles tradicionales,

produce menos emisiones contaminantes de gases de efecto invernadero, con un
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balance global positivo ya que las emisiones de dioxido de carbono (CO2),
producidas por su combustion se compensan al ser absorbidas durante el proceso
de regeneracion de la materia vegetal que sirve de base para la produccién del
etanol. En contraste, el uso de combustibles fosiles libera a la atmosfera el CO2
que se fij6 en las plantas millones de afos atras, lo que implica un incremento neto

en la cantidad de di6éxido de carbono en la atmosfera.
2.1. Proceso de produccion de bioetanol

El proceso para obtener bioetanol se puede dividir en cuatro etapas
principales. La primera es la seleccion adecuada de la materia prima; el maiz es la
principal fuente para la produccién de bioetanol en Estados Unidos, la cafia de
azucar en Brasil y el sorgo en medio oriente. El problema con estos tipos de
materia prima, es que causan el problema y controversia de alimento contra
energia. Es por esto que se han tratado de implementar nuevas materias primas,
como materiales lignocelulésicos, para evitar problemas con las fuentes de
alimentacion. La segunda etapa es el pre-tratamiento en el cual la materia prima
es sometida a diferentes procesos para prepararla para la siguiente etapa; cabe
mencionar que existen también mudltiples opciones de pre-tratamiento, y su

seleccién determina en gran medida la eficiencia del proceso.

La tercera etapa es sacarificacion y fermentacion, en esta etapa la materia
organica es transformada por medio acido o bien por medio de microorganismos
en etanol. Este proceso utiliza grandes cantidades de agua, por lo que se obtiene
una mezcla altamente diluida principalmente compuesta de agua y etanol. La
cuarta etapa del proceso de produccion de bioetanol, es la separacion y/o
extraccion del etanol de la mezcla etanol-agua, en donde generalmente se purifica
el etanol hasta una concentracion de 99.5 % en peso de etanol, a través de un
proceso de destilacion no convencional (Dufey, 2006).
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2.2. Mezcla azeotrépica etanol/agua

La solucion etanol-agua forma un azedétropo de punto de ebullicibn minimo,
de composicion de 89.4 % de etanol mol y 10.6 % en moles de agua, a 78.2 °C y
la presion atmosférica estandar. El etanol hierve a 78.4 °C, el agua hierve a 100
°C, pero el azeotropo hierve a 78.2 °C, que es inferior a cualquiera de sus
componentes. De hecho, 78.2 °C es la temperatura minima a la que la solucion de
etanol-agua puede hervir. Debido a que la composicion no cambia por ebullicion
parcial, los azeo6tropos también se conocen como mezclas de punto de ebullicion
constante y la separacion por destilaciébn convencional ya no es posible, por lo
tanto se requiere un proceso especial para la eliminacion del agua restante para

producir etanol anhidro (Kumar y col., 2010).

Varios procesos para la producciéon de etanol anhidro han sido utilizados o
sugeridos. Estos procesos de fabricacion de etanol anhidro, se han mejorado
continuamente debido a que cada vez mas requisitos estrictos para la cantidad y

la calidad de este producto.

Existe interés en el estudio y en la optimizacion de la etapa de separacion,
ya que es la responsable del 50 al 80 % del consumo de energia del proceso
completo de produccion de etanol (Lee y Pahl, 1985). La etapa de separacion
tiene dos problemas principales; el primero, la mezcla a separar es altamente
diluida, ya que de la fermentacién proviene una mezcla etanol-agua y el segundo,
la mezcla etanol-agua forma una mezcla azeotrépica de punto de ebullicién
minimo, de composicién de 89.4 % mol de etanol y 10.6 % mol de agua, a 78.2 °C
y a presion atmosférica estandar. A condiciones de presion estandar, la
temperatura de burbuja del etanol es 78.4 °C y la temperatura de burbuja del agua
es 100 °C, pero la temperatura del punto azeotrépico es 78.2 °C, la cual se

encuentra por debajo respecto a sus constituyentes (Kumar y col., 2010).
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En conclusién, a condiciones de presion estandar, 78.2 °C es la
temperatura minima a la cual la solucion etanol-agua puede ebullir (Kumar y col.,
2010). Actualmente, la separacion de la mezcla etanol-agua es usualmente
dividida en dos pasos: primero, por medio de destilacibn convencional, se realiza
la pre-concentracion donde se alcanza una pureza cercana al azeotropo, para
después, obtener purezas superiores al punto azeotropico empleando un método

no convencional (Alvarado-Morales y col., 2009).
2.3. Destilacion extractiva

Una de las técnicas mas utilizadas en la industria, es la destilacion
extractiva. Los bajos consumos energéticos que acarrean ésta operacion
acompafiados de los competentes costos de inversion inicial y de operacion,
hacen de la destilacion extractiva una tecnologia atractiva para deshidratar etanol
(Trindade, 2003).

La destilacion extractiva es una técnica utilizada para separar mezclas
binarias azeotrdpicas, en la que se adiciona un agente de separacion o solvente
cuya caracteristica principal es que no presenta la formacion de azeotropo con

ninguno de los componentes de la mezcla a separar.

El solvente adicionado altera de manera conveniente las volatilidades
relativas de los componentes de la mezcla, por lo que el solvente debe tener baja
volatilidad, para asegurar que se mantenga en fase liquida, ademas, para
garantizar el contacto del solvente con la mezcla a lo largo de toda la columna,
dicho solvente debe tener un punto de ebulliciébn superior al de los componentes a
separar y se debe adicionar en una de las etapas superiores, es decir, en una de
las etapas cercanas al domo de la columna por encima de la etapa de

alimentacion de la mezcla azeotropica (Uyazan y Gil, 2006).
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La destilacion extractiva se ha estudiado y aplicado, en la deshidratacion y
recuperacion completa del etanol. La ventaja que presenta esta técnica respecto
de la destilacién azeotropica, radica en que el etanol obtenido no contiene trazas
del agente de separacion, lo que amplia su utilidad a productos alimenticios y
farmacéuticos. Ademas, las caracteristicas del agente de separacion hacen que su
busqueda sea menos costosa y restringida que en el caso de la destilacion
azeotropica. Una gran variedad de solventes que modifican la forma de la curva
del equilibrio liquido-vapor y eliminan el azeétropo han sido evaluados, entre los
cuales se encuentran algunos glicoles, aminas, fenoles hidrofobicos, parafinas,

tiofenos y otros (Lee, 1985).

La destilacion extractiva es un método de separacidon de azeotropos
binarios de minimo punto de ebullicion, ocurre en presencia de una sustancia de
alto punto de ebullicion llamada solvente, la cual es completamente miscible con
los componentes de la mezcla binaria en todas las proporciones y no forma
azeobtropos adicionales. El solvente se adiciona a la mezcla azeotrépica de
alimentacion para alterar las volatilidades relativas de los componentes de la
mezcla; debido a su baja volatilidad éste tiende a permanecer en la fase liquida,
razén por la cual se alimenta en una de las etapas superiores para que su efecto

sea aprovechado a lo largo de toda la columna.

La destilacion extractiva es ampliamente usada en las industrias de
procesos quimicos y petroquimicos para la separacion de sistemas azeotrépicos,
cuyos puntos de ebullicion son muy cercanos. Asi mismo, tiene aplicacién en la
separacion de componentes que contienen uno o0 mas grupos funcionales, pero es
costosa para la separacion de estereoisbmeros, series homologas o isbmeros

estructurales (Perry, 1992).

Cuando el agente de separacion es una sustancia liquida, se denomina
solvente. La seleccion de los solventes de destilacion extractiva implica un estudio

para determinar su efectividad, la cual esta representada por las modificaciones
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gue produce sobre las no idealidades de la fase liquida de los componentes a
separar. El proceso se hace posible cuando el solvente altera de manera selectiva
los coeficientes de actividad; para que esto ocurra es necesaria una alta
concentracion de solvente. Las caracteristicas mas importantes de un solvente
son (Perry, 1992):

e Debe afectar el comportamiento de la fase liquida de los componentes
claves.

e Debe tener un punto de ebullicion superior al de los componentes a separar
y ser relativamente no volatil, para asegurar su permanencia en la fase
liquida.

¢ No debe formar azeétropos con los componentes de la mezcla a separar.

e Debe tener baja viscosidad, baja toxicidad y bajo costo.

La deshidratacién o recuperacion completa del etanol a partir de soluciones
acuosas por este método, ha sido estudiada durante muchos afios (Black y Distler,
1972), (Meirelles, 1992), (Stupiello, 2003). Una gran variedad de solventes que
modifican la forma de la curva del equilibrio liquido-vapor y eliminan el azeotropo
ha sido evaluada; entre dichos solventes se encuentran algunos glicoles (Gavlin y
col., 1998, 2001), aminas (Lee y Pahl, 1985), fenoles hidrofébicos (Zudkevitch, y
col., 1984), parafinas (Nieuwoudt, y col., 2002), tiofenos y otros. La adicion de
glicoles como solvente extractivo no solo elimina el azeétropo etanol-agua, sino
que también cambia la forma de la curva de equilibrio liquido-vapor en la zona rica
en etanol. Ademas, la efectividad del agente extractivo depende del incremento
gue produzca en la volatilidad relativa del etanol o del agua. Dado que la presion
de vapor del etanol es aproximadamente 2.5 veces mayor que la del agua, resulta
conveniente utilizar un agente de extraccion hidrofilico que reduzca el coeficiente
de actividad del agua, y si es posible, incremente el coeficiente de actividad del

etanol; y que ademas, tenga bajas viscosidad y toxicidad.
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Un estudio de Black y Distler (1972), reporta que la operacion con
etilenglicol acarrea altos consumos energéticos; sin embargo, estudios posteriores
realizados por Lee y Pahl (1985), Hanson y col. (1988), Meirelles (1992) y Uyazan
y Gil (2003), han demostrado que los consumos energéticos son menores (1760
kJ/kg de etanol) y competitivos, comparado con otros procesos existentes de
deshidratacion del etanol. Los resultados obtenidos por Meirelles (1992),
concuerdan con los estudios experimentales reportados por Lee (1985) y Hanson
(1988). Como aplicacién de estos estudios, en Brasil se montaron algunas plantas
gue trabajan con la tecnologia de destilacion extractiva utilizando etilenglicol como

agente de separacion (Stupiello, 2003).

Un esquema tipico de un proceso de destilacion extractiva se muestra en la
Figura 9, que utiliza solvente como agente de separacion, el equipo consta de una
columna extractiva con doble alimentacion y una columna de recuperacion de
solvente, a la que se adecuUa un sistema de vacio debido al alto punto de ebullicién
del solvente a recuperar. El alimento es una mezcla de los componentes Ay B a
separar, los cuales pueden formar un azeétropo de minimo punto de ebullicion o
tener una baja volatilidad relativa. El solvente se adiciona a la columna de
destilacion extractiva en las etapas superiores, cerca del condensador y por
encima de la etapa de entrada del alimento. EI componente B (que no
necesariamente es el mas volatil), se recoge en la corriente de destilado con alta
pureza. El producto de fondos de la columna, el componente A y el solvente, se
envia a la columna de recuperacion, cuyo destilado es el componente A puro y por
el fondo se obtiene el solvente, que se recircula a la columna extractiva (Uyazan y
Gil, 2006).
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Allmentacion
Etanol-Agua
—_—

Solvente

Azedtropo

Figura 9. Esquema del proceso de destilacion extractiva
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3. JUSTIFICACION

En general, el uso del etanol como aditivo oxigenante en la gasolina trae
diversos beneficios, puntualizando principalmente tres: Econdémicos, sociales y
ambientales. Por la parte de los beneficios econdmicos, se tiene que el etanol es
mas barato que la gasolina, por lo tanto, si se llegara a introducir de manera
comercial, el precio de los combustibles oxigenados disminuiria de una manera
importante. Los beneficios sociales se fundamentan en el desarrollo de
investigacion especializada para condiciones propias del pais, tomando en cuenta
las caracteristicas ambientales y combustibles de uso comercial; también podria
ocurrir la reactivacion del sector agricola del pais, ya que la cosecha de agave
tequilero tendria que aumentar en gran medida y como consecuencia, se
generarian fuentes de empleo. Por ultimo, los beneficios ambientales, los cuales
tienen alto impacto debido principalmente a la reduccion de los gases
contaminantes emitidos a la atmosfera, la sustitucion de oxigenantes como el
ETBE (etil tert butil éter) y el MTBE (metil tert butil éter), que han llegado a
contaminar depdsitos subterrdneos de agua, problema que con el etanol no se

tendria debido a su caracter natural.

Se sabe que producir etanol anhidro tiene un elevado costo, debido a los
procesos que se le deben aplicar para alcanzar su pureza, lo que hace que
actualmente sin ayuda de subsidios sea econdmicamente inviable su produccién
con fines energéticos; por esta razén no se ha extendido su uso en todo el mundo

como un oxigenante de la gasolina.
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HIPOTESIS

Emplear destilacion extractiva como método de deshidratacion, conduce a

la obtencién de etanol anhidro, lo que demuestra su viabilidad de produccion a

nivel planta piloto.

5.

OBJETIVO GENERAL

El presente trabajo tiene como objetivo principal, la produccion vy

caracterizacion de etanol anhidro de primera generacion a partir de la mezcla

etanol-agua, que resulta de la fermentacion de los azucares obtenidos del Agave

Tequilana Weber por medio de destilacion extractiva como etapa de rompimiento

del azedtropo.

1)

2)

3)

4)

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Obtener etanol mediante la fermentacién y posterior destilacién de los jugos

de agave tequilero.

Identificar las condiciones Optimas de operacion de la columna batch
mediante un disefio de experimentos, es decir, identificar la etapa de
alimentacion del solvente, determinar la temperatura a la que se debe

alimentar el solvente e identificar el flujo de alimentacion del solvente.

Cuantificar y analizar el contenido por ciento en volumen de agua, en el
etanol anhidro obtenido de la destilacién extractiva mediante el método de

valoraciéon Karl-Fischer.

Recuperar el solvente de la mezcla finalmente resultante de la destilacién

batch extractiva.
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5) Proponer lineas de investigacion que promuevan el seguimiento del

proyecto.

7. MATERIALES Y METODOS
7.1. Materiales

7.1.1. Materia prima

e Jugo fermentado de Agave Tequilana Weber para la producciéon de
bioetanol de primera generacion.

e Solvente: Etilenglicol grado técnico.
7.2. Equipo utilizado

e Unidad de destilacion de planta piloto marca PIGNAT modelo UPB2000S
con una capacidad de 40 L.

e Caldera de vapor eléctrica marca Reverberi con una potencia de 18 KW.

e Equipo de titulacién Karl Fischer TitroLine.

e Densimetro DMA 35N Anton Para.

e Cromatografo de liquidos de alta eficiencia (HPLC), marca Varian Pro Star.

¢ Recipientes de almacenamiento con una capacidad de 20 L.
7.2.1. Descripcion de la unidad de destilaciéon de la planta piloto

La planta piloto se encuentra disefiada con las siguientes especificaciones (Pignat,
2013):

e Reactor tronconico de 30 litros.

e Control de temperatura por valvula neumatica de control.

e Tapa de acero inoxidable 316L.

e Columna DN100 (4") — altura = 1 utile, acero inoxidable 316L con platos de

tipo campanas: 12 platos.

50



UNIVERSIDAD MICHOACANA DE SAN NICOLAS DE HIDALGO

e 18 sensores de temperaturas de tipo PT100Q: indicaciones de temperatura
(reactor, entrada y salida doble envoltura enveloppe, en cada plato, reflujo,
2 a la entrada y salida del condensador (agua)).

e 12 Temperaturas PT100 Q a lo largo de la columna.

e Transmisor de flujo de reflujo.

e Transmisor de flujo de destilado.

¢ Rotdmetro para agua del condensador.

e Agitador en el reactor con control de velocidad.

e Control de la tasa de reflujo por valvula de control neumética de 3 vias.

La Figura 10, ilustra la unidad de destilacion de la planta piloto donde se llevaron a
cabo los procesos de destilaciébn convencional y destilacién extractiva. Por otra
parte, la Figura 11 muestra un DTI de la unidad de destilacibon mencionada.

Mediante ambas figuras es posible visualizar las especificaciones de disefio

enlistadas.
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7.3. Métodos

7.3.1. Determinacion de contenido de etanol en los jugos fermentados

Para la determinacion del contenido de etanol en los jugos de agave se
utilizé un cromatografo de liquidos de alta eficiencia (HPLC), marca Varian Pro
Star. Mediante este método, se analizaron diferentes muestras para cuantificar su
concentracion en azucares y alcohol presente después de transcurrir la

fermentacion.

Primeramente se tomaron 0.2 mL de los jugos de agave fermentados por
cada muestra, se diluyeron a una relacién 1:10 (0.2 mL de muestra con 1.8 mL de
agua para HPLC) y fueron colocadas en tubos eppendorf. Posteriormente, se
centrifugaron 15 minutos a 13300 rpm para precipitar el sélido de la muestra y
enseguida se filtraron mediante una membrana Milipore de 0.22 um para eliminar
impurezas que alteren las lecturas del equipo. Por dltimo las muestras fueron

colocadas en viales e ingresadas al cromatografo.

Las muestras son analizadas por el cromatégrafo con las siguientes

condiciones:

e Columna Metacarb 87C a 60 °C.
e Flujo isocratico de agua a 0.6 mL/min.
e Detector de indice de refraccion,

e Tiempo de muestra: 21 minutos.

Previamente se prepararon soluciones estandares de diferentes azlcares y
etanol, para tener la base de comparacion de los resultados que arrojaron las
cromatografias. Estos estandares fueron preparados en concentraciones de entre
5y 50 g/L.
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7.3.2. Método de destilacién batch convencional con intervalos de tiempo

de 2 minutos para elevar 0.5 °C la temperatura de la mezcla

Se realiz6 una metodologia de destilacion batch con una carga inicial en el
rehervidor de 25 litros de mezcla, esta metodologia fue basada en el incremento
de 0.5 °C a la temperatura de la mezcla remanente en el rehervidor. Este
incremento fue realizado cada 2 minutos, en donde se tomaron lecturas
cuantificando el por ciento en volumen y el volumen de bioetanol hidratado
obtenido, para posteriormente elaborar la tabla y grafico correspondientes. Dadas
las caracteristicas de la destilacion batch, el etanol hidratado total obtenido fue
separado en tres diferentes concentraciones, las cuales fueron: 5-30 % v/v, 30-70
% v/v, 70-100 % v/v. En donde cada grupo de concentraciones al final del

procedimiento quedd a una determinada concentracion.

7.3.3. Método de destilacién batch convencional con intervalos de tiempo
de 3 minutos para elevar 0.5 °C la temperatura de la mezcla

Para este método de destilacién se tomaron 25 litros de mezcla como carga
inicial y se realiz6 un incremento de 0.5 °C a la temperatura de la mezcla
remanente, el cual fue realizado cada 3 minutos, en donde cada lapso de tiempo
se tomaron lecturas cuantificando el por ciento en volumen y el volumen de
destilado obtenido, para posteriormente con los datos recaudados elaborar la tabla
y grafico correspondientes. El etanol hidratado total obtenido fue separado y
almacenado de igual manera que en la metodologia a 2 minutos, en tres distintos
intervalos de concentracién. Finalmente, cada grupo de concentraciones se

homogenizo6 en una sola concentracion respectivamente.
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7.3.4. Método de destilacion batch convencional con intervalos de tiempo

de 4 minutos para elevar 0.5 °C la temperatura de la mezcla

Este método se llevo a cabo con un incremento de 0.5 °C en la temperatura
de la mezcla remanente en el rehervidor, el cual fue realizado cada 4 minutos y
con una carga inicial de mezcla en el rehervidor de 25 litros. Durante este tiempo,
la cantidad de etanol destilado fue colectado para cuantificar el volumen total
obtenido en este método y enseguida determinar su concentracion en por ciento
en volumen, posteriormente con los datos recabados se elabor6 la tabla y gréafico
correspondientes. Ya que no se tiene una operacion continua, el etanol hidratado
total obtenido se dividio en tres diferentes concentraciones, las cuales fueron: 5-30
% vlv, 30-70 % vl/v, 70-100 % v/v, obteniendo una concentracion final para cada

intervalo de concentraciones.

7.3.5. Método de destilacién batch convencional con intervalos de tiempo
de 5 minutos para elevar 0.5 °C la temperatura de la mezcla

Para la elaboracién de esta metodologia de destilacién, se tomd una carga
inicial de mezcla de 25 litros y un incremento de 0.5 °C en la temperatura de la
mezcla remanente en el rehervidor. Este incremento fue realizado cada 5 minutos,
en donde se tomaron lecturas cuantificando el por ciento en volumen y el volumen
de bioetanol hidratado obtenido para la elaboracion de la tabla y gréafico
correspondientes. Mencionadas las caracteristicas de la destilacion batch, el
bioetanol hidratado total obtenido se colectd separandolo de igual forma que en
las metodologias anteriores en tres diferentes concentraciones. Cada grupo de
concentraciones al final del procedimiento, quedé a una determinada

concentracion.

54



UNIVERSIDAD MICHOACANA DE SAN NICOLAS DE HIDALGO

7.3.6. Disefo de experimentos

Un disefio de experimentos (tabla 13), es un modelo estadistico cuyo
objetivo es averiguar si ciertos factores influyen en una variable de interés y si

existe influencia de estos factores, cuantificar dicha variable.

La elaboracion del disefio de experimentos del presente trabajo fue
realizado en el software de andlisis de datos Statgraphics Centurion XVL.I,
eligiendo como variables de andlisis la temperatura de alimentacién del solvente
con un minimo de 70 °C y un maximo de 110 °C, la etapa de alimentacion del
solvente en la columna con un minimo en la primera etapa y un maximo en la
séptima etapa, y el flujo volumétrico de dicho solvente, tomando 120 mL/min como
flujo minimo y 350 mL/min como flujo méximo. Fue necesario especificar estos
intervalos en las variables de analisis, ya que el software asi lo requiere para
elaborar el disefio experimental. Ademas, se eligid un disefio punto estrella que
nos dio valores fuera de los intervalos ingresados al programa, esto para dar una

mejor tendencia de la pendiente que siguen los puntos experimentales.

La elaboracion de un disefio de experimentos, tuvo como objetivo principal
elaborar superficies de respuesta. Estas superficies de respuesta nos arrojaron los
pardmetros éptimos de las variables seleccionadas a los cuales se puede llegar a

obtener el bioetanol anhidro a una maxima concentracion.

7.3.7. Método de destilacion batch extractiva

Para el desarrollo de la destilacion batch extractiva se elaboraron de
manera fisica, cada uno de los experimentos dictados por el disefio de
experimentos. Estos experimentos fueron realizados en la unidad de destilacion de
la planta piloto. Para esto, se tomaron 10 litros de etanol hidratado con una
concentracion de 75 % v/v, obtenido de la destilacion convencional de los jugos de

agave como carga inicial en el rehervidor y 18 litros de etilenglicol como solvente.

55



UNIVERSIDAD MICHOACANA DE SAN NICOLAS DE HIDALGO

La elevacion de temperatura del solvente fue llevada a cabo en un tanque
con calentamiento externo de contacto indirecto de la planta piloto, que con ayuda
de una bomba acoplada a la planta, el solvente era bombeado a la etapa
correspondiente de la columna dictada por el disefio experimental.

La mezcla etanol-agua en el rehervidor, fue llevada a ebullicibn mediante
alimentacion de vapor de contacto indirecto generado por la caldera de vapor
eléctrica Reverberi a una presion de 5 bar. Ya que la mezcla se encontraba en
ebullicion y se comenzaba a observar vapor en la ultimas etapas de la columna,
entraba en servicio el agua de enfriamiento del condensador situado en la parte
superior de la columna con un flujo de agua de 200 L/hr y se permitia al vapor

llegar al domo.

En el momento que se observaba caer la primera gota de condesado, el
etilenglicol (en este caso fue el solvente utilizado), previamente llevado a la
temperatura mencionada en el disefio experimental, era bombeado directamente a
la etapa de la columna que dictaba el experimento. Cada experimento se permitio
correrlo durante 5 minutos para determinar la pureza del bioetanol obtenido a esas

condiciones.

Habiendo realizado todo el disefio experimental, se prosiguié a generar las
correspondientes curvas de calibracion en el software Statgraphics Centurion
XVI.1, las cuales fueron las siguientes:

1) Etapa de alimentacion - Flujo de solvente - % Etanol, Figura 14.
2) Temperatura de solvente - Etapa de alimentacion - % Etanol, Figura 15.

3) Temperatura de solvente - Flujo de solvente - % Etanol, Figura 16.
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7.3.8. Determinacién del contenido por ciento en volumen de agua del

bioetanol anhidro

Para la determinacion del contenido de agua en el etanol anhidro obtenido

de la destilacién extractiva se utilizd6 un equipo titulador Karl Fischer, el cual por

medio de un analisis volumétrico determina la cantidad de agua presente en una

muestra, es entonces que resulta un método altamente eficiente y preciso por lo

que fue empleado para cuantificar el volumen de agua en el etanol anhidro

siguiendo la siguiente metodologia:

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7

El equipo de titulacion Karl Fischer TitroLine se enciende y se selecciona
modo titulo de agua, para indicar que el agua es el componente a
determinar.

Con ayuda de una jeringa se pesa un minimo contenido de agua y se tara
la bascula, son inyectadas de 2 a 3 gotas de agua en el titulador, se pesa
nuevamente la jeringa para determinar el peso de agua inyectado y se
comienza el titulo de agua.

Posteriormente, empleando otra jeringa se pesa un minimo contenido de
etanol anhidro y se tara la bascula. Seleccionando el modo titulo de
muestras y método A en el titulador.

Una vez seleccionado el método, se inyectan de 2 a 3 gotas de etanol
anhidro directamente en el titulador y se comienza el titulo de la muestra.
Después de inyectar la muestra, se coloca la jeringa sobre la bascula para
cuantificar el peso de etanol anhidro inyectado.

Finalmente en la pantalla del titulador se refleja el % v/v de agua que
contiene la muestra.

Se procede a vaciar el titulador para posteriores analisis.

57



UNIVERSIDAD MICHOACANA DE SAN NICOLAS DE HIDALGO

7.3.9. Recuperacion del solvente

Al finalizar la elaboracién fisica del disefio experimental de la destilacion
batch extractiva y ademés agotado el etanol de la mezcla etanol-agua inicial, en
los fondos de la columna de destilacion se generé una mezcla agua-etilenglicol
debido a la accion del etilenglicol de extraer el agua que contenia el bioetanol
hidratado para obtenerlo anhidro. Para disminuir los costos de inversion en
solvente, el etilenglicol se recupera de esta mezcla resultante tratando de
obtenerlo a su concentracion inicial, para esto se realiz6 una destilacion batch
convencional donde primeramente se elevd la temperatura del rehervidor con la
intencion de alcanzar la temperatura de ebullicion modificada del componente con
mayor volatilidad (en este caso el agua), para condensarlo, posteriormente, se
alcanza la temperatura de ebullicibn modificada del agua, y se opta por dejar
correr la destilacién hasta el momento en que se observa que no se producia mas
destilado. Finalmente, por el fondo de la columna se recupera el componente mas
pesado que en este caso fue el etilenglicol, al cual posteriormente se le realizarian
analisis cualitativos y cuantitativos para determinar las condiciones fisicoquimicas

a las que fue recuperado.
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8. RESULTADOS Y DISCUSIONES

8.1. Contenido de etanol en los jugos fermentados

En el grafico de barras (Figura 12), se muestra de manera ilustrativa los
resultados arrojados por el equipo HPLC Varian Pro Star al analizar las muestras
de jugos de agave durante la fase de fermentacion. Se puede observar que las
muestras analizadas fueron tomadas durante distintos tiempos transcurrida la
fermentacion, esto para tener el control de este proceso, es decir, que la
fermentacién se estuviese llevando de la forma esperada. En el gréfico se observa
que los azucares fueron consumidos casi por completo transcurridas las 72 horas
de fermentacion, sin embargo, también se observa que la cantidad de etanol
producido al finalizar este proceso no es equivalente a la cantidad inicial de
fructosa, esto se debe a que los microorganismos encargados de fermentar los
azlcares, necesitan aproximadamente la mitad de los azucares presentes
inicialmente como nutrientes para su crecimiento y el resto de los azucares son los
que transformaran en etanol, con lo que podemos visualizar que la cantidad de
etanol finalmente producido corresponde aproximadamente a la mitad de la
cantidad inicial de azucares totales presentes.

Perfil de Fermentacion

=
o
=
o
S
147

® Fermentacion
al tiempo 0 Hr

H Fermentacién
al tiempo 36 hr

m Fermentacion
al tiempo 72
Hr

Concentracion g/L

Inulina Glucosa Fructosa Etanol

Componente

Figura 12. Grafico evolutivo del proceso de fermentacion
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8.2. Destilacion batch convencional con intervalos de tiempo de 2
minutos para elevar 0.5 °C la temperatura de la mezcla

La tabla 4 muestra los resultados de la metodologia de destilacién batch
convencional de los jugos fermentados de agave, basada en un incremento en la
temperatura del rehervidor de 0.5 °C cada 2 minutos comenzando en el momento
gue se observo la primera gota de destilado. Se puede observar que el destilado
fue dividido en tres distintas concentraciones y se optd por asignarles la siguiente

nomenclatura:

1) Bioetanol hidratado de “alta” concentracion: 100-70 % v/v
2) Bioetanol hidratado de “media” concentracion: 70-30 % v/v

3) Bioetanol hidratado de “baja” concentracion: 30-5 % v/v

Las razones de dividir el destilado en tres diferentes concentraciones,
fueron principalmente las caracteristicas que presenta la destilacion batch y el
poder cuantificar de manera mas precisa el bioetanol recuperado con base en sus

caracteristicas fisicoquimicas.

En la tabla podemos ver que la concentracion del destilado con respecto al
etanol va disminuyendo conforme pasa el tiempo, esto ocurre por el hecho de que
a medida que pasa el tiempo, la mezcla remanente de igual manera continua
empobreciéndose de etanol y la cantidad a recuperar es minima. Sin embargo,
esto no sucede con el volumen de destilado puesto que se observa gran variacion
en la cantidad de etanol recuperado correspondiente a cada concentracion. No
obstante podemos observar que en cada punto del proceso a partir del bioetanol
hidratado de “media” concentracion, la concentracion del mismo tiende a seguir un
patrén de disminucién de 3 % v/v en promedio hasta el final de la operacion.
Finalmente, la tabla 5 es un resumen de esta metodologia, la cual muestra el
volumen total obtenido correspondiente a cada concentracion donde se puede
observar el volumen de bioetanol de “media” concentracion comparado con las

otras dos concentraciones.
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Tabla 4. Tabla de resultados de la destilacién batch a 2 minutos

Tiempo Temperatura Concentracion Destilado
(min) (°C) (% viv) (mL)
0 84.5 600 -
Bioetanol hidratado de “alta” concentracion
84.5 79.0 105
4 85.0 82.5 274
Bioetanol hidratado de “media” concentracion
6 85.5 64.5 482
8 86.0 52.0 466
10 86.5 49.5 380
12 87.0 48.0 330
14 87.5 45.0 330
16 88.0 42.5 320
18 88.5 40.0 260
20 89.0 37.0 290
22 89.5 34.0 345
24 90.0 31.0 240
Bioetanol hidratado de “baja” concentracion

26 90.5 28.5 310
28 91.0 26.0 212
30 91.5 23.5 195
32 92.0 22.0 190
34 92.5 20.5 187
36 93.0 17.5 235
38 93.5 15.5 270
40 94.0 13.0 310
42 94.5 10.5 345
44 95.0 7.0 380
46 95.5 5.0 440
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Tabla 5. Volumen total de destilado respectivo a cada grupo de concentraciones a 2 min

Volumen total de Bioetanol Volumen total de Bioetanol Volumen total de Bioetanol

hidratado de “alta” hidratado de “media” hidratado de “baja”
concentracion concentracion concentracion
0.379 L 3.443 L 3.074 L

8.3. Destilacion batch convencional con intervalos de tiempo de 3
minutos para elevar 0.5 °C la temperatura de la mezcla

En la tabla 6, se muestran los resultados obtenidos en la destilacion batch
de los jugos fermentados de agave en donde se empled un incremento de 0.5 °C
cada 3 minutos en la temperatura de la mezcla, comenzando en el momento en
gue se obtuvo la primera gota de etanol. De la misma manera que en la tabla 4, el
destilado fue dividido en tres distintas concentraciones, utilizando la misma

nomenclatura.

De igual manera, en la tabla podemos observar que la concentracién del
destilado en el bioetanol hidratado de “media” y “baja” concentracion, la
concentracion de este tiende a seguir un patrén de disminucién de 3.5-4.0 % v/v
aproximadamente hasta el final de la operacion de destilacion. Por otra parte, el
volumen de destilado presenta gran variacion durante todo el proceso. Sin
embargo, se puede visualizar que el volumen de destilado de “media”
concentracion tiende a disminuir, mientras que el de “baja” concentracion tiende a
ir en aumento. La tabla 7 muestra el resumen de este proceso, en donde podemos
observar que el volumen total del destilado de bioetanol de “media” concentracion
comparado con el de “baja” concentracion es practicamente igual, siendo 180 mL

mayor el volumen del destilado de “baja” concentracion.
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Tabla 6. Tabla de resultados de la destilacion batch a 3 minutos

Tiempo Temperatura Concentracion Destilado
(min) (°C) (% viv) (mL)
0 84.5 600 -
Bioetanol hidratado de “alta” concentracion
3 84.5 77.0 510
Bioetanol hidratado de “media” concentracion
6 85.0 67.5 580
9 85.5 53.5 355
12 86.0 50.0 420
15 86.5 48.0 350
18 87.0 45.5 400
21 87.5 42.5 370
24 88.0 40.0 315
27 88.5 36.0 410
30 89.0 32.0 350

Bioetanol hidratado de “baja” concentracion

33 89.5 28.0 350
36 90.0 24.0 400
39 90.5 20.0 450
42 91.0 15.0 480
45 91.5 11.5 680
48 92.0 7.0 650
51 92.5 5.0 720

Tabla 7. Volumen total de destilado respectivo a cada grupo de concentraciones a 3 min

Volumen total de Bioetanol Volumen total de Bioetanol Volumen total de Bioetanol

hidratado de “alta” hidratado de “media” hidratado de “baja”
concentracion concentracion concentracion
0.510 L 3.550 L 3.730 L
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8.4. Destilacion batch convencional con intervalos de tiempo de 4
minutos para elevar 0.5 °C la temperatura de la mezcla

En la tabla 8, se pueden observar los resultados obtenidos durante la
metodologia de destilacion batch basada en un incremento en la temperatura del
rehervidor de 0.5 °C cada 4 minutos, comenzando este incremento en el momento

gue se observo la primera gota de destilado.

La tabla muestra el volumen de destilado correspondiente a cada punto de
tiempo y concentracion a lo largo de toda la operacion, el cual fue clasificado como
en las metodologias anteriores en tres concentraciones. Esto podemos verlo de
manera mas clara en la tabla 9, donde se resume toda la metodologia y en donde
podemos observar el volumen total obtenido para cada concentracion, notando
gue el mayor volumen de destilado producido pertenece al bioetanol hidratado de

“baja” concentracion.

Tabla 8. Tabla de resultados de la destilacion batch a 4 minutos

Tiempo Temperatura Concentracion Destilado
(min) (°C) (% viv) (mL)
0 84.5 600 -
Bioetanol hidratado de “alta” concentracion
4 84.5 78.5 425
85.0 70.5 320
Bioetanol hidratado de “media” concentracion

12 85.5 63.0 305
16 86.0 59.0 295
20 86.5 55.5 335
24 87.0 53.0 315
28 87.5 50.5 300
32 88.0 48.0 310
36 88.5 42.0 350
40 89.0 36.5 380
44 89.5 33.0 290
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Bioetanol hidratado de “baja” concentracion

48 90.0 28.0 395
52 90.5 22.5 465
56 91.0 17.0 510
60 91.5 13.0 670
64 92.0 8.0 790
68 92.5 5.0 820

Tabla 9. Volumen total de destilado respectivo a cada grupo de concentraciones a 4 min

Volumen total de Bioetanol Volumen total de Bioetanol Volumen total de Bioetanol

hidratado de “alta” hidratado de “media” hidratado de “baja”
concentracion concentracion concentracion
0.745 L 2.880 L 3.650 L

8.5. Destilacion batch convencional con intervalos de tiempo de 5
minutos para elevar 0.5 °C la temperatura de la mezcla

La tabla 10, muestra los resultados de la metodologia de destilacién batch
convencional de los jugos fermentados de agave basada en un incremento en la
temperatura del rehervidor de 0.5 °C cada 5 minutos, comenzando en el momento

que se observo la primera gota de destilado.

En la tabla, podemos observar que la concentracion del destilado durante
todo el proceso no disminuye de manera constante. Por otra parte, el volumen de
destilado presenta gran variacién durante todo el proceso. Sin embargo, se puede
visualizar que el volumen de destilado de “baja” concentracién tiende a ir en
aumento. La tabla 1 muestra el resumen de este proceso, en donde podemos
observar claramente que para esta metodologia el volumen total del destilado de
bioetanol de “baja” concentracion es practicamente el doble de volumen total de

destilado del bioetanol de “media” concentracion.
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Tabla 10. Tabla de resultados de la destilacidon batch a 5 minutos

Tiempo Temperatura Concentracion Destilado
(min) (°C) (% viv) (mL)
0 84.5 600 -
Bioetanol hidratado de “alta” concentracion
5 84.5 80.0 275
10 85.0 79.0 332
Bioetanol hidratado de “media” concentracion
15 85.5 68.0 331
20 86.0 64.0 217
25 86.5 54.0 284
30 87.0 52.0 298
35 87.5 47.0 291
40 88.0 42.0 370
45 88.5 40.0 255
50 89.0 35.0 358

Bioetanol hidratado de “baja” concentracion

95 89.5 29.0 314
60 90.0 23.0 486
65 90.5 17.0 650
70 91.0 13.0 670
75 91.5 9.0 1140
80 92.0 5.0 1450

Tabla 11. Volumen total de destilado respectivo a cada grupo de concentraciones a 5 min

Volumen total de Bioetanol Volumen total de Bioetanol Volumen total de Bioetanol

hidratado de “alta” hidratado de “media” hidratado de “baja”
concentracion concentracion concentracién
0.607 L 2.404 L 4710 L
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8.6. Perfil final de recuperacion de bioetanol hidratado

La figura 13 muestra el perfil final de recuperaciéon de bioetanol de los
cuatro métodos desarrollados los cuales se basaron en un incremento de
temperatura cada determinado tiempo. Podemos visualizar que empleando el
método a 4 minutos obtenemos mayor volumen de bioetanol hidratado de “alta”
concentracion, sin embargo, no lo es de manera significativa y esto sucede tanto
para el bioetanol de “media” concentracion a 3 minutos y el bioetanol de “baja”
concentracion a 5 minutos, por lo que para una eleccién adecuada del método de
destilacién se optd por tomar el volumen total del bioetanol recuperado en cada
una de las metodologias, lo cual se puede ver reflejado en la tabla 12. Como se
puede ver en dicha tabla se reportan valores superiores a los registrados en el
grafico, esto es, porque cada una de las metodologias se realizd por duplicado
presentando practicamente los mismos resultados, por lo que en esta tabla se
optd por reportar el volumen total de bioetanol obtenido lo que nos muestra que
bajo esta restriccion, el método mas adecuado para la obtencion del bioetanol es

el método a 3 minutos.

Perfil de recuperacion de bioetanol
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Figura 13. Grafico del perfil de recuperacién de bioetanol
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Tabla 12. Volumen total de bioetanol hidratado recuperado

Bioetanol de Bioetanol de Bioetanol de

. “alta” “media” “baja”

Método concentracion concentracion concentracion Total (L)
(L) (L) (L)

2 0.895 7.390 6.378 14.663
minutos

. 3 1.160 7.510 7.991 16.661
minutos

4 1.535 6.825 7.110 15.470
minutos

5

minutos 1.373 5.878 8.365 15.616

Total 4,963 27.603 29.844 62.410

8.7. Resultados del disefio de experimentos de la destilacion batch
extractiva

La Tabla 13, muestra los experimentos realizados que arroj6 Statgraphics
Centurion XVLI.I en el disefio experimental, ademas, se observa que cada variable
de andlisis presenta dos valores extremos respecto a los demas, esto es porque
se eligié un disefio punto estrella, que nos da un valor por debajo del minimo
establecido y un valor por encima del maximo establecido para generar una mejor

tendencia de la pendiente al momento de realizar superficies de respuesta.

Tabla 13. Disefio de experimentos elaborado mediante Statgraphics Centurion XVI.I

Temperatura de Etapa de Flujo de
alimentacion del alimentacion del alimentacion del
solvente (°C) solvente solvente (mL/min)
90 4 41.5938
70 1 120
70 7 120
110 7 120
110 1 120
90 4 235
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90 -1.04538 235
90 9.04538 235
123.636 4 235
90 4 235
56.3641 4 235
70 1 350
70 7 350
110 1 350
110 7 350
90 4 428.406

8.8. Resultados de la destilacion batch extractiva

La Tabla 14, muestra los resultados de la pureza del bioetanol anhidro
obtenido de cada uno de los experimentos realizados, también se observa la
influencia que tienen las variables de analisis en la variable de interés. De esta
manera, podemos tener un analisis mas claro del comportamiento o interaccion
entre cada experimento.

Tabla 14. Tabla de resultados del desarrollo del disefio experimental

Temperatura de Etapa de Flujo de Etanol
alimentacién del alimentacion del alimentaciéon del
solvente (°C) solvente solvente (mL/min) vy

90 4 41.5938 97.4
70 1 120 96.1
70 7 120 96.7
110 7 120 97.1
110 1 120 96.3
90 4 235 99.5
90 -1.04538 235 98.2
90 9.04538 235 96
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123.636 4 235 99.7
90 4 235 99.5
56.3641 4 235 97
70 1 350 96.3
70 7 350 97
110 1 350 98.4
110 7 350 97.4
90 4 428.406 99.7

8.8.1. Superficies de respuesta de la destilacion batch extractiva

8.8.1.1. Superficie de respuesta “etapa vs flujo” del solvente

La figura 14, muestra la superficie de respuesta generada por Statgraphics
Centurion XVI.I que nos permite visualizar los resultados de la variable de interés
(concentracion de etanol), obtenidos experimentalmente con base en la
interaccion presente entre la etapa de alimentacién del solvente y el flujo
volumétrico al que fue alimentado a la columna este solvente, mostrando el punto
maximo en 99.9 % de pureza en etano, que corresponde a la alimentacién del
solvente entre la tercera y cuarta etapa en equilibrio de la columna de destilacion y
un flujo de solvente alimentado de aproximadamente 300 mL/min, tendiendo a
disminuir este porcentaje de pureza a medida que cualquiera de las variables de

analisis presentan algun tipo de variacion en su magnitud.
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Superficie de Respuesta Estimada

% Etanol
Il 95.0
B 95.5
[ 96.0
[ 96.5
S 3 97.0
E illl"”""'zzz'zz*::"‘0 l:l 97.5
e e e
= Ay s oo a 1 98.0
E e fllltlcffsgzltz‘&:
b A Soveses 1 985
<
= oL oot oo 1 99.0
RS I 99.5
25 ==
= A B 100.0
Etapa de alimentacién del solvente Flujo de alimentaciéon del solvente

Figura 14. Superficie de respuesta estimada para % de Etanol con "etapa vs
flujo" de alimentacion del solvente

8.8.1.2. Superficie de respuesta “temperatura vs etapa” del solvente

La figura 15, muestra la superficie de respuesta generada por Statgraphics
Centurion XVL.I. Esta superficie de respuesta nos permite observar de manera
clara los resultados de la variable de interés obtenidos experimentalmente,
tomando la interaccion presente entre la temperatura de alimentacion del solvente
y la etapa de la columna de destilacién en la que fue alimentado el solvente. En
dicha figura, se observa un valor maximo de 99.9 % en la pureza del bioetanol que
corresponde a una temperatura de alimentacion del solvente de 100 °C
aproximadamente y a una etapa de alimentacién, entre el tercer y cuarto plato de
la columna, ademas, se observa que a medida que estas variables adquieren
valores menores o0 mayores a estos, la pureza del bioetanol, de igual manera

comienza a descender considerablemente.
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Superficie de Respuesta Estimada
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Figura 15. Superficie de respuesta estimada para % de Etanol con "temperatura

vs etapa" de alimentacion del solvente

8.8.1.3. Superficie de respuesta “temperatura vs flujo” del solvente
La figura 16, muestra la superficie de respuesta generada por Statgraphics

Centurion XVLI. Esta superficie de respuesta nos permite observar de manera
clara los resultados de la variable de interés obtenidos experimentalmente,
tomando la interaccion presente entre la temperatura de alimentacion del solvente
y el flujo al que fue alimentado a la columna este solvente, la cual nos arroja un
punto méximo y Optimo de 99.9 % en volumen en la pureza del bioetanol
sintetizado, dicho punto Optimo corresponde a la interseccion de valores de
temperatura del solvente y flujo de alimentacion del mismo los cuales son
aproximadamente 100 °C y 300 mL/min respectivamente, observandose valores
por debajo de este punto Optimo, conforme las variables de analisis sufren

cualquier tipo de cambio en sus respectivos valores.
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Superficie de Respuesta Estimada
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Figura 16. Superficie de respuesta estimada para % de Etanol con "temperatura

vs flujo" de alimentacion del solvente

8.9. Analisis y caracterizacion del etanol anhidro mediante el método de
valoracion de Karl Fischer

Para determinar el contenido de agua en el etanol obtenido mediante la
destilacién batch extractiva o bien su pureza en por ciento volumen, se emple6 un
densimetro DMA 35N Anton Paar para un rapido andlisis cualitativo preliminar. Sin
embargo, para conocer de manera mucho mas precisa la pureza del etanol
anhidro se utilizé un equipo titulador Karl Fischer TitroLine, el cual por método de
volumetria determind el porcentaje de agua presente. Cada uno de los
experimentos realizados con base en el disefio experimental arrojado por
Statgraphics Centurion XVL.I, fueron analizados mediante el titulador para ademas
de tener un resultado mas preciso, se pudiera llevar a cabo una comparativa entre
los dos métodos de medicion empleados. La tabla 15, muestra la comparativa

mencionada en la medicién de la pureza del etanol anhidro.
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Tabla 15. Tabla comparativa de lectura entre el densimetro DMA 35N Anton Paar y el

equipo de titulacion Karl Fischer TitroLine

Flujo de
Temperatura de Etapa de . . Etanol Etanol
' ' ' _ alimentacion del
alimentacion del alimentacion % viv % v/v (Karl
solvente . _
solvente (°C) del solvente ) (Densimetro) Fischer)
(mL/min)
90 4 41.5938 97.2 97.4
70 1 120 95.9 96.1
70 7 120 96.5 96.7
110 7 120 96.8 97.1
110 1 120 96.0 96.3
90 4 235 99.3 99.5
90 -1.04538 235 97.9 98.2
90 9.04538 235 95.8 96.0
123.636 4 235 99.5 99.7
90 4 235 99.3 99.5
56.3641 4 235 96.8 97.0
70 1 350 96.0 96.3
70 7 350 96.8 97.0
110 1 350 98.1 98.4
110 7 350 97.2 97.4
90 4 428.406 99.5 99.7
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En la comparacion entre las mediciones del Karl Fischer y el densimetro,
claramente se observa una ligera variacion entre los resultados arrojados,
teniendo una lectura de % v/v mayor por el equipo Karl Fischer, esto debido a que
es un equipo electrénico y posee una mayor sensibilidad y exactitud en sus
analisis. Finalmente, dado que los resultados del titulador son mas exactos, se
optd por realizar las superficies de respuesta correspondientes empleando estos

resultados.

8.10. Condiciones Optimas para la produccion de bioetanol anhidro

La tabla 16, muestra los valores Optimos determinados por Statgraphics
Centurion XVL.I de las variables de analisis que influyen en la pureza del bioetanol
anhidro, donde el objetivo fue maximizar el % v/v de etanol con base en las
restricciones planteadas para cada una de las variables. Al observar los resultados
se puede notar que al emplear estos valores o condiciones de operacion éptimas
es posible alcanzar 99.9 % v/v en pureza de bioetanol. Sin embargo, estos valores
dificilmente logran mantenerse a lo lago de la operacién de destilacién, tal es el
caso de la Optima etapa de alimentacion del solvente a la columna puesto que el
valor de 3.4217 no puede tomarse, ya que las etapas solo pueden ser numeros
enteros por lo que por heuristica, en la destilacion extractiva el solvente debe
alimentarse en la parte superior de la columna, lo mas cercanamente posible al
domo, el solvente seria alimentado en la tercera etapa, esto no significa que el
solvente no podria ser alimentado en la cuarta etapa, pero para objetivos
preliminares y concretos las heuristicas son de gran aportacion. Si se quisiera
llevar el proceso de manera estricta, se tendria que evaluar el aspecto econémico
de alimentar en una u otra etapa. Es por ello, que el valor 6ptimo de % v/v de
bioetanol dificilmente lograr4 alcanzarse. Sin embargo, el resultado finalmente

obtenido estara ligeramente por debajo del 6ptimo.
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Por otra parte, podemos observar que en las columnas “Bajo” y “Alto” los
valores correspondientes a cada variable no se encuentran entre los rangos
establecidos inicialmente, esto se debe a que el disefio experimental elegido, fue
un disefio punto estrella, el cual proporciona valores por debajo del valor minimo y
por encima del valor maximo del rango establecido para poder seguir la tendencia

de la pendiente originada por los puntos experimentales.

Objetivo: Maximizar el % v/v de etanol
Valor 6ptimo: 99.9 % v/v

Tabla 16. Resultados de valores punto estrella y valores éptimos de operacion calculados
mediante Statgraphics Centurion XVLI.I

Factor Bajo Alto Optimo
Temperatura del solvente (°C) 56.364 123.636 101.070
Etapa de alimentacion del solvente -1.045 9.045 3.422

Flujo de alimentacién del solvente (mL/min) 41.594 428.406 300.404
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8.11. Resultados de la recuperacion de etilenglicol

Esta parte del proyecto dependié en su totalidad del disefio operacional de
la planta piloto, en especifico de la unidad de destilacion puesto que a pesar de
que la temperatura del rehervidor se elevo al maximo alcanzando una temperatura
de 120 °C en la mezcla agua-etilenglicol, no se logré llegar al punto de ebullicion
modificado del agua para alcanzar la separacion por destilaciébn convencional y
recuperar el solvente, teéricamente el punto de ebullicion del agua a condiciones

normales de presion y temperatura alcanza su punto de ebullicién a los 100 °C.

Sin embargo, el objetivo del etilenglicol en la destilacion extractiva fue el
modificar las volatilidades relativas de los componentes involucrados, en este caso
etanol y agua, por lo que el en agua esta modificacion se reflej6 en una elevacion
en su punto de ebullicion, es entonces que las condiciones de operacion actuales
de la unidad de destilacion no permiten la recuperacion del solvente. Uyazan, A., y
Gil, 1., (2004, 2006), mencionan que para llevar acabo la separacion de esta
mezcla resultante, con el fin de reducir el consumo energético y evitar las altas
temperaturas (150 °C) en el rehervidor, la operacion de la columna de
recuperacion requiere de la generacion de un alto vacio que permita tener una
presion de 15 mmHg. Entonces, sin la generacion de este vacio, es decir, a
condiciones atmosféricas la temperatura a la que tendra que operar esta columna

sera superior a los 150 °C.
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9. CONCLUSIONES

Finalmente, el objetivo principal del proyecto fue la produccion vy
caracterizacion de bioetanol anhidro de primera generacién producido mediante
destilacion extractiva a nivel planta piloto. Con base en los resultados obtenidos se
observa que este proyecto presenta una gran viabilidad, ya que se logré obtener
bioetanol anhidro con una pureza de 99.7 % v/v caracterizado por el método de
valoracion Karl Fischer. Sin embargo, el disefio de optimizacion muestra que es
posible alcanzar una pureza cercana a 99.9 % v/v empleando las condiciones
Optimas de operacion, las cuales se muestran en la tabla 17. Dando con esto un
primer gran paso para la produccion de bioetanol anhidro en México, al demostrar
que es posible sintetizarlo a partir de una materia prima propia del territorio
nacional como lo es el Agave Tequilana Weber y que actualmente se encuentra
producido en exceso, lo que permite su empleo en el sector energético y un gran
avance cientifico en dicho sector. Ademas, con esto México se convertiria en
pionero en produccién de bioetanol obtenido a partir de dicha materia prima sin
mencionar que el sector agricola se veria altamente beneficiado al comenzar una
mayor produccién de agave tequilero, lo cual ademas, mejoraria de manera
directa el empleo y economia de las zonas productoras e indirectamente a las
zonas involucradas en todo el proceso. Por otra parte, al utilizar bioetanol como
fuente de energia el medio ambiente resulta directa y grandemente beneficiado
puesto que las emisiones de dioxido de carbono (CO:2), producidas por su
combustién, se compensan al ser absorbidas durante el proceso de regeneracion

de la materia vegetal que sirve de base para la produccion del bioetanol.

Tabla 17. Valores 6ptimos de operacién para las variables secundarias de analisis

Factor Optimo
Temperatura del solvente (°C) 101.070
Etapa de alimentacion del solvente 3.422
Flujo de alimentacion del solvente (mL/min) 300.404
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Objetivo 1. Los resultados obtenidos mediante el andlisis por cromatografia
liquida de alta eficiencia muestran claramente la produccion de etanol en un
proceso comun de fermentacion, el cual posteriormente por medio de destilacion

convencional fue separado de los jugos fermentados de agave.

Objetivo 2. Por medio del software Statgraphics Centurion XVI.I se elaboré
un disefio experimental, el cual al ser desarrollado nos permitié realizar superficies
de respuesta las cuales nos proporcionaron las condiciones 6ptimas de operacion
de la destilacion batch extractiva (tabla 17), es decir, nos permitié identificar la
etapa de alimentacién del solvente, determinar la temperatura a la que se debe

alimentar el solvente e identificar el flujo de alimentacion del solvente.

Objetivo 3. EIl porcentaje de contenido de agua del bioetanol anhidro
obtenido, fue cuantificado y analizado por el método de Karl Fischer el cual nos

arroj6é un valor de 0.3 % en volumen de agua presente.

Objetivo 4. La recuperacion del etilenglicol no logro llevarse a cabo dadas
las condiciones de disefio y de operacién de la unidad de destilacién de la planta
piloto, ya que las condiciones de presion y temperatura a las que la columna de
recuperacion debe operar no son alcanzadas por esta unidad.

Objetivo 5. Finalmente, fueron sugeridas algunas lineas de investigacion
gue presentan alto impacto en el seguimiento del presente trabajo y le daran un
mayor alcance o un mayor acercamiento a la implementacién del proyecto al
siguiente nivel de produccion que es el nivel industrial. Ademas, de mencionar
algunas modificaciones a la planta piloto para aumentar su eficiencia y producir

bioetanol anhidro de manera continua.
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10.LINEAS DE INVESTIGACION Y SUGERENCIAS

e Proponer un tratamiento adecuado de deshidratacion a la vinaza que
resulta de la destilacion convencional de los jugos de agave fermentados,

ya que esta posee gran potencial para uso agroindustrial.

¢ Implementar el uso del bioetanol anhidro, obtenido mediante este trabajo

como combustible automotriz y analizar su rendimiento.

e Realizar un estudio econémico-energético de viabilidad de producciéon de
bioetanol anhidro por destilacion batch extractiva a nivel planta piloto,

empleando etilenglicol como solvente.

e Modificar el disefio de ciertas partes de la planta piloto tales como:

1) Cambio de cierre hermético y disefio de los reactores para evitar
contaminacion en el contenido, mantener mas estable la temperatura

y evitar posibles fugas del contenido.

2) Cambio de bombas de tipo desplazamiento positivo a bombas de

tipo dindmicas para mantener un flujo de descarga continuo.

3) Implementar automatizacion a bombas y valvulas, con esto se

consigue tener un mayor control de las variables del proceso.

4) Colocar filtros en la descarga de las bombas para retener impurezas

0 residuos no deseables en el proceso.

5) Implementar caldera con mayor potencia, capaz de producir vapor

sobrecalentado con una temperatura superior a los 250 °C.
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6) Aumentar la capacidad volumétrica de los reactores y de la columna
de destilacién para aumentar la capacidad de produccién de la planta

piloto.

7) Integrar cada uno de los procesos individuales para implementar un

proceso completo de produccion de bioetanol anhidro.

8) Modificar la vélvula de tres vias encargada del reflujo de la columna
de destilacion, a un funcionamiento con apertura constante durante

todo el proceso de destilacion.

9) Colocar medidores de flujo o sensores de flujo en cada una de las
entradas y salidas del proceso, cuyas lecturas se reflejen y se
registren en el panel de control.

10) Implementar un sistema de recirculacion para el agua de
enfriamiento empleada en el condensador de la columna de

destilacion.

11) Mejorar el servicio de aire para valvulas y bombas automaticas, es
decir, mantener adecuadamente el flujo y la presién de aire durante

el proceso.

Con estas modificaciones y/o nuevas implementaciones, se logra mejorar
las condiciones de operacién de la planta piloto aumentando su eficiencia y

capacidad de produccion, lo que nos originara mejores resultados.

Modificando el disefio de la planta piloto, implementar el proceso continuo
de produccion de bioetanol anhidro a partir de Agave Tequilana Weber

como materia prima.
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