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GLOSARIO

COLUMNA EMPACADA: son columnas verticales que se han llenado con empaque
o con dispositivos de gran superficie. Se utilizan para la destilacion, la absorcion de
gases y extraccion liquido-liquido.

CORROSION: deterioro de un material como consecuencia de un ataque
electroquimico por su entorno.

DESCOMPOSICION TERMICA: es una descomposicién quimica causada por el
calor.

DESTILACION: proceso por el que la sustancia volatil de una mezcla se separa de
otra que no lo es mediante evaporacién y posterior condensacion de la misma.

ESTADO TRANSITORIO: se da cuando las variables de un sistema o proceso
varian respecto al tiempo.

FLUIDO DE TRABAJO: en un intercambiador de calor, un fluido de trabajo es aquel
que tiene como funcién enfriar o calentar una sustancia.

FLUJO A CONTRACORRIENTE: fendmeno mediante el cual se tienen dos fluidos
que van en direcciones contrarias.

PRESION DE VACIO: son presiones cercanas a una presién absoluta de cero, en
donde un vacio perfecto corresponderia a la presién absoluta cero.

PRESION DE VAPOR: es la presion de la fase gaseosa o vapor de un sélido o un
liquido sobre la fase liquida, para una temperatura determinada, en la que la fase
liquida y el vapor se encuentran en equilibrio dinamico.

PRODUCCION DISCONTINUA O POR LOTES (BATCH): es un sistema de
produccion en el que se obtiene una cantidad limitada de producto y se utiliza
comunmente para productos especificos o de baja demanda. Las caracteristicas de
cada lote son especificas e idénticas.

PUNTO DE EBULLICION: es aquella temperatura en la que la presién de vapor del
liquido iguala la presion de vapor del medio en el que se encuentra.
Coloquialmente, se dice que es la temperatura a la cual la materia cambia del estado
liquido al estado gaseoso.
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REHERVIDOR: dispositivo donde se transfiere calor al liquido en el fondo de una
columna de destilacion.

TRANSFERENCIA DE MASA: es el transito de masa como resultado de una
diferencia de concentracién en una mezcla.
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RESUMEN

La empresa Vicar Farmacéutica S.A tiene un proceso de produccion determinado
para la obtencion de glicerol formal, una sustancia utilizada como solucion
inyectable, excipiente, emulsificante y solubilizante. El glicerol formal se produce a
partir de glicerina y paraformaldehido, en el cual se dispone principalmente de un
reactor con una columna empacada de destilacion y un intercambiador de calor de
placas. El glicerol formal se obtiene después de una serie de etapas, donde las
principales son: la adicion de la materia prima, la reaccion, la obtencidn de productos
intermedios o subproductos y finalmente la obtencién del glicerol formal como
producto de interés. La empresa proporciono los equipos y el acceso al proceso,
ademas de diferentes tipos de empaque para la columna, permitiendo realizar
comparaciones para distintas modificaciones en el empaque de la columna de
destilacion.

El objeto de la investigacion es mejorar la velocidad de destilacion del glicerol
formal, mediante la identificacion de las caracteristicas del empaque en la columna
que afectan la obtencion de este producto. En este proceso se identificé que uno de
los pilares mas importantes para poder obtener el producto de una manera mas
eficiente por medio de la separacién es una columna de destilacién al vacio. Debido
a esto se procede a revisar la bibliografia existente sobre la destilacion al vacio en
procesos por lotes o destilacidén batch al vacio, los tipos de relleno utilizados en este
tipo de columnas y las condiciones de operacibn mas convenientes en una
destilacion al vacio.

Posteriormente se proponen diferentes alternativas de empaque en las cuales se
modifican algunas de sus caracteristicas principales como; el tamafo de particula,
el material de empaque y la altura de empaque. Después de probar cada una de las
alternativas de empaque en el proceso, se determina cual es la mejor, que favorezca
tanto la velocidad de destilacion como los parametros de calidad del glicerol formal.
Finalmente se especifican los costos para las alternativas de empaque, haciendo
énfasis en la opcion elegida.

Palabras Clave: destilacién batch, columna empacada, presion de vacio, empaque,
velocidad de destilacion, glicerol formal.
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INTRODUCCION

Las operaciones de destilacién forman una parte fundamental en varios procesos
de la industria, permitiendo obtener productos mas puros y de una mejor calidad.’
En la industria se encuentra una extensa cantidad de clases diferentes de
destilacion, las cuales se utilizan en distintos procesos dependiendo de los
productos que se pretende obtener y de las caracteristicas de la materia prima que
se esta manejando. Hace falta profundizar en el estudio de muchas de estas clases
de destilacion y ademas especificar su aplicacion en varios procesos de la industria.

Para el caso de la produccién de glicerol formal se hace énfasis en la destilacion al
vacio, la cual se utiliza para la separacién y purificacion de compuestos inestables,
llamados asi por sus bajas presiones de vapor y su sensibilidad al calor,
caracteristicas que hacen dificil la destilacion a presién atmosférica. Esta
caracteristica elemental de la destilacion al vacio, hace que sea una operacion de
amplia aplicacion que vale la pena estudiar mas a fondo. La destilaciéon al vacio
tiene connotaciones positivas tanto en el ambito financiero como ambiental, ya que
ayuda a reducir el consumo energético y genera bajos costos de operacion.?

El proposito de esta investigacion es determinar cdmo las caracteristicas del
empaque de la columna afectan principalmente el caudal de destilado del glicerol
formal, debido a que el caudal de salida tiene una directa relacion con la velocidad
de destilacién. Finalmente se elige un empaque con el cual se reduzcan los tiempos
de destilacion, mejorando el vacio dentro de la columna y asegurando una
especificacion correcta de las caracteristicas del empaque. El desarrollo de este
proyecto proporciona bases tedricas comprobadas en la practica que permitan
realizar mejoras en el proceso, en cuanto a su disefio y su desempefio en la
generacion del vacio. Ademas de ello, se profundiza en el concepto de destilacion
al vacio, incrementando la gama de conocimientos en este tipo de destilacion y
esclareciendo muchos conceptos tedricos sobre la destilacion de glicerol formal de
manera experimental. Se analiza la directa influencia que tiene el tipo de relleno en
una columna empacada, incluyendo su distribucién dentro de la columna, su
geometria y el tipo de material utilizado para su fabricacién. Se realiza una
comparacion del sistema de destilacion actual, con las modificaciones que se
realicen para poder determinar el efecto de los cambios y la incidencia de las
modificaciones sobre la presion de vacio.

1 SEADER, J.D. Separation Process Principles. Chemical and Biochemical Operations. 3 ed. Estados
Unidos de América: John Wiley & Sons Inc, 1997. 258 p. ISBN 10: 0470481838.

2 Destilacion al vacio [en linea]. Disponible en Internet:
https://es.slideshare.net/EImoReyes/destilacin-al-vaco
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Desarrollar una propuesta de mejora para la velocidad de destilacion al vacio de
glicerol formal utilizando una columna empacada.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Valorar el estado y las condiciones de operacién de los equipos implicados
actualmente para la destilacion.

Proponer diferentes alternativas de empaque que afecten la velocidad de
destilacion al vacio de glicerol formal en una columna empacada.
Seleccionar la mejor alternativa de empaque.

Determinar el costo de la alternativa de empaque seleccionada.
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1. MARCO TEORICO
11 PRESION DE VAPOR

“La presiéon de vapor o mas comunmente presion de saturacion es la presion a la
que a una determinada temperatura las fases liquida y vapor se encuentran en
equilibrio; su valor es independiente de las cantidades de liquido y vapor presentes
mientras existan ambas. En la situacion de equilibrio, las fases reciben la
denominacion de liquido saturado y vapor saturado.

Un ejemplo es una ampolla de cristal en la que se ha realizado el vacio y que se
mantiene a una temperatura constante. Si se introduce una cierta cantidad de
liquido en su interior éste se evaporara rapidamente al principio hasta que se
alcance el equilibrio entre ambas fases.

Las moléculas de la superficie del liquido que tengan una mayor energia escaparan
de la superficie y pasaran a la fase vapor (evaporacién) mientras que las moléculas
del vapor chocaran con las paredes de la ampolla y entre si, perderan energia
y caeran al liquido (condensacion).

Inicialmente soélo se produce la evaporacion, debido a que no hay vapor; sin
embargo, a medida que la cantidad de vapor aumenta y por tanto la presion, en el
interior de la ampolla se va incrementando también la velocidad de condensacion,
hasta que, transcurrido un cierto tiempo, ambas velocidades se igualan. Llegado
este punto, se habra alcanzado la presion maxima posible en la ampolla (presion de
vapor o de saturacién), que no podra superarse salvo que se incremente la
temperatura.

El equilibrio se alcanzara mas rapidamente cuanto mayor sea la superficie de
contacto entre el liquido y el vapor, pues asi se favorece la evaporacion del liquido,
del mismo modo que un charco extenso de agua, pero de poca profundidad, se seca
mas rapido que uno mas pequefo, pero de mayor profundidad, que contenga igual
cantidad de agua. Sin embargo, el equilibrio se alcanza en ambos casos con una
presion igual.

El factor mas importante que determina el valor de la presién de saturacién es la
propia naturaleza del liquido, de modo que, en general, entre liquidos de naturaleza
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similar, la presion de vapor a una temperatura dada es menor cuanto mayor es
el peso molecular del liquido.”

La presion de vapor depende de la temperatura, ya que esta aumenta a medida que
aumenta la temperatura. Cuando la presién de vapor es igual a la presién
atmosférica o del entorno, entonces se llega al punto de ebullicién, donde se
empieza a evaporar la sustancia. Entre mayor es la presion de vapor de una
sustancia, mas bajo es el punto de ebullicidn, lo que hace a la sustancia mas volatil.
El punto de ebullicidn normal de un liquido es la temperatura a la que su presion de
vapor es igual a 1 atm.4

La relacion de la viscosidad con la presidn de vapor es la siguiente: A mayor
temperatura, menor viscosidad. A mayor temperatura, mayor presion de vapor. Por
lo tanto a menor viscosidad, mayor presion de vapor. Como el glicerol formal es mas
viscoso que el agua se demora mas en llegar a su punto de ebullicion y tiene una
presion de vapor menor.®

1.2 DESTILACION POR LOTES

En una destilacién por lotes como se ilustra en la Figura 1 se tiene una mezcla
liquida que es cargada a una caldera (rehervidor) calentada hasta la evaporacion.
El vapor formado se remueve continuamente a través de la columna y se
condensa para producir un destilado. Las composiciones de la carga inicial y el
destilado cambian con el tiempo, es decir que el proceso se encuentra en estado
transitorio. La temperatura en la caldera aumenta y la cantidad de componentes
con bajos puntos de ebullicion dentro de la caldera disminuye a medida que la
destilacién procede.®

La destilacién por lotes es un proceso en estado transitorio, es decir que la
concentracion cambia con el tiempo, lo cual hace que sea un proceso mas complejo
para manejar. De todas formas la destilacion por lotes permite un mayor
seguimiento al producto y un menor riesgo cuando hay alguna falla, a diferencia de
la destilacion continua que si posee alguna falencia se afecta todo el proceso. El

8 Presion de vapor [en lineal. Disponible en Internet:
http://enciclopedia.us.es/index.php/Presi%C3%B3n_de_vapor

4 LEVINE, Ira N. Fisicoquimica. 5 ed. Brooklyn: McGraw-Hill, 2004. 400-430 p. ISBN 84-481-3786-8.

5 Relacion entre viscosidad y temperatura [en linea]. Disponible en Internet:
http://miguelorduno.blogspot.com/2011/10/relacion-entre-viscosidad-y-temperatura.html

6 SEADER, J.D. Separation Process Principles. Chemical and Biochemical Operations. 3 ed. Estados
Unidos de América: John Wiley & Sons Inc, 1997. 473 p. ISBN 10: 0470481838.
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fundamento de esta separacion se basa en las diferencias de presion de vapor de
los constituyentes. Los componentes mas ligeros (con el punto de ebullicidn mas
bajo) se concentran en la fase de vapor, mientras que los mas pesados (con el punto
de ebullicion mas alto) se concentran en la fase liquida.’

Figura 1. Destilacion por lotes.

Fuente: SALAS, Fernando. Disefio de los sistemas auxiliares de la planta piloto polivalente del
Centro de Investigacion en Productos Naturales de la Universidad de Costa Rica. Disponible en
Internet: https://www.researchgate.net/figure/Figura-24-Sistema-de-destilacion-por-lotes-con-
columna-de-rectificacion-Fuente-Smith-R_figd 321600248

1.3 DESTILACION AL VACIO

Muchas sustancias organicas no pueden calentarse a temperaturas cercanas a su
punto de ebullicion porque se descompondrian quimicamente.® Ademas las
sustancias con altos puntos de ebullicion requieren de una gran cantidad de energia.
Un liquido empieza a ebullir cuando su presion de vapor iguala la presion de
operacion.® En estos casos para realizar una separacion por destilacion se deben
aplicar presiones de vacio para disminuir el valor de la temperatura de ebullicion de

7 Instituto Universitario de Tecnologia “Alonso Gamero”. Destilacion por lotes. Disponible en Internet:
https://laboratoriodeprocesosquimicos.files.wordpress.com/2011/05/destilacion-por-lotes.pdf

8 TREYBAL, Robert E. Operaciones de Transferencia de Masa. 2 ed. México: McGraw-Hill, 1980.
510 p. ISBN 9789686046342.

9 NUNEZ, Marco Antonio. Operaciones Unitarias 1 [e linea]. Universidad de Sonora. Disponible en
Internet: http://operaciones-unitarias-1.wikispaces.com/Tipos+de+Destilacion
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las sustancias presentes y asi evitar su descomposicion térmica. La aplicacion del
vacio se hace mediante una bomba de vacio que succiona el aire dentro de los
equipos. Otra gran ventaja de la destilacion al vacio es que no necesita de ningun
solvente, lo cual ayuda a disminuir el impacto ambiental por la generacion de
emisiones y disminuye también costos en materia prima. Por otro lado cuando se
aplica presion de vacio, el vacio también actua como aislante de calor,
disminuyendo la pérdida de la temperatura. Esta funcién de aislamiento a partir del
vacio se aplica en la chaqueta de aislamiento del reactor.

1.4 CAIDA DE PRESION

Dentro de una columna de destilacién el flujo de vapor tiene caidas de presion a lo
largo de la altura de la columna debido a dos factores principales; la friccién con el
empaque Yy el flujo del liquido descendente. De esta caida de presion depende la
buena operacion del vacio y la ausencia de inundaciones en la columna. Las
inundaciones en columnas se dan solo en columnas irrigadas, por lo cual en el
proceso de destilacion de glicerol formal no puede ocurrir este fendbmeno. La
cantidad de liquido en el fondo de la columna disminuye al aumentar la velocidad
del flujo de vapor. La retencion del liquido también depende de propiedades fisicas
del liquido y del vapor como la viscosidad.®

1.5 TORRES EMPACADAS

Las columnas empacadas son unidades de separacion utilizadas para que exista
un contacto continuo entre el liquido y el gas, lo cual hace mas efectiva la
transferencia de calor y el cambio de fase de liquido a vapor. Dentro de estas torres
el liquido se escurre hacia abajo sobre el empaque, exponiendo una gran superficie
de contacto con el gas ascendente. Este tipo de columnas son particularmente utiles
cuando la caida de presion debe ser pequefia, como en las destilaciones a baja
presion. En las torres empacadas se utiliza una amplia gama de empaques de
distintos tamanos, materiales y geometrias. Cada empaque debe elegirse de
acuerdo a las necesidades de un proceso especifico y se debe tener en cuenta la
clase de fluidos con los que estara en contacto.

El empaque de una torre debe tener las siguientes caracteristicas:

e Los empaques deben proporcionar una superficie interfacial grande entre el
liquido y el gas.

e Debe haber una fraccién de espacios vacios grande para que se permita el paso
de grandes volumenes de fluido a través de la columna.

10 CAl, T.J. Pressure drop measurements on distillation columns. El Sevier.
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e Debe haber una baja caida de presién del gas, siendo esta caida de presién el
resultado de la friccion entre el gas y el empaque.

e El empaque debe ser quimicamente inerte respecto a los fluidos tratados.

¢ El empaque debe ser estructuralmente fuerte.

e El empaque debe tener un bajo costo.

Segun las anteriores caracteristicas que deben tener los empaques se pueden
deducir varios factores que inciden sobre la presién de vacio aplicada en el sistema:

e Hay una directa relacion entre los espacios vacios y la caida de presion del vacio
generado en el sistema, debido a que entre menos espacios vacios existan,
mayor dificultad tendra el gas para ascender a lo largo de la columna y se
resultara un menor caudal de flujo a la salida de la columna.

e La aplicacién de vacio dentro de la columna ayuda a contrarrestar el efecto de
la friccion que ejerce el empaque sobre el gas, permitiendo mitigar el efecto de
la friccion sobre el flujo ascendente del gas.

e Es conveniente elegir un empaque que genere poca friccibn con el gas
ascendente para que este suba mas facilmente y la aplicacion de vacio tenga un
mayor efecto sobre el aumento del flujo.

Los empaques se pueden fabricar con distintos tipos de materiales como se puede
observar en el Cuadro 1 y cada material tiene ciertas caracteristicas propias que
permiten hacer una mejor eleccion del material.

" TREYBAL, Robert E. Operaciones de Transferencia de Masa. 2 ed. México: McGraw-Hill, 1980.
472 p. ISBN 9789686046342.
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Cuadro 1. Tipos de materiales distintos para empaques de columnas.

Metal

Ceramica

Plastico

Alta capacidad en
comparacion con
la ceramica y el
plastico

Amplio rango de
geometrias
Resistencias a la
compresion y a la
ruptura

Con fluidos
COrrosivos se
recomienda acero

Son fragiles y de
menor capacidad
No estan
disponibles en
muchas
geometrias
Resistentes a
quimicos
Corrosivos
Usados en
procesos que
requieren inercia

No resisten a altas
temperaturas de
proceso (algunos
si, pero son mas
costosos)
Relativamente
econdémicos

Pobre
humectabilidad

inoxidable

e Flexibilidad para
manejar cargas
variadas

quimica, aun a
altas temperaturas

Fuente: CABRERA, Andréa. Torres Empacadas. Disponible en Internet:
https://www.emaze.com/@AORWWILQ

Los empaques se pueden organizar de distintas maneras, entre las cuales se
encuentran dos tipos de empaque:

Al azar o desordenados: Este tipo de empaques simplemente se arrojan a la
torre durante la instalacion y se dejan caer en forma aleatoria. Los empaques al
azar mas utilizados son los anillos raschig. Generalmente, los tamafios mas
pequefios de empaques al azar ofrecen superficies especificas menores (y
mayores caidas de presion), pero los tamafos mayores cuestan mas por unidad
de volumen. “A manera de orientacion general: los tamafos de empaque de 25
mm o mayores se utilizan generalmente para un flujo de gas de 0.25 m3/s (500
ft3/min), 50 mm o mayores para un flujo del gas de 1 m3/s (2000 ft3/min).”
Durante la instalacion, al arrojar los empaques dentro de la torre se debe
prevenir la ruptura de empaques de materiales fragiles (ceramica o carbén). Una
manera de prevenir la ruptura de los empaques es llenar la columna inicialmente
con agua para reducir a velocidad de caida.'? Existen varios tipos de empaques
al azar; anillos de Raschig, anillos de Lessing, empaques con forma de silla de

2 TREYBAL, Robert E. Operaciones de Transferencia de Masa. 2 ed. México: McGraw-Hill, 1980.
213-214 p. ISBN 9789686046342.
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montar, anillos de Pall, Telleretes, entre otras variaciones. Los empaques al azar
se construyen generalmente de arcilla, porcelana, diferentes plasticos y de hojas
delgadas de metal (acero y aluminio). Diferentes tipos de empaque se pueden
apreciar en la Figura 2.

Figura 2. Tipos de empaques al azar para columnas.
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Fuente: CABRERA, Andréa. Torres Empacadas. Disponible en Internet:
https://www.emaze.com/@AORWWILQ

Regulares o uniformes: Los empaques regulares se ubican dentro de la columna
de una manera ordenada y tienen geometrias uniformes, similares a los platos
perforados que se utilizan en las columnas de platos. Los empaques regulares
ofrecen una menor caida de presion del gas y un flujo mayor. La instalacion de
este tipo de empaques es mas costosa que para los arreglos al azar, debido a
que la ubicacion dentro de la columna se dificulta mas porque debe garantizarse
uniformidad. “La malla de lana de alambre tejida o de otro tipo, enrollada en un
cilindro como si fuese tela (Neo- Kloss), u otros arreglos de gasa metalica (Koch-
Sulzer, Hyperfil y Goodloe) proporcionan una superficie interfacial grande de
liquido y gas en contacto y una caida de presidbn muy pequefia; son
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especialmente Utiles en la destilacion al vacio.”’® Se ha demostrado que los
empaques regulares son utiles para el contacto entre gas y liquido a
contracorriente. Ademas poseen buenas caracteristicas de transferencia de
masa a caidas bajas de presion del gas. Los empaques regulares proporcionan
una superficie interfacial grande entre el liquido y el gas que estan en contacto.
Este tipo de empaques se fabrican en su mayoria de materiales metalicos y en
forma de rejillas, como se puede observar en la Figura 3.

Figura 3. Tipos de empaques uniformes para columnas.
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Fuente: TREYBAL, Robert E. Operaciones de Transferencia de Masa. 2 ed. México: McGraw-Hill,
1980. 215 p. ISBN 9789686046342

13 TREYBAL, Robert E. Operaciones de Transferencia de Masa. 2 ed. México: McGraw-Hill, 1980.
215 p. ISBN 9789686046342.
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2. ESTADO ACTUAL Y CONDICIONES DE OPERACION DE LOS EQUIPOS
EN EL PROCESO

En este capitulo se hara una descripcion del proceso, indicando valores relevantes
y los procedimientos principales que se siguen para obtener el producto de interés,
que para el caso es glicerol formal. Luego se indica la reaccion y se muestran los
calculos estequiométricos. Para complementar y poder hacer un seguimiento
adecuado del proceso se incluye el diagrama de flujo de proceso (PFD) y el
diagrama de tuberias e instrumentacion (P&ID). Posteriormente se detalla
individualmente cada equipo donde se incluye su funcién dentro del proceso, sus
condiciones de operacion y las prevenciones que se deben tener en cuenta para su
correcta operacion.

21 DESCRIPCION DEL PROCESO DE OBTENCION DE GLICEROL
FORMAL

Es de vital importancia destacar que en el proceso se tienen cuatro etapas
principales para obtener el glicerol formal; la adicién de la materia prima, la reaccion
quimica, la obtencion de subproductos y la obtencion del glicerol formal. La materia
prima utilizada es glicerina, paraformaldehido y dos catalizadores (uno heterogéneo
y otro homogéneo). Dentro de estas cuatro etapas se incluyen algunas condiciones
de operacion relevantes que seran indicadas a continuacién en la Figura 4.

Figura 4. Diagrama de Flujo de Bloques (BFD) para la produccion de glicerol

formal.

Adicion de 490 kg de Agtacion y Finalizacion de la
glicerina, 175 kg de .| calentamiento de la .| reaccion y obtencion
paraformaldehido y "| mezcla por medio de | de glicerol formal y

catalizadores resistencias agua
Destilacion de gliceral formal Destiacion de agua
entre 120°C y 130°C a presion |, entre 110°C y 120°C
de vacio (Entre 1.2 mm Hgy 52 | a presion atmosférica
mmHg) (560 mm Hq)

Fuente: elaboracién propia.

A continuacion se muestra el Diagrama de Tuberias e Instrumentacién (P&ID) en
la Figura 5, donde se incluyen los equipos del proceso y la disposicion en la cual
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se encuentran unidos mediante tuberias y accesorios. Dentro del diagrama no hay
lazos de control, debido a que se dispone solo de sensores.

Con el fin de monitorear el proceso se hace uso de seis instrumentos de medicion;
dos sensores de temperatura, dos sensores de presion y dos visores de vidrio
templado. Los dos sensores de temperatura son tipo PT-100. Los sensores PT-100
estan formados por cables de platino que a 0°C tienen una resistencia de 100 ohms
y al aumentar la temperatura aumenta su resistencia eléctrica. El rango de lectura
de los sensores PT-100 varia segun su fabricacién, siendo en este caso un rango
aproximado de -122°C a 1700°C.

Los dos sensores para medir la presion son vacuometros. La unidad de medida de
los vacuometros utilizados es de 0 a -30 in Hg. Esta medida registrada por los
vacuometros es una medida de referencia para calcular la presion de vacio que se
tiene dentro del reactor, haciendo una resta entre la presion atmosférica (en Bogota)
y la presion medida por el vacuémetro.

En el proceso se utilizan mangueras como tuberias y varias valvulas de bola en
acero inoxidable para controlar el flujo. De la buena manipulacién de estas tuberias
y valvulas se tiene como resultado un buen vacio, evitando que este se pierda
cuando las valvulas estan parcialmente cerradas, lo que causaria friccién con el
fluido. Por lo tanto, la funcion principal de las valvulas es controlar el flujo y mantener
el vacio.

Figura 5. Diagrama de Tuberias e Instrumentacion (P&ID) para la produccion de
glicerol formal.

III Tanque de
(:::}———— producto _f;;j>
2 N Columna Condensador
Empacada
==

, 1o i
T T 9

Bomba

Fuente: elaboracién propia.
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La corriente 1 esta conformada por la materia prima que ingresa a un reactor CSTR
(Reactor de Tanque Continuamente Agitado) y su flujo de ingreso al reactor esta
controlado por una valvula de mariposa. En el reactor CSTR se encuentra un
indicador de temperatura, un visor de nivel y un indicador de presién para la
chaqueta de aislamiento. La chaqueta de aislamiento tiene una valvula de bola
donde se encuentra el indicador de presion. Ademas, el reactor CSTR tiene una
agitacion neumatica y es calentado por cuatro resistencias que estan relacionadas
con una pantalla PLC para conocer el valor de la temperatura en el fondo del tanque.
El proceso completo se lleva a cabo de manera discontinua o por lotes y opera de
manera transitoria.

A medida que se lleva a cabo la reaccién, se deriva de la cima del reactor la corriente
2, la cual esta compuesta por los productos de la reaccion del reactor CSTR. La
corriente 2 se dirige a una columna empacada que tiene un indicador de
temperatura en su cima por donde salen los vapores. A medida que transcurre el
tiempo la concentracion en el fondo del reactor cambia, haciendo que el fondo se
enriquezca con los componentes menos volatiles y que la cima del reactor se
enriquezca en los componentes mas volatiles. Teniendo en cuenta lo anteriormente
mencionado, a medida que transcurre el tiempo, las cimas se van a enriquecer en
agua y los fondos se van a enriquecer en glicerol formal. Los vapores obtenidos
fluyen a través de la columna empacada, en la cual se separan y se purifican los
productos de la reaccion. Estos productos purificados en fase vapor se obtienen en
la corriente 3, donde pasan a un condensador y seguido de dos valvulas de bola
son obtenidos en forma liquida por la corriente 4 para finalmente ser almacenados
en un tanque de producto. Primero se obtiene agua, debido a que su punto de
ebullicion es menor al punto de ebullicién del glicerol formal y finalmente se obtiene
el glicerol formal. El tanque de producto tiene un visor de nivel y a la salida tiene
otra valvula de bola. Después de la valvula de salida del tanque de producto, se
encuentra un indicador de presion. Seguida del indicador de presidon se encuentra
otra valvula de bola y por ultimo una bomba de vacio que genera el vacio en todo el
sistema.

2.2 GENERALIDADES SOBRE LA REACCION

La reaccion que se lleva a cabo para la produccién de glicerol formal se puede ver
en la Figura 6 a continuacion:
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Figura 6. Reaccion para la obtencion de glicerol formal.

PN
OH

OH -H0 o)

OH

Fuente: elaboracién propia

Donde reaccionan glicerina y formaldehido para producir agua y glicerol formal. El
glicerol formal se compone de dos moléculas, las cuales se identifican en la Figura
6 como productos. La primera molécula se identifica con el numero CAS 4740-78-7
y su nombre IUPAC es 5-Hydroxy-1,3-dioxane. La segunda molécula se identifica
con el numero CAS 5464-28-8 y su nombre IUPAC es 1,3-Dioxolane-4-methanol.

La reaccion entre la glicerina y el formaldehido es una reaccion exotérmica. Segun
AGUIRRE": “Hay algunas evidencias que indican un comportamiento similar
cuando la glicerina y el formaldehido se usan como reactivos. Justamente después
de mezclar estos componentes a temperatura ambiente, la temperatura de la
mezcla aumenta notablemente debido a la reaccidn exotérmica que se lleva a cabo.”

2.2.1 Calculos estequiométricos. En los siguientes calculos estequiométricos
se tienen las cantidades obtenidas para los productos a partir de las cantidades
introducidas de materia prima. Para lo cual se toman como materias primas 490 kg
de glicerina al 99.95% de pureza (valor aproximado al 100%) y 175 kg de
paraformaldehido con una pureza del 92%.

C3HgO3 + CH,0 — HgO5 + H,0

1mol C3HgO04
0.09209382 kgC;Hg04

490kgC3HgO5 * ( ) = 5320.66 mol de glicerina

175kgCH,0 ( Lmol CH;0 ) 5827.31 mol CH,0 * 0.92
* = . * U.
95125 %10.030031kg CH,0 mot i

= 5361.13 mol de formaldehido

4 AGUIRRE, |. GARCIA, J. Glycerol acetals, kinetic study of the reaction between glycerol and
formaldehyde. El Sevier. p. 3638.
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1 mol C,HgO; ) ( 0.1041 kg )
b3 =

20 liceri (
5320.66 mol glicerina x 1mol glicerina/ \1mol C,HgO;

= 553.88 kg de glicerol formal

1 mol H,0 > (0.01801528 kg H,0 )
k =

5320.66 mol glicerina * (1 mol CH,0 1 mol H,0
= 95.85 kg de agua

Se tiene una cantidad resultante de 1,27 kg de glicerina que se adiciona en exceso
y una cantidad resultante de 14 kg respectivos a las impurezas del paraformaldehido
adicionado que no reaccionan para formar producto.

2.3 IDENTIFICACION DE EQUIPOS

A continuacion se tienen los equipos implicados en el proceso, cada uno con su
caracterizacion, sus respectivas condiciones de operacién, su funcionamiento y sus
dimensiones. Todo esto con la finalidad de comprender la relacion que tienen los
equipos con el proceso y mas directamente con la columna empacada, la presion
de vacio y el caudal de salida. Es necesario conocer las condiciones de operacion
de los equipos y su funcionamiento para darle una correcta manipulacion a cada
uno de ellos sin exceder sus limites de operacion y sin operarlos de una manera
inadecuada. También es de gran importancia conocer en detalle los equipos ya que
a partir de estos podremos reconocer que compone cada equipo y que clase de
variaciones se les puede realizar. Un ejemplo clave de la importancia de la
caracterizacion de los equipos se puede encontrar al hablar de las bombas y la
columna empacada; Por el lado de las bombas es primordial conocer el tipo de
bomba que se esta utilizando e indagar en la bibliografia que tan eficiente es su uso
en el proceso, de qué manera incide en la presion de vacio y su relacion con el flujo
de salida. En lo que se refiere a la columna empacada es de gran importancia
conocer el tipo de relleno que se utiliza dentro de la columna, ya que este tiene una
directa relacion con la manera en que se transfiere el calor entre el vapor y el reflujo
de liquido, con la presiéon de vacio y el flujo de salida. Las dimensiones de los
equipos se registraran mas adelante en la descripcion de cada equipo, ya que
permitiran tener una nocion espacial mas consolidada del proceso y seran de gran
utilidad en el momento de realizar calculos tedricos en el caso de la columna de
destilacion y del tanque del reactor.
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2.3.1 Intercambiador de calor de placas. Mas especificamente, segun el
proveedor, tiene la denominacion de intercambiador de calor de placas unidas por
fusién. Su funcion en el proceso es la de condensador, es decir que transforma los
vapores que vienen de la columna a altas temperaturas en liquidos con una menor
temperatura, por medio de un enfriamiento que utiliza agua como refrigerante de
trabajo. El intercambiador de calor estda compuesto por placas de metal corrugadas
con cuatro puertos en las esquinas como se observa en la Figura 7.

Figura 7. Disposicion de las corrientes en el intercambiador de calor.

Fuente: manual obtenido de Vicar Farmacéutica S.A. respectivo al intercambiador de calor
fabricado por Alfa Laval.

En la Figura 7 se determinan las corrientes de la siguiente manera:

Corriente 1: Refrigerante de entrada (baja temperatura)
Corriente 2: Refrigerante de salida (alta temperatura)
Corriente 3: Producto vapor

Corriente 4: Producto liquido

Segun la distribucion de las conexiones se tiene:

A: Evaporador
B: Condensador
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La distribucion utilizada para la destilacién del glicerol formal es la B. que funciona
como condensador y opera con un flujo a contracorriente.

Del manual de uso del intercambiador de calor se extrajeron las siguientes
precauciones importantes para tener en cuenta en la manipulacion del
intercambiador:

e Para un mejor rendimiento en la transferencia de calor, el intercambiador debe
ser conectado de manera que se encuentren los fluidos a contracorriente o en
direcciones opuestas.

e En aplicaciones de evaporador y en las que ocurra un cambio de fase en el
medio, el intercambiador de calor debe instalarse verticalmente.

¢ Este intercambiador no se puede abrir, a diferencia de otros que si se pueden
abrir.

e Los ajustes en las tasas de flujo se deben hacer lentamente (sin hacer cierre
rapido de las valvulas, cerrando las valvulas lentamente) con el fin de evitar el
riesgo de martillo de agua (picos de presion de corta duracion que pueden
aparecer en la puesta en marcha o el apagado de un sistema, haciendo que los
liquidos viajen a través de la tuberia como una ola a la velocidad del sonido. Esto
puede causar dafos en el equipo). Ademas los ajustes lentos de las tasas de
flujo se deben hacer para proteger el sistema contra variaciones repentinas y
extremas de temperatura y presion.

e Durante la operacién se debe revisar que las presiones y las temperaturas estén
dentro de los limites, y se debe revisar que no aparezcan fugas debido a un
ajuste defectuoso de las conexiones.

e Medios que causen corrosion al acero inoxidable AISI 316 no deben ser
expuestos al intercambiador de calor.

e Si varias bombas se utilizan, asegurarse de cual debe apagarse primero.
Primero se cierra la valvula, luego se apaga la bomba.

e Se debe hacer un drenaje del intercambiador cuando el proceso se detiene por
un largo periodo o cuando al detener el proceso la temperatura ambiente esta
por debajo de la temperatura de congelamiento del medio procesado.

e Los iones de cloro pueden corroer el acero inoxidable. Evitar salmueras de
enfriamiento como NaCl y CaCl,. No usar acido clorhidrico ni agua con mas de
300ppm de iones cloro.

e Es necesario tener en cuenta las condiciones de operacion para el
intercambiador, las cuales se observan a continuacion:

Las temperaturas maximas de operacion permitidas:
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S3S4: Entre -196°C y 225°C
S1S2: Entre -196°C y 225°C

Presiones de operacion maximas permitidas:

S3S4: Entre -1 bar y 30 bar
S1S2: Entre -1 bar y 25 bar

Presiones de prueba (Tolerancia maxima probada):

S3S4: 45 bar
S1S2: 37 bar

Volumen de cada espacio:

S3S4: 0,70 L
S182: 0,75 L

Donde S3S4 representa el producto, y S1S2 hace referencia al refrigerante de
trabajo, que en el caso del proceso es agua.'®

2.3.2 Tanque del reactor. El tanque del reactor esta fabricado con acero
inoxidable 316L, el cual es mas resistente a temperaturas elevadas y a la corrosion.
El tanque esta compuesto por dos piezas cilindricas; una grande con tapas
formadas por casquetes esféricos y una pequefia en la parte inferior del cilindro
grande, denominada como reservorio o rehervidor, la cual tiene en su interior las
aspas del sistema de mezclado y las cuatro resistencias que calientan la mezcla
directamente por conveccion. El sistema de mezclado funciona a partir de un motor
ubicado en la parte inferior del reservorio. Adicionalmente el tanque cuenta con una
chaqueta de aislamiento de 4 cm.

Las precauciones que deben ser tomadas en cuenta para la manipulacion del
tanque son las siguientes:

e Garantizar un mezclado uniforme para una transferencia de calor apropiada.
e Garantizar la hermeticidad del tanque en cuanto a la implementacion de
cualquier accesorio.

5 Manual obtenido de Vicar Farmacéutica S.A. respectivo al intercambiador de calor fabricado por
Alfa Laval.
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e Tener en cuenta la presiéon aplicada dentro del tanque para evitar que este se
sobre presione.

¢ Al finalizar la produccion de un lote, el tanque no se debe dejar totalmente vacio
debido a la corrosion causada en el fondo por los acidos que se forman y porque
se forma acroleina, la cual se auto incinera. Ademas el hecho de no dejar un
remanente en el tanque puede causar que las resistencias se quemen debido a
qgue no hay un fluido que absorba el calor producido.

Hay dos factores claves que influyen en la homogenizacién de temperatura en la
mezcla, antes de que los vapores fluyan dentro de la columna de destilacién; el
mezclado y las resistencias. EI mezclado ayuda a homogenizar la transferencia de
calor dentro de la mezcla y las resistencias permiten calentar el sistema. No se hara
énfasis en la velocidad de mezclado ni en las resistencias, ya que aunque tienen
una gran importancia en la transferencia de calor de la mezcla y la velocidad de
obtencion del producto, no tienen un alto grado de incidencia sobre el vacio o sobre
la disposicion de la columna empacada como se ha observado previamente en el
comportamiento del proceso. Por lo tanto, no se mencionaran detalles sobre el tipo
de aspas utilizadas, el motor o la velocidad de mezclado.
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23.21 Calculos para las dimensiones del tanque del reactor. El volumen
del tanque del reactor esta integrado por el reservorio y el tanque grande, sin incluir
el espesor de la chaqueta de aislamiento. El tanque tiene una capa de aislamiento
en el cilindro grande con un espesor de 4 cm. No se tendran en cuenta los
volumenes de las uniones entre los cilindros, ya que son minimos. Es pertinente
realizar estos calculos para conocer la capacidad del tanque.

El tanque grande es un cilindro conformado por dos casquetes cilindricos como se
ilustra en la Figura 8 a continuacion:

Figura 8. Tanque formado por casquetes cilindricos.

Fuente 1. SILCAB. Tanques Verticales. Disponible en Internet:
http://www.guiadelaindustria.com/empresa/silcab-tanques/3259

Cilindro grande (C1):

Altura: h1=100 cm
Diametro: d1= 1 m, r1=50 cm
Altura del casquete: ho= 20cm

Cilindro pequefio (C2):

Altura: ha=7 cm
Diametro: d2=40 cm, r2=20 cm
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Para obtener el volumen total del tanque del reactor se utiliza la siguiente formula:

V = volumen casquete cilindrico * 2 + volumen C1 + volumen C2
mh
V = T2(3r12 + hzz) * 2 + T[T'12h1 + 7TT'22h3

V = 959654,08 cm® = 959.65 L

2.3.3 Columna de destilacion empacada. La columna de destilacion esta
fabricada con acero inoxidable 316L, el cual es mas resistente a temperaturas
elevadas y a la corrosion. La columna es empacada y tiene un aislamiento de 2 cm
de espesor. El relleno de la columna esta constituido actualmente por esferas de
vidrio de 16.14 mm de diametro cada una, dispuestas al azar. El empaque dentro
de la columna tiene una altura de 12 cm y un peso de 10.1 Kg.

Hay una serie de aspectos que se deben tener en cuenta para el buen
funcionamiento y la manipulacién de la columna:

Se debe tener en cuenta la presion aplicada en la columna para evitar que esta
se sobre presione.

Se debe asegurar la mejor disposicidn del relleno dentro de la columna para que
la transferencia de calor sea lo mas efectiva posible.

Se debe garantizar un flujo libre del gas y una transferencia de calor efectiva a
las gotas de reflujo liquido.

El movimiento descendente del liquido en el reflujo induce el movimiento
descendente del gas.

La caida de presién del vapor debe ser baja, generando menos friccion con el
relleno para que el vapor suba mas facilmente.

El soporte del empaque debe ser fuerte para sostener el peso de una altura
razonable de relleno.

El tipo de relleno debe ser preferiblemente de bajo costo.

El tipo de relleno debe ser quimicamente inerte respecto a los fluidos tratados.

Las especificaciones de la columna actual cumplen satisfactoriamente con cada uno
de estos aspectos mencionados anteriormente y es apta para realizar la
experimentacion con diferentes alternativas de empaque.
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2.3.31 Dimensiones de la columna de destilacion empacada. La
obtencion del volumen de la columna es mas sencilla, ya que su geometria es
cilindrica. Para la columna se tienen las siguientes dimensiones:

Altura: h=50 cm
Diametro: d=30cm, r= 15 cm

La obtencion del volumen se calcula mediante la siguiente férmula:

V =nr?h
V = 35343 cm3 = 35.343 L

2.3.4 Bombas (Tipo, caudal, vacio). En el proceso se utiliza una bomba de
diafragma, la cual puede generar un vacio maximo (presion minima) de 0.5mmHg y

3
un caudal maximo de 2"'7.

Con las especificaciones actuales para el resto de equipos dentro del proceso se
logra obtener una presion de vacio en el sistema entre 1.2 mm Hg y 52 mm Hg.
Como el proceso opera a presiones de vacio y estas presiones tienen que ver
directamente con la temperatura de ebullicion del glicerol formal y por lo tanto con
la agilidad de su obtencion, es de gran importancia el buen funcionamiento de la
bomba. Entre menor sea la presion dentro del sistema, mejor sera el vacio y se
obtendra el glicerol formal a temperaturas de ebullicion mucho menores a su
temperatura de ebullicion normal (193.9°C), lo cual es conveniente para ahorrar
energia y agilizar el proceso.

Para la buena manipulacién y operacion de las bombas se deben tener en cuenta
algunos criterios:

¢ No se puede permitir el ingreso de ninguna sustancia dentro de la bomba debido
a que esto genera incrustaciones, afecta el buen funcionamiento de la bomba y
puede causar dafios en su mecanismo.

e Se debe tener especial cuidado con el ingreso de formaldehido dentro d la
bomba, debido a que el formaldehido al ser una sustancia fuertemente corrosiva
puede causar graves danos en la bomba.

e El vacio generado por la bomba se pierde a lo largo de la linea de proceso en el
sistema, mas que todo por los accesorios. Por ello se debe garantizar la
hermeticidad de los equipos dentro del proceso y una correcta conexion entre
las mangueras y los accesorios.
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e Antes de encender las bombas, las mangueras deben estar previamente
conectadas a la bomba y a las demas partes del sistema.
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3. SELECCION DE LA ALTERNATIVA QUE AFECTA EN MAYOR GRADO LA
VELOCIDAD DE DESTILACION AL VACIO DE GLICEROL FORMAL EN LA
COLUMNA EMPACADA

En esta parte del trabajo se analizan las caracteristicas mas relevantes del empaque
de la columna para el proceso y su incidencia en la velocidad de destilacion para
asi poder determinar exactamente las variaciones que se deben realizar en el
empaque de la columna para la destilacion del glicerol formal. Se estudiaran las
caracteristicas detalladamente y se relacionaran entre si para entender como se
comportan en conjunto y que resultados ofrecen. Para poder estudiar las
caracteristicas del empaque se efectuara una observacion detallada del proceso, se
haran consultas bibliograficas y se examinan diferentes articulos relacionados con
el tema. Luego de estudiar cada caracteristica por separado y en conjunto, se
procede a realizar el disefio de experimentos donde se especifican las pautas para
llevar a cabo la experimentacion. En el disefio de experimentos se plantea una
hipotesis, se determinan las variables independientes y dependientes indicando su
importancia y justificando su eleccion, se indican los instrumentos de medicién de
las variables y se describe detalladamente la metodologia de la experimentacion.
Después de hacer el disefio de cada experimento se llevan a cabo los mismos y se
registran los resultados de manera que puedan analizarse posteriormente. Por
ultimo se generan conclusiones a partir de los resultados obtenidos en la
experimentacion para poder establecer las especificaciones del empaque de la
columna de destilacion.

3.1 CONSIDERACIONES PRELIMINARES
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3.1.1 Efecto de la presiéon de vacio y la temperatura en la destilacion de
glicerol formal. El proceso se opera a presion de vacio porque el glicerol formal
tiene una presion de vapor muy baja, lo cual hace que su temperatura de ebullicion
sea mas alta en comparacion con compuestos mas volatiles como el agua. Al tener
una temperatura de ebullicion muy alta, si el glicerol foral se destila a presion
atmosférica tardaria mucho tiempo en ser obtenido, ademas de su posible
descomposicidon por las altas temperaturas alcanzadas. No se encuentran datos
sobre la presion de vapor del glicerol formal al ser este un compuesto nuevo en la
industria, pero a partir de la observacion del proceso se puede apreciar que el
glicerol formal es mucho menos volatil que el agua y por lo tanto se asume que su
presion de vapor es muy baja en comparacion con el agua, debido a que el agua
alcanza su temperatura de ebullicion mucho mas rapido que el glicerol formal. Para
complementar la anterior afirmacién sobre la presion de vapor del glicerol formal se
puede hacer una comparacion entre la temperatura de ebullicién del agua que es
de 100°C a 1 atmosfera (760 mm Hg), mientras que el glicerol formal tiene una
temperatura de ebullicion de 193.9°C a 1 atmosfera (760 mm Hg). Por lo tanto, el
hecho de que el glicerol formal tenga un punto de ebullicion tan elevado implica que
para poder separar este compuesto por destilacion se debe operar con una
temperatura muy alta, lo cual ocasiona su descomposicion y ademas genera altos
costos de operacién por la energia requerida. Es por esto que se opera con una
presion de vacio o también llamada presion reducida, para poder disminuir el valor
de la temperatura de ebullicion requerida para destilar el glicerol formal, evitando la
descomposicidn de este y disminuyendo los costos de operacion.

Cuando se observa el proceso se puede notar que al reducir la presion en el
sistema, disminuye el punto de ebulliciéon y por consiguiente aumenta la velocidad
de destilacion y el caudal de destilado. A partir de la observacién del proceso se
puede comprobar la directa relacion que tiene la presion de vacio aplicada en el
sistema con el caudal de salida, ya que entre menor sea la presion del sistema,
mayor sera el caudal de salida. La presion del sistema esta ligada principalmente a
la bomba utilizada para generar el vacio y la velocidad del vapor dentro de la
columna esta ligada principalmente al relleno de la columna. Al utilizar una bomba
que tenga un alto vacio y un alto caudal se puede disminuir la presion en el sistema
y al modificar el relleno de la columna de destilacion se pueden reducir las caidas
de presion del vapor dentro de la columna y por lo tanto mantener la presion del
sistema uniforme.
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Debido a que existe una estrecha relacion entre la temperatura y la presion del
sistema, se hace necesario entender exactamente de qué manera se relacionan;
Para ello se tienen en cuenta las siguientes relaciones’®:

El punto de ebullicion o temperatura de ebullicién se alcanza cuando la presion
de vapor de una sustancia pura es igual a la presion atmosférica.

Si se aumenta la temperatura de una sustancia pura, su presién de vapor
aumenta proporcionalmente y la sustancia se acerca a su punto de ebullicion.
Si la presidn de vapor de una sustancia pura aumenta, su punto de ebullicién va
a ser menor, ya que se alcanza el equilibrio con la presion del sistema mas
rapido.

Si la presion del sistema disminuye, el punto de ebullicibn de una sustancia
disminuye.

En el caso de la separacién del glicerol formal, la presién absoluta dentro del
tanque se calcula a partir de la resta entre la presion atmosférica en Bogota (560
mm Hg) y la lectura de presion manométrica medida a partir del vacuémetro
(varia entre 457 mm Hg y 558 mm Hg).

La velocidad de destilacidon aumenta entre mas bajo sea el punto de ebullicion y
entre menor sea la presion del sistema.

En el Cuadro 1 se puede ver como se relacionan entre si las variables descritas

anteriormente y como cada una de ellas depende principalmente de una o mas
variables.

Cuadro 2. Relacion de variables para la destilacion de glicerol formal.

Variable dependiente Variables independientes

Presion de vapor Temperatura de la sustancia pura

Punto de ebullicion Presion del sistema, presion de vapor

Presién del sistema Tipo de bomba

Velocidad de destilacion Presion del sistema, empaque de la
columna

Fuente: elaboracién propia.

Se recomienda disminuir la presion dentro del tanque para lograr obtener una mayor

velocidad de destilacion del glicerol formal.

16 LEVINE, Ira N. Fisicoquimica. 5 ed. Brooklyn: McGraw-Hill, 2004. 400-430 p. ISBN 84-481-3786-

8.
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Se debe tener en cuenta que el glicerol formal en el momento en que se va a separar
se encuentra en disolucion con otros productos, por lo tanto se deben tener en
cuenta algunas propiedades coligativas de las soluciones como lo son el descenso
de la presion de vapor de la solucion y el aumento del punto de ebullicion. De todas
formas en el momento en que se empieza a operar a presioén de vacio ya el agua
ha sido destilada en su totalidad y no es necesario examinar las propiedades
coligativas detalladamente, debido a que dentro del tanque el glicerol formal ya no
se encuentra en disolucion con una gran cantidad de agua, solo se encuentra junto
con minimas proporciones de otros compuestos que se pueden despreciar como lo
son los catalizadores y subproductos de la reaccion. Teniendo en cuenta que segun
la ley de Raoult, “la presion de vapor de un compuesto en disoluciéon es menor que
su presion de vapor en estado puro.”'” Esto lleva a que después de que el agua ya
ha sido destilada, la presion de vapor del glicerol formal tiene un valor menor pero
muy cercano a su presion de vapor en estado puro. En la Figura 9 se puede ver
como desciende la presidon de vapor de un componente en solucién en comparacion
con su presion de vapor en estado puro.

Figura 9. Descenso de la presién de vapor de un compuesto puro en relacion con
el compuesto en solucion.
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Fuente: MARON. Samuel H; PRUTTON, Carl F. Fundamentos de Fisicoquimica. 1 ed. México:
Limusa, 2008. 420 p. ISBN-13; 978-968-18-0164-9.

17 LEVINE, Ira N. Fisicoquimica. 5 ed. Brooklyn: McGraw-Hill, 2004. 416 p. ISBN 84-481-3786-8.
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La presion del sistema depende principalmente del tipo de bomba utilizada, mientras
que la presion de vapor depende de la temperatura a la que se encuentra la mezcla.

Se realiza una prueba de cambios significativos en la presion del sistema ilustrada
en la Figura 10 y en la Figura 11. En estas figuras se observa como varia el caudal
de salida y la temperatura de ebullicion del glicerol formal con respecto a la presion
del sistema ejercida por la bomba. Esta prueba permite relacionar directamente
coémo influye la capacidad de la bomba en la presion del sistema y por lo tanto en
los valores que adoptan el punto de ebullicion del glicerol formal y el caudal de
salida. En la Figura 10 se puede ver como a medida que la presion dentro del
sistema se acerca a cero, se obtiene un mayor caudal de salida. En la Figura 11 se
puede ver como a medida que la presion se acerca a cero, disminuye la temperatura
de ebullicién del glicerol formal. En la Figura 12 se puede ver que cuando el glicerol
formal ebulle o se destila a temperaturas menores a su temperatura de ebullicion
estandar (193.9°C a 1 atm) se obtienen caudales mayores. Por lo tanto es mejor
operar a presiones absolutas cercanas a cero dentro del sistema para obtener
mayores caudales y temperaturas de ebullicion menores a 193.9°C a condiciones
estandar para el glicerol formal, obteniendo como resultado mayores velocidades
de destilacion del glicerol formal. Los datos de presidon se obtienen a partir de un
vacuometro ubicado a la salida de las bombas. En la Tabla 1 se ilustran los valores
de medicion del vacuémetro que representan una presion manomeétrica y los valores
correspondientes a la presion absoluta dentro del sistema. En la Tabla 1 se puede
notar como variaciones del orden de unidades en la presion que mide el vacuémetro
generan variaciones de mas de 10 unidades en la presion absoluta ejercida por las
bombas.

Se debe tener en cuenta que la presion de vacio ejercida por las bombas no es
constante para todo el sistema, ya que al tomar lecturas dentro del tanque se ve
como la presion de vacio dentro del tanque se reduce generalmente en 1 in Hg
segun la lectura del vacuémetro. Este fendbmeno se debe a que el vacio se va
perdiendo desde las bombas hacia los sectores mas lejanos de las bombas en el
resto del sistema.
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Grafica 1. Relacion de la presion de vacio en el sistema con el caudal de salida.
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Fuente: elaboracién propia

Grafica 2. Relacién de la presion del sistema con la temperatura de ebullicion del
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Grafica 3. Relacién de la temperatura de ebullicion del glicerol formal y el caudal
de salida para el glicerol formal.
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Tabla 1. Valores correspondientes a la presidn manomeétrica y la presién absoluta
que ejerce la bomba.

Presion Manométrica Presion Absoluta

in Hg mm Hg mm Hg

-18 457.2 102.8

-19 482.6 77.4

-20 508 52.0
-20.5 520.7 39.3

-21 533.4 26.6
-21.5 546.1 13.9

-22 558.8 1.2

Fuente: elaboracién propia
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3.1.2 Relacién de la velocidad de destilaciéon con el caudal de salida y la
temperatura de ebullicion del glicerol formal. Tedricamente, el caudal de flujo
tiene una directa relacion con la velocidad de flujo por medio de la ecuacion (1) a
continuacion:

T

S

En la ecuacion (1) se relaciona la velocidad de flujo con el caudal de flujo y el area
de paso del fluido. En contexto con el proceso para obtener glicerol formal, se puede
vincular el caudal de flujo con el caudal de salida y la velocidad de flujo con la
velocidad de destilacion. De este modo, a partir de la ecuacién (1) se observa que
la velocidad de destilacion es directamente proporcional al caudal de salida, lo cual
indica que al aumentar el caudal de salida, aumentara proporcionalmente el valor
de la velocidad de destilacion. Esto permitira que si se obtiene un aumento en el
caudal, se obtendra una mejora en la velocidad de destilacion. Por lo tanto, el caudal
de salida puede ser un concepto analogo a la velocidad de destilacion.

La velocidad de destilacién del glicerol formal también esta relacionada con su
temperatura de ebullicion, debido a que la velocidad de destilacion aumenta a
medida que la temperatura de ebullicion disminuye. La disminucion de la
temperatura de ebullicion se da cuando la presion del sistema se empieza a acercar
a cero. Por lo tanto, para respaldar lo anterior se puede observar en la Figura 10
que el caudal aumenta a medida que la presion del sistema se acerca a cero.

3.1.3 Efecto del tipo de empaque en la destilacion de glicerol formal. El tipo
de empaque utilizado dentro de la columna tiene una incidencia sobre la velocidad
del vapor dentro de esta y sobre la eficiencia en la transferencia de masa que tiene
directa relacion con la pureza del glicerol formal. Asi que si se pretende aumentar
la velocidad de flujo en la destilacion, al obtener una mayor velocidad, la pureza se
va a ver afectada debido a que si hay menos caidas de presién del vapor, hay menos
friccion del gas con el empaque y por lo tanto una baja transferencia de masa por lo
que hay menos contacto con el empaque. El vacio del sistema esta ligado a la
velocidad del vapor, debido que a medida que el vapor va avanzando
ascendentemente a través de la columna, va perdiendo presion y por consiguiente
velocidad, debido a la friccion ocasionada por el empaque. En consecuencia es
necesario un empaque para la columna que logre satisfacer las dos necesidades;
tanto una buena area de contacto entre fases como bajas caidas de velocidad del
vapor.

Hay varias caracteristicas del empaque que influyen en las caidas de presion de
vapor en la columna y en la transferencia de masa. Una caracteristica general del
empaque de la columna es su distribucion, es decir si el empaque es uniforme o al
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azar. Si el empaque es uniforme se deben tener en cuenta sus espacios vacios, el
material de fabricacién, su geometria, su peso, su diametro y su altura. Si el
empaque es al azar se deben tener en cuenta los espacios vacios, el peso, la altura
y el diametro de todo el empaque en su conjunto, la porosidad, el material de
fabricacion, el tamafo y la geometria de cada unidad de empaque. Segun
TREYBAL', por lo general los tamafios mas pequefios de empaques al azar
ofrecen superficies especificas mayores y asi mismo mayores caidas de presion
para el vapor. Por otro lado, los empaques regulares ofrecen una menor caida de
presién del vapor y un flujo mayor.

Por lo tanto, para favorecer el vacio en el sistema, el relleno mas apropiado seria
un tipo de empaque regular, ya que este tipo de empaque proporciona un mayor
flujo del vapor ascendente al generar una menor friccion y espacios vacios
uniformes.

Para calcular las caidas de presién de vapor dentro de una columna empacada se
han desarrollado diferentes ecuaciones que permiten obtener el valor de las caidas
de presion de vapor basandose en variables como las viscosidad del fluido que pasa
por la columna, la porosidad del empaque, y el diametro de particula del empaque,
entre otras caracteristicas significativas del empaque.

La ecuacion de Blake-Kozeny representada en la ecuacién (2) predice la caida de
presion del vapor en columnas empacadas, basandose en la condicion de que el
material de empaque esta uniformemente distribuido y no existe irregularidad en el
flujo a través del empaque. Esta ecuacion es valida unicamente cuando el fluido
atraviesa el empaque en régimen exclusivamente laminar ya que para su deduccion,
se empleo la ecuacion de Hagen-Poiseuille. Este planteamiento es correcto, ya que
al estar constituido el empaque por particulas finas, los poros también son finos, y
la circulacién del fluido en los poros en régimen turbulento produciria unas pérdidas
de carga imposibles de superar. Sin embargo, cuando una corriente liquida o
gaseosa atraviesa un lecho de particulas granulares (es decir, particulas mas
gruesas), perfectamente definidas, como puede circular en régimen turbulento al ser
los poros también mucho mas grandes, el valor de la pérdida de presion no podra
obtenerse por la ecuacion de Blake Kozeny.™®

_ 1500vLu(1—¢)?
AP = =8 )

8 TREYBAL, Robert E. Operaciones de Transferencia de Masa. 2 ed. México: McGraw-Hill, 1980.
213-214 p. ISBN 9789686046342.

19 SALCEDO DIAZ, Raquel. Universidad de Alicante. Operaciones de Flujo de Fluidos: Tema 6: Flujo
Externo. Rescatado de: http://rua.ua.es/dspace/handle/10045/20297
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Donde:
L: Altura del empaque
v: Velocidad del vapor

u: Viscosidad dinamica del vapor
Dp: Diametro de particula del empaque
e: Fraccion de volumen vacio de empaque (Porosidad)

Debido a que hay variables dentro de la ecuacién de Blake-Kozeny que no pueden
ser medidas con facilidad en este proceso como lo es la velocidad del vapor dentro
de la columna, no se puede determinar con certeza si la ecuacién es util para el
caso en estudio. Por lo tanto la ecuacidon de Blake-Kozeny no sirve para predecir las
caidas de presion dentro de la columna utilizada para destilar glicerol formal, pero
sera tenida en cuenta para relacionar las variables entre si.

Segun el trabajo realizado por ALLEN, K.G?° se puede utilizar la ecuacién de Ergun
para predecir la caida de presion en columnas empacadas al azar con esferas. En
el trabajo realizado por ALLEN, K.G se indica que al insertar obstaculos en medio
del paso del fluido entre las esferas, las caidas de presion segun la ecuacion de
Ergun aumentan significativamente al menos en 3 unidades para la constante 1.75
de la ecuacion. La ecuacion de Ergun propuesta se muestra a continuacién en la
ecuacion (3):

Fora = APDe* 150
ET9 ™ Lpvsz(1-e)

+1.75 (3)

Regrg

Donde:

ferg: Factor de friccion de Ergun

AP: Caida de presién del vapor

L: Altura del empaque

p: Densidad del fluido

vs: Velocidad superficial del flujo

€: Fraccion de volumen vacio de empaque (porosidad)

pvsD
u(1-g)

Reg,4: Numero de Reynolds de Ergun (Reg,; = ) donde u es viscosidad.

20 ALLEN, K.G; Von Backstrom. T.W; Kroger, D.G. Packed bed pressure drop dependence on particle
shape, size distribution, packing arrangement and roughness. El Sevier. 24 de Junio, 2013.
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Dentro de la experimentacion realizada por ALLEN, K.G se concluye que el factor
de friccién depende del tamafio de particula, la rugosidad de la superficie, el arreglo
del empaque y la fraccion de volumen vacio en el empaque. En consecuencia, cada
arreglo diferente de empaque toma un valor diferente para el factor de friccion. Para
fracciones de volumen vacio con valores bajos, el flujo del vapor se reduce y la
friccion con el empaque aumenta. Los empaques de alta densidad o con un arreglo
mas compacto se asocian con fracciones de volumen vacio bajas. La fraccion de
volumen vacio se reduce cuando se genera la sobre posicion entre particulas del
empaque.

Las esferas de superficies con mayor rugosidad incrementan el valor de la friccion
entre un 20% y un 40% por encima del valor para esferas mas lisas. Para
geometrias cubicas y cilindricas, el valor de la friccion aumenta entre un 100% y un
200% sobre el valor de friccion para esferas lisas. El factor de friccion muestra una
fuerte dependencia en la alineacion o arreglo de las particulas. El factor de friccion
se puede reducir cuando el numero de Reynolds es mas bajo.

Para las dos ecuaciones anteriormente mencionadas, es de particular interés la
fraccion de espacios vacios en el empaque, también llamada porosidad del
empaque. La porosidad tiene una gran importancia ya que basicamente son los
espacios vacios dentro de la columna por los cuales puede pasar el vapor, y entre
mas espacio tenga el vapor para pasar, habra un mayor flujo. Esta fraccion de
espacios vacios depende principalmente del arreglo del empaque dentro de la
columna. Basado en el trabajo de ALLEN, K.G y teniendo en cuenta el tipo de
empaque utilizado para la destilacion de glicerol formal se tiene que el arreglo
correspondiente a la columna utilizada en la destilacion de glicerol formal es un
arreglo romboédrico, ilustrado en la Figura 13. Una desventaja potencial en el
arreglo romboédrico es que se reducen los espacios vacios para el flujo del vapor,
debido a la sobre posicion de unas particulas sobre otras.
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Figura 10. Arreglo romboédrico para un empaque esférico.

vV

Fuente: ALLEN, K.G; Von Backstrom. T.W; Kroger, D.G. Packed bed pressure drop dependence on
particle shape, size distribution, packing arrangement and roughness. El Sevier. 24 de Junio, 2013.

Debido a la importancia de las diferentes caracteristicas que puede tener un
empaque en relaciéon con las caidas de presion del vapor, se realizara una
experimentacion enfocada a diferentes tipos de empaque como alternativas para
mejorar la velocidad de destilacion del glicerol formal.

3.2 DISENO DE EXPERIMENTOS

Para realizar el disefio de experimentos se plante6 la siguiente hipétesis: Las
caracteristicas de un empaque esférico dentro de una columna influyen en la
velocidad de destilacion del glicerol formal.

Se decidio establecer como variables independientes la altura del empaque, el
tamano de cada unidad de empaque y el material de empaque). Las anteriores
variables se eligieron como variables independientes debido a que segun los
recursos disponibles dentro de la empresa son los que mas se pueden utilizar.
Ademas de lo anterior, las variables elegidas como independientes fueron las que
hicieron que cambiara notablemente el valor de otras variables que no se podian
mantener totalmente fijas a causa de variaciones en el entorno.

Al ser un proceso discontinuo se hizo dificil mantener fijas otras variables ya que
cada lote tiene caracteristicas distintas debidas al transcurso del proceso y al
comportamiento del entorno. Por ejemplo, la temperatura de ebullicién de los
componentes y la presion del sistema son variables del proceso que adoptan
diferentes valores en cada lote, ya que no siempre se logra que los componentes
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ebullan a la misma temperatura debido al valor de la presién en el sistema que no
se mantiene igual en todo el sistema y varia por lo general en la produccién de cada
lote.

Un factor que debe controlarse al obtener el glicerol formal es |la temperatura de
calentamiento del reactor, debido a que si se opera con temperaturas altas al
momento de destilar el glicerol formal, este se puede descomponer junto con otros
componentes, alterando la calidad del producto final. Un factor determinante para
elegir el tipo de empaque como una variable independiente es el hecho de que se
opera con una presion de vacio al momento de obtener el glicerol formal y el tipo de
empaque tiene una relacion directa con las caidas de presidon de vapor del producto.
Por lo tanto la eleccibn de un empaque que genere menos friccion y por
consiguiente bajas caidas presion de vapor del producto se hace necesario para
poder conseguir un flujo mayor de los vapores a través de la columna. Es necesario
garantizar que al momento de destilar el glicerol formal el vacio se mantenga
constante en todo el sistema, permitiendo que se pueda destilar el glicerol formal a
la menor temperatura de ebullicion posible dependiendo de la bomba de vacio que
se utilice.

Existe un doble efecto del empaque en la destilacion, debido que al variar el
empaque se altera tanto la velocidad de flujo como la calidad del producto. Por
ejemplo se puede llegar a mejorar la velocidad de flujo y a la vez hacer que
disminuya la transferencia de masa y por lo tanto llegar a obtener un producto que
no cumpla con las caracteristicas de calidad requeridas. Debido a este doble efecto
se pretende determinar la incidencia del relleno tanto en la velocidad de destilacion
como en la calidad del producto. Lo mas favorable es encontrar un relleno que tenga
las caracteristicas necesarias para aumentar la velocidad de flujo y asi mismo que
permita obtener glicerol formal con las especificaciones de calidad requeridas.

Basado en lo anterior, las variables dependientes fueron la presion del sistema, la
temperatura de ebullicion, la velocidad de destilacion y la calidad del glicerol formal.
Dado que la presion del sistema, la temperatura de ebullicién, la velocidad de
destilacion y la calidad estan fuertemente relacionadas entre si, se puede elegir
cualquiera de estas variables como variable respuesta. La temperatura de ebullicion
del glicerol formal depende principalmente del vacio generado y da como resultado
la velocidad de destilacion del glicerol formal. A partir de lo cual se puede asumir
que esta temperatura de ebullicion es el puente que relaciona indirectamente la
velocidad de destilacion con el vacio. Teniendo en cuenta que la hipotesis hace
referencia a la velocidad de destilacion del glicerol formal, se elige esta como
variable respuesta.
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Las variables independientes se basan en un solo tipo de geometria que es esférica,
ya que se utilizaron esferas no uniformes de distintos tamafios y materiales
dispuestos dentro de la columna a diferentes alturas. Se hicieron pruebas con dos
materiales distintos, tres alturas distintas y 3 tamafios distintos para cada material.
Por lo tanto se realizaron dos disefios de experimentos diferentes; uno para cada
material diferente de empaque, donde se utilizaron tres tamafos distintos de
particula y tres alturas de empaque.

Para este caso se utilizd un disefio experimental factorial, debido a sus ventajas
sobre los procesos industriales y su conveniencia para analizar el efecto de las
variables independientes sobre la variable respuesta. Seguin RAMON?2'; “La gran
ventaja de este tipo de disefios radica en el hecho de que le permite al investigador
evaluar los efectos de cada variable independiente sobre la dependiente por
separado, ademas de evaluar los efectos de las variables independientes
conjuntamente. Hay dos tipos de efectos a evaluar: los efectos de cada variable
independiente, también llamados efectos principales y los efectos de interaccion
entre dos 0 mas variables independientes.”

Se realizaron ensayos por duplicado para que los dos ensayos tuvieran
practicamente las mismas condiciones. No se llevaron a cabo mas de dos réplicas,
puesto que esto da como resultado un numero muy alto de tratamientos y por
consiguiente un tiempo de experimentacion muy extenso porque para probar cada
empaque dentro de la columna se debia detener la produccion por lo menos por
cinco dias mientras se retiraba un empaque y se introducia el nuevo empaque.

Posteriormente se calcula el numero de tratamientos para cada material de
empaque utilizado a partir de la siguiente formula:

Ntratamientos = (NivelesVariables independientesy y #Repeticiones
Para la alumina neutra microporosa:

Ntratamientos = (33) x2 = 18
Para la silica fundida:

Ntratamientos = (33) x2 = 18

21 RAMON S, G. Disefios Experimentales. Obtenido de:
http://viref.udea.edu.co/contenido/menu_alterno/apuntes/ac37-diseno_experiment.pdf
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Obteniendo un total de 36 tratamientos distintos.

Para obtener valores de la velocidad de destilacion del glicerol formal se utilizaron
diferentes métodos de medicion para cada variable. Se tomaron datos sobre el
tiempo que se demoraba obtener una determinada cantidad de glicerol formal, para
asi poder calcular un caudal y a partir de este caudal obtener la velocidad de
destilacion del glicerol formal. Hay que tener claridad respecto a lo que se entiende
por velocidad de destilacion del glicerol formal dentro del proceso realizado. En este
caso la velocidad de destilacién que se obtuvo fue a la salida del sistema, después
de que el glicerol formal era condensado al pasar a través del intercambiador de
calor. Se hace esta aclaracion debido a que también se puede confundir esta
velocidad de destilacion con la velocidad correspondiente a los vapores dentro de
la columna empacada, lo cual es mas complicado de calcular, ya que no se tiene
acceso a una manera de medir el caudal en este punto del proceso y ademas los
datos que interesan para el estudio son a la salida del sistema.

Para medir la presion del sistema a la salida de la bomba se dispuso de un
vacuometro, a partir del cual se pudo medir también la presion de vacio dentro del
reactor ubicando el vacuémetro en una entrada del reactor. Las temperaturas de
ebullicién del glicerol formal se midieron por medio de un indicador de temperatura
de tipo PT100 que se encontraba ubicado en la parte superior del tanque por donde
salia el vapor después de atravesar el empaque de la columna. Para determinar la
calidad del glicerol formal se hicieron analisis fisico quimicos en el laboratorio; para
determinar la humedad se utilizé el método de Karl Fischer y el pH se midi6 a partir
de un potencidémetro. Se realizaron también analisis de cromatografia de gases o
HPLC para determinar la pureza del glicerol formal.

El tipo de material de relleno en la columna fueron esferas de silica fundida y esferas
micro porosas de alumina neutra. Se utilizaron tres tamanos distintos para cada
material y tres alturas distintas del empaque dentro de la columna. Se utilizaron tres
tamanos distintos para cada material debido a que en el mercado se encuentran
tamanos diferentes tanto para las esferas microporosas de alumina neutra como
para las esferas de silica fundida. Las alturas de empaque fueron las mismas para
los dos materiales ya que este factor solo dependia del experimentador y de la
cantidad disponible de esferas con lo cual se conté sin limitacion alguna.

El desarrollo metodolégico conceptual se realizd de la siguiente manera para cada
material distinto de empaque. La metodologia para las esferas de alumina neutra
se puede observar en la Figura 14 y para las esferas de silica fundida en la Figura
15:
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Figura 11. Metodologia para esferas de alumina neutra.
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Figura 12. Metodologia para esferas de silica fundida.
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3.3 DESARROLLO DE LA EXPERIMENTACION

La base de todas las operaciones de destilacion son las columnas de destilacion y
dependiendo de los requerimientos del proceso y las condiciones de operacién
existen variedad de columnas, por ejemplo las columnas de platos o las columnas
empacadas.

Para la destilacion al vacio de glicerol formal se utiliza una columna empacada,
siendo este tipo de columnas particularmente utiles cuando la caida de presion del
vapor debe ser pequefia, como en las destilaciones a baja presion?2. Como se hace
uso de una columna de destilacion empacada para la obtencion de glicerol formal,
se decidio realizar la experimentacion modificando el relleno y la altura de empaque
dentro de la columna, con el fin de determinar cual clase de relleno y que altura de
empaque permiten obtener una velocidad de destilacibn mayor obteniendo un
producto de buena calidad. Para ello se dispuso de un relleno esférico irregular de
dos materiales distintos (silica fundida y alumina neutra microporosa), y se usaron
tres tamanos de particula diferentes para cada material.

En la Tabla 2 se exponen las dimensiones disponibles para cada material de
empaque.

Tabla 2. Dimensiones del relleno esférico irregular para cada material.

Diametro del material esférico (mm)

Alumina neutra micro porosa Silica fundida
3 10
6 16
9 25

Fuente: elaboracion propia.

La altura del empaque se modificé para cada uno de los tres tamafos de cada
material. Se experimentoé con tres alturas de empaque diferentes; 100 cm, 50 cm y
15 cm. Para las esferas de silica fundida de mayor diametro se evalué una altura de
empaque de 10 cm, ya que se pudo notar mediante la observacién del proceso y la
experimentacion una tendencia de mejora cuando la altura de empaque es menor.
Al realizar los diferentes ensayos variando cada una de las caracteristicas del
empaque, se obtuvieron las siguientes posibilidades de empaque en la Tabla 3.

22 TREYBAL, Robert E. Operaciones de Transferencia de Masa. 2 ed. México: McGraw-Hill, 1980.
472 p. ISBN 9789686046342.
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Tabla 3. Numero de experimentos para cada empaque con caracteristicas

distintas.
Numero de Material Diametro de Altura de
experimento particula (mm) empaque (cm)

Alimina 3 100
2 neutra 3 50
3 3 15
4 6 100
5 6 50
6 6 15
7 9 100
8 9 50
9 9 15
10 Silica fundida 10 100
11 10 50
12 10 15
13 16 100
14 16 50
15 16 15
16 16 10
17 25 100
18 25 50
19 25 10

Fuente: elaboracion propia.

Para cada una de estas 19 posibilidades se registraron algunas variables
importantes para poder obtener conclusiones ligadas a la velocidad de destilacion.
Las variables que se registraron fueron la temperatura dentro del tanque en el
momento en que se empezo a obtener glicerol formal, la presion del sistema, el
caudal de salida y la calidad del producto.

La temperatura en la parte superior del tanque cuando se empieza a obtener el
glicerol formal indica la temperatura aproximada de ebullicién del glicerol formal. Al
obtener este valor de la temperatura de ebullicion se puede llegar a conclusiones
sobre la velocidad de destilacion, debido a que entre menor sea esta temperatura
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de ebullicién, mas rapido se podra obtener el glicerol formal. Es de gran importancia
tener en cuenta que cuando la temperatura en el tanque alcanza los 130°C se
empieza a afectar la calidad del glicerol formal y cuando la temperatura en el tanque
llega a los 140°C el glicerol formal se empieza a descomponer.

La presion del sistema se registra, tanto dentro del tanque como a la salida de la
bomba. La presion del sistema debe ser medida a la salida de la bomba para poder
determinar si la bomba esta trabajando con su maxima capacidad o si lo esta
haciendo con un vacio menor. Al registrar las presiones del sistema se pudieron
realizar comparaciones respecto a la pérdida de vacio que ocasionaba cada
empaque. Ademas es importante resaltar que las pérdidas de vacio son grandes
desde donde la bomba genera el vacio hasta el interior del tanque. Por lo general,
el vacudmetro que esta ubicado a la salida de la bomba registra una presion
manomeétrica de -22 in Hg y la presidbn manomeétrica registrada dentro del tanque
disminuye a -21 in Hg. Esta diferencia de 1 in Hg parece insignificante, pero
realmente al pasar estas presiones manométricas a la presion absoluta se tiene una
gran diferencia, ya que la presion de vacio absoluta que pueden generar las bombas
cuando el vacuémetro indica -21 in Hg es de 30,3 mm Hg y la presion dentro del
reactor cuando el vacuometro registra una presion de -20 in Hg es de 55 mm Hg.
De lo anterior podemos deducir que la caida del vacio de las bombas al interior del
tanque es grande. Entre mas se aproxima la presion absoluta a cero, mejor es el
vacio y menor es el punto de ebullicion del glicerol formal.

Es importante registrar el caudal de salida, debido a que tiene una directa relacion
con la velocidad de destilacion del glicerol formal. Por lo tanto el caudal de salida se
puede interpretar como la velocidad de destilacion. Debido a que no se tiene acceso
a un flujémetro, el caudal de salida se obtiene mediante la ecuacion 4, registrando
el tiempo (t) que se demora obtener un volumen (V) determinado de producto. En el
proceso se va a medir la cantidad masica obtenida en cada lote y el tiempo que
toma obtener esta cantidad determinada para asi poder obtener el caudal.

Q =7 I[Ls] (4)

Después de obtener el glicerol formal se realizan diferentes ensayos fisico-
quimicos, entre los cuales se determina la calidad del producto, la cual depende de
unos rangos permisibles para el glicerol formal estipulados en el certificado de
analisis del glicerol formal en el ANEXO A. Cada parametro de calidad que fue
medido se expone en el ANEXO B, donde se presentan los resultados para el ultimo
experimento realizado, medidos en el laboratorio de calidad. Estos resultados de la
calidad del glicerol formal contienen el valor del pH medido por medio de un
potencidmetro, la humedad relativa medida por medio del método de Karl Fisher
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que consta de un equipo especifico y el porcentaje de pureza, también conocido
como valoracion que fue medido por medio de un cromatdgrafo de gases. Los
resultados expuestos en el ANEXO B se presentan solo para el ultimo experimento
realizado debido a que si se tomaran en cuenta todos los experimentos, se tendra
una cantidad muy extensa de anexos.

Debido a que la calidad del glicerol formal es un factor fundamental para que el
producto se pueda comercializar, se debe incluir como una variable dependiente
relevante dentro de la destilacion.

En la Tabla 4 se exponen los resultados obtenidos para cada uno de los 19
experimentos de empaques distintos propuestos para la destilacion de glicerol
formal.

Tabla 4. Resultados obtenidos para cada los distintos empaques de la columna.

Presion | Presion ebuITil;:ién Volimen Tiempo Humedad
Experimento | tanque (in| bombas obtencion(|Caudal (L/h)| Pureza % pH
. del G.F |dellote (L) %
Hg) (inHg) °C) horas)
1 -21 -22 150 - - - - - -
2 -21 -22 150 - - - - - -
3 -21 -22 145 206.6 8 25.8 97.0 1 3
4 -21 -22 150 - - - -
5 -21 -22 150 - - - - - -
6 -21 -22 135 206.6 8 25.8 97.8 1 3
7 -21 -22 150 - - - - - -
8 -21 -22 140 206.6 8 25.8 98.1 1 3
9 -21 -22 130 206.6 8 25.8 98.3 1 3.1
10 -21 -22 150 - - - - - -
11 -21 -22 137 206.6 8 25.8 98.3 1 3.2
12 -21 -22 128 206.6 8 25.8 98.4 1 3.2
13 -21 -22 150 206.6 - - - - -
14 -21 -22 135 206.6 7.5 275 98.5 0.8 34
15 -21 -22 123 206.6 7.5 275 98.6 0.6 3.8
16 -21 -22 121 206.6 7 295 98.6 0.45 4.3
17 -21 -22 150 206.6 - - - - -
18 -21 -22 132 206.6 7 29.5 98.7 042 4.1
19 -21 -22 120 206.6 7 29.5 99.3 0.2 4.8

Fuente: elaboracion propia

*Para las temperaturas de ebullicion del glicerol formal que tienen un valor mayor o
igual a 150°C, no se evidencian los datos debido a que cuando alcanza dicha
temperatura se detiene el proceso por cuestiones de seguridad, en la mayoria de
los casos no se alcanza a destilar glicerol formal. Ademas por encima de los 140 °C
el glicerol formal se descompone parcialmente. Por lo tanto para los valores
mayores o iguales a 150°C no se tendran en cuenta los datos. La cantidad de
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formaldehido para la calidad del producto no se incluira, ya que para todos los
ensayos se cumple con el rango permisible de formaldehido (menor a 200 ppm).

3.4 DISCUSION DE RESULTADOS Y SELECCION DE LA MEJOR
ALTERNATIVA DE EMPAQUE

A partir de la experimentacion se obtuvieron resultados muy afines a las consultas
bibliograficas realizadas, a los conceptos tedricos extraidos de algunos libros y a las
tendencias observadas previamente para el desarrollo del proceso.

De la experimentacion realizada se puede extraer suficiente informacion para
obtener conclusiones sobre como se relacionan las caracteristicas geométricas de
los empaques, la distribucién de las particulas de empaque y su material de
fabricacion con respecto a la temperatura de ebullicién del glicerol formal, la
velocidad de destilacion del glicerol formal y la calidad del glicerol formal.

3.4.1 Efecto de las diferentes alternativas de empaque en la temperatura de
ebullicion y la velocidad de destilacion del glicerol formal. Para empezar se
logra comprobar mediante la experimentacién que el valor de la temperatura de
ebullicién del glicerol formal tiene una relacion inversamente proporcional con la
velocidad de destilacion al utilizar diferentes tipos de empaque para la columna.
Cuanto mas se disminuye la temperatura de ebullicién del glicerol formal, se
obtienen mayores caudales de salida para el glicerol formal. A diferencia del
empaque esférico de alumina neutra, utilizando un empaque esférico de silica
fundida se puede ver una tendencia mas clara para la relacion entre temperatura de
ebullicién y el caudal de salida del glicerol formal, debido a que utilizando las esferas
de silica fundida el caudal de salida si varia en comparacién a cuando se utilizan
esferas de alumina neutra que no hay variacién en el caudal. La relacion entre el
caudal de salida y la temperatura de ebullicién del glicerol formal utilizando las
esferas de silica fundida se puede ver en la Figura 16 y en la Figura 17 se puede
observar la misma relacion pero utilizando las esferas de alumina neutra.
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Grafica 4. Relacion entre la temperatura de ebullicién y el caudal de salida para el
glicerol formal utilizando un empaque esférico de silica fundida.
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Fuente: elaboracion propia

Grafica 5. Relacion entre la temperatura de ebullicién y el caudal de salida para el
glicerol formal utilizando un empaque esférico de alumina neutra.
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Fuente: elaboracién propia

Como se puede ver al observar el proceso, la temperatura de ebullicion del glicerol
formal puede variar fuertemente al modificar la presién de vacio dentro del sistema.
Pero a partir de la experimentacion se puede notar como también el diametro de las
particulas del empaque y la altura de empaque afectan el valor de la temperatura
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de ebullicion del glicerol formal y por lo tanto el caudal de salida del glicerol formal.
En este caso el comportamiento de la temperatura de ebullicion del glicerol formal
respecto al diametro de particula del empaque y a la altura de empaque es muy
similar para los dos materiales utilizados (alumina neutra y silica fundida).

En la Figura 18 se puede notar como al aumentar el diametro de particula para las
esferas de alumina neutra, disminuye la temperatura de ebullicién del glicerol formal.
Mientras que en la Figura 19 se puede observar como al disminuir la altura de
empaque de esferas de alumina neutra, disminuye la temperatura de ebullicion del
glicerol formal.

Grafica 6. Relacion entre el diametro de particula de las esferas de alumina neutra
y la temperatura de ebullicién del glicerol formal.
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Grafica 7. Relacién entre la altura de empaque para las esferas de alumina neutra
y la temperatura de ebullicién del glicerol formal.
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Al utilizar esferas de silica fundida se observa en la Figura 20 como disminuye la
temperatura de ebullicidon del glicerol formal a medida que aumenta el diametro de
particula. Mientras que en la Figura 21 se incluye una altura de 10 cm y se continua
observando como al disminuir la altura de empaque para las esferas de silica
fundida, disminuye la temperatura de ebullicion del glicerol formal.
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Grafica 8. Relacién entre el diametro de particula de las esferas de silica fundida y
la temperatura de ebullicion del glicerol formal.
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Grafica 9. Relacién entre la altura de empaque para las esferas de silica fundida y
la temperatura de ebullicién del glicerol formal.
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Por lo tanto se puede ver como en ambos casos, al utilizar cualquiera de los dos
materiales propuestos (alumina neutra y silica fundida), es conveniente utilizar los
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empaques con los mayores diametros de particula; de 9 mm para esferas de
alumina neutra y de 25 mm para esferas de silica fundida, y las menores alturas de
empaque; de 10 cm para cualquiera de los dos materiales de empaque. Bajo estos
criterios es posible reducir la temperatura de ebullicion del glicerol formal, lo cual se
ve reflejado en un ahorro de energia y en una obtencién mas rapida del producto.

Para complementar, en la Figura 22 y la Figura 23 se puede observar que al variar
el diametro de particula de 3 mm a 9 mm y la altura de empaque de 15 cm a 50 cm
para las esferas de alumina neutra, no se produce ningun cambio en el caudal de
salida del glicerol formal. Para el caso de la altura de empaque utilizando esferas
de alumina neutra, solo se utilizan dos puntos debido a que solo se tienen en cuenta
las alturas de 15 cm y 50 cm porque para una altura de empaque de 100 cm, la
obtencidn del glicerol formal tardaria mucho mas de 8 horas, teniendo en cuenta
que ademas la temperatura dentro del tanque aumenta por encima de los 150°C y
a esta temperatura se descompone parcialmente el glicerol formal.

Para las esferas de silica fundida si se puede observar un cambio en el caudal de
salida del glicerol formal con respecto al diametro de particula y la altura de
empaque en la Figura 24 y la Figura 25. Al utilizar esferas de silica fundida se
observa un aumento del caudal de salida del glicerol formal al aumentar el diametro
de particula de las esferas a 25 mm y al reducir la altura de empaque a 10 cm. Como
se puede ver en la Figura 25, para las esferas de silica fundida la altura de empaque
de 15 cm a 50 cm no generan cambios en el caudal de salida del glicerol formal. Sin
embargo a medida que se reduce la altura de empaque se observa una tendencia
de aumento en el caudal de salida del glicerol formal.
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Grafica 10. Relacién entre el caudal de salida del glicerol formal y el diametro de
particula para un empaque esférico de alumina neutra.
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Fuente: elaboracion propia

Grafica 11. Relacién entre el caudal de salida de destilacion del glicerol formal y la
altura de empaque utilizando esferas de alumina neutra.
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Grafica 12. Relacién entre el caudal de salida del glicerol formal y el diametro de
particula para un empaque esférico de silica fundida.
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Grafica 13. Relacion entre el caudal de salida del glicerol formal y la altura de
empaque utilizando esferas de silica fundida.
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3.4.2 Relacién entre las alternativas de empaque y los parametros de
calidad para el glicerol formal. Obtener un producto de manera rapida y ahorrando
energia son caracteristicas muy positivas para cualquier tipo de proceso, pero no
se debe dejar a un lado otra caracteristica muy importante para el producto final
como lo es la calidad del mismo. Para ello se realizaron pruebas en el laboratorio
de analisis de calidad para cada muestra utilizando cada uno de los empaques
propuestos con el fin de determinar tres factores relevantes en la calidad del glicerol
formal; el porcentaje de humedad, el pH, el porcentaje de pureza y la cantidad de
formaldehido en la muestra. Los rangos permisibles para cada uno de estos
parametros de calidad se encuentran en el Anexo A.

3.4.21 Parametros de calidad para las esferas de alumina neutra. En la
Figura 26 y la Figura 27, respectivamente, se observa como es afectada la pureza
del glicerol formal al variar el diametro de particula y la altura de empaque para
esferas de alumina neutra. Se distingue de manera clara que al aumentar el
diametro de particula a 9 mm y al disminuir la altura de empaque a 15 cm se obtiene
una mejor pureza, en este caso mas cercana al 100%.

Grafica 14. Relacién entre la pureza del glicerol formal y el diametro de particula
para un empaque esférico de alumina neutra.
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Grafica 15. Relacién entre la pureza del glicerol formal y la altura de empaque
utilizando esferas de alumina neutra.
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En la Figura 28 y la Figura 29, respectivamente, se observa como es afectado el
porcentaje de humedad del glicerol formal al variar el diametro de particula y la
altura de empaque para esferas de alumina neutra. Tanto al variar el diametro de
particula como al variar la altura de empaque para las esferas de alumina neutra,
no se observa ninguna alteracién en el porcentaje de humedad para el glicerol
formal.
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Grafica 16. Relacién entre el porcentaje de humedad del glicerol formal y el
diametro de particula para un empaque esférico de alumina neutra.
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Grafica 17. Relacion entre el porcentaje de humedad del glicerol formal y la altura
de empaque utilizando esferas de alumina neutra.
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En la Figura 30 y la Figura 31, respectivamente, se observa como es afectado el
pH del glicerol formal al variar el diametro de particula y la altura de empaque para
esferas de alumina neutra. Cuando varia el diametro de particula para las esferas
de alumina neutra de 3 mm a 6 mm no hay un cambio significativo en el pH del
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glicerol formal, pero al aumentar el diametro de las esferas a 9 mm, el pH del glicerol
formal aumenta desde 3 hasta 3,1. Por otro lado, al reducir la altura de empaque, el
pH también incrementa hasta un valor de 3,1.

Grafica 18. Relacion entre el pH del glicerol formal y el diametro de particula para
un empaque esférico de alumina neutra.
3.12
3.1 °
3.08
3.06
3.04
3.02
3 o
208 <7

2.96
2 4 6 8 10

Diametro de particula esferas de alumina neutra (mm)

o
.
.t
o
ot
o

".-
-'.
-"
o
-"
-’.
-'.
c"

ot
o
o*
o
.
ot
o
.
o*
o

pH del glicerol formal

Fuente: elaboracién propia

Grafica 19. Relacion entre el pH del glicerol formal y la altura de empaque
utilizando esferas de alumina neutra.
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3.4.2.2 Parametros de calidad para las esferas de silica fundida. En la Figura
32 y en la Figura 33, respectivamente, se observa como se afecta la pureza del
glicerol formal al variar el diametro de particula y la altura de empaque para esferas
de silica fundida. Al aumentar el diametro de particula hasta 25 mm se obtiene una
pureza del 99.3% y en el caso de las alturas de empaque se obtienen mejores
resultados para las alturas de empaque mas bajas, en este caso alturas de 15cmy
10 cm. La pureza del glicerol formal no varia entre el rango de 10 cm a 15 cm de
altura de empaque cuando se utiliza un diametro de particula de 16 mm.

Grafica 20. Relacién entre la pureza del glicerol formal y el diametro de particula
para un empaque esférico de silica fundida.
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Grafica 21. Relacién entre la pureza del glicerol formal y la altura de empaque
utilizando esferas de silica fundida.
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En la Figura 34 y en la Figura 35, respectivamente, se observa como es afectado
el porcentaje de humedad del glicerol formal al variar el diametro de particula y la
altura de empaque para esferas de silica fundida. Al aumentar el diametro de
particula se observa un mejor porcentaje de humedad para el producto, ya que para
un diametro de particula de 10 mm el porcentaje de humedad es de 1% y para un
didmetro de particula de 25 mm el porcentaje de humedad se disminuye a un 0.2%.
Para las alturas de empaque utilizando esferas con diametro de particula de 16 mm
se tienen mejores resultados en el porcentaje de humedad cuando se reduce la
altura de empaque a 10 cm, obteniendo un porcentaje de humedad de 0.45%, ya
que por el contrario con una altura de empaque de 50 cm se obtiene un porcentaje
de humedad para el glicerol formal de 0.8%.
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Grafica 22. Relacién entre el porcentaje de humedad del glicerol formal y el
diametro de particula para un empaque esférico de silica fundida.
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Grafica 23. Relacion entre el porcentaje de humedad del glicerol formal y la altura
de empaque utilizando esferas de silica fundida.
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En la Figura 36 y la Figura 37, respectivamente, se observa como es afectado el
pH del glicerol formal al variar el diametro de particula y la altura de empaque para
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esferas de silica fundida. Cuando se aumenta el diametro de particula se puede
observar un incremento en el valor del pH del glicerol formal. Para un diametro de
particula de 10 mm se obtiene un pH de 3.2 y para un diametro de particula de 25
mm se obtiene un pH de 4.8 para el glicerol formal. Cuando se tiene una altura de
empaque de 10 cm se obtiene un pH de 4.3 para el glicerol formal y cuando se tiene
una altura de empaque de 50 cm se obtiene un pH de 3.4 para el glicerol formal.
Este comportamiento del proceso indica un crecimiento en el valor del pH del glicerol
formal cuando se disminuye la altura de empaque y cuando se aumenta el diametro
de particula.

Grafica 24. Relacién entre el pH del glicerol formal y el diametro de particula para
un empaque esférico de silica fundida.
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Grafica 25. Relacion entre el pH del glicerol formal y la altura de empaque
utilizando esferas de silica fundida.
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Mediante el analisis del comportamiento del proceso al utilizar diferentes empaques
que presentan diferentes caracteristicas, en cuanto a material de fabricacion, altura
de empaque y diametros de particula, se puede observar que para todas las
alternativas de empaque propuestas cuando se utiliza una altura de empaque de
100 cm no se obtiene un producto de calidad, los gastos energéticos son mucho
mayores en comparacion con alturas de empaque menores a 50 cm y el tiempo de
obtencion es mucho mayor a 8 horas, lo cual genera un caudal de salida que no
genera mejoras en el tiempo actual de obtencion de glicerol formal en el proceso.

También se puede concluir mediante los resultados obtenidos que la temperatura
de ebullicién del glicerol formal obtenida al utilizar empaques esféricos de alumina
neutra no genera ningun efecto sobre el valor del caudal de salida del glicerol formal.
Sin embargo, para las esferas de alumina neutra, el empaque si genera variaciones
en los parametros de calidad. Por otro lado, al utilizar las esferas de silica fundida
si se ven cambios en el caudal de salida del glicerol formal, dando origen a una
relacion entre la temperatura de ebullicion del glicerol formal con el caudal de salida
del glicerol formal para las particulas fabricadas a partir de silica fundida.

Por lo tanto se elige como la mejor alternativa de empaque, la alternativa de
empaque correspondiente al numero 19 de empaque segun la Tabla 4. La
alternativa de empaque seleccionada consiste en esferas de silica fundida con
didmetro de particula de 25 mm y se ubican dentro de la columna a una altura de
empaque de 10 cm. Esta alternativa se elige debido a las caracteristicas de calidad
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para el glicerol formal que presenta y debido a que proporciona un caudal de salida
para el glicerol formal mas alto con respecto a las demas alternativas de empaque.

A partir de la informacion obtenida en la experimentacidén se puede concluir que la
hipotesis planteada es aceptada, ya que las caracteristicas de un empaque esférico
en una columna de destilacion si afectan a la velocidad de destilacion del glicerol
formal. El diametro de particula de las esferas tiene relacion con la porosidad del
empaque y entre mayor porosidad tenga el empaque, el vapor puede fluir con una
mayor facilidad a través de la columna y pierde menos velocidad al encontrar menos
resistencia o friccion por parte del empaque. Es por esto que un mayor diametro de
particula permite un mayor flujo del vapor a través de la columna. Estos efectos del
diametro de particula no se pueden ver muy claramente para las esferas de alumina
neutra, debido a que los diametros utilizados fueron de valores muy cercanos; 3mm,
6mm y 9mm. Por el contrario para las esferas de silica fundida si se utilizaron
diametros de particula con rangos de diferencia mas altos; 10mm, 16mm y 25mm.
El tamafio de particula también genera cambios en las caracteristicas de calidad del
glicerol formal, como se puede observar en los datos experimentales a medida que
se incrementa el diametro de particula, las caracteristicas de calidad del glicerol
formal se aproximan a los valores aceptados.

La altura de empaque dentro de la columna también tiene una gran importancia
sobre la calidad del producto y sobre la velocidad de destilacion. Al tener alturas
menores de empaque dentro de la columna hay una capa menos gruesa y menos
pesada de empaque, lo cual hace que la resistencia al flujo del vapor sea menor,
permitiendo que la velocidad que tiene el vapor al ascender disminuya en una menor
proporcion. Ademas de favorecer la velocidad del vapor, las caracteristicas de
calidad del glicerol formal también se aproximan a los valores aceptados cuanto
menos es la altura del empaque dentro de la columna.

Por ultimo, el material de las esferas también tiene una gran importancia y una gran
relacion con la calidad del producto y la velocidad de destilacion. Como se menciona
en el trabajo realizado por ALLEN K.G?3, la rugosidad del material utilizado tiene
una fuerte relacion con las caidas de presion del vapor, lo cual también hace que
se vea afectada la velocidad de destilacion. Esta referencia coincide con la
experimentacion realizada, ya que para las esferas de silica fundida se pueden ver
mejores resultados en cuanto a la calidad del producto y mayores velocidades de
destilacion.

28 ALLEN, K.G; Von Backstrom. T.W; Kroger, D.G. Packed bed pressure drop dependence on particle
shape, size distribution, packing arrangement and roughness. El Sevier. 24 de Junio, 2013.
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4. COSTO DE LAS ALTERNATIVAS DE EMPAQUE PROPUESTAS

En este ultimo capitulo se determinan los costos para cada alternativa de empaque,
haciendo énfasis en la alternativa de empaque elegida. Se hace una breve
comparacion entre los costos para cada material de empaque y como sus
caracteristicas aumentan o disminuyen su costo total. ElI costo del
empaquetamiento de una columna de destilacion es muy importante a tener en
cuenta porque, ademas de ser un aspecto fundamental para el buen funcionamiento
del proceso, puede aumentar el costo total de la columna o disminuirlo
significativamente.

En el trabajo realizado por CHAVEZ, B.?* se indica que “se debe tener presente que
la magnitud del costo de una columna es un factor que esta intimamente relacionado
con las caracteristicas del empaque, se puede decir que las caracteristicas
favorables de un relleno, son aquellas en virtud de las cuales resulta econémico el
costo total de la columna. Estas caracteristicas son principalmente alta eficiencia,
alta capacidad de flujo y bajo costo propio y de operacion”.

Los aspectos econdémicos de un empaque, no solo se ven reflejados en su costo
propio, sino también en los costos de operacién relacionados. Por ejemplo, se pudo
notar en la experimentacion realizada en el presente trabajo que las caracteristicas
del empaque influyen en el caudal de salida, lo cual se traduce a mayores ingresos
por concepto de una mayor oferta del producto. Ademas de esto, el tipo de empaque
tiene una directa relacién con la calidad obtenida del producto, lo cual implica que
el empaque influye en el valor agregado que posee el producto al cumplir con los
parametros de calidad que requiere en el mercado.

A continuacion, en la Tabla 5 se muestran los costos respectivos para cada
alternativa de empaque propuesta.

24 PEREZ, Belisario Gerénimo y JUAREZ, Domingo. Modelo matematico para la evaluacion de
parametros en columnas empacadas, disefio y prueba experimental. Tésis para obtener el titulo
profesional de Ingeniero Quimico. Lima, Peru. Universidad Nacional de Ingenieria. Facultad de
Ingenieria Quimica y Manufacturera, 1993. 34 p.
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Tabla 5. Costos Totales para las alternativas de empaque propuestas.

# Alternativa | Material de empaque | Peso del empaque (Kg) | Costo Unitario (COP/Kg) | Costo Total de Empaque (COP)
1 alimina neutra 102.40 8708 891,699
2 alumina neutra 51.20 8708 445,850
3 alumina neutra 15.36 8708 133,755
4 alumina neutra 96.70 8708 842,064
5 alimina neutra 48.35 8708 421,032
6 alimina neutra 14.51 8708 126,310
7 alimina neutra 89.20 8708 776,754
8 alimina neutra 44.60 8708 388,377
9 alimina neutra 13.38 8708 116,513
10 silica fundida 98.33 8000 786,667
11 silica fundida 49.17 8000 393,333
12 silica fundida 14.75 8000 118,000
13 silica fundida 84.17 5000 420,833
14 silica fundida 42.08 5000 210,417
15 silica fundida 12.63 5000 63,125
16 silica fundida 8.42 5000 42,083
17 silica fundida 71.13 6000 426,750
18 silica fundida 35.56 6000 213,375
19 silica fundida 7.11 6000 42,675

Fuente: elaboracion propia

Para empezar se puede observar en la Tabla 5 que el costo unitario para las esferas
de alumina neutra microporosa es mas costoso que el de las esferas de silica
fundida y esto es debido en gran parte a los costos indirectos. Las esferas de
alumina neutra son importadas desde Shanghai, China y el proveedor es la empresa
Jiangxi Kelley Chemical Packing Co, Ltd. Para obtener el costo unitario para cada
kilogramo de esferas de alumina neutra se deben sumar los costos directos
reportados en la factura comercial expedida por el proveedor en el ANEXO C vy los
costos indirectos asociados a la legalizacién de la mercancia, los impuestos de
aduana y la gestion logistica, reportados en el ANEXO D. Los costos directos son
$1,300.00USD ($3,719,590COP), mientras que los costos indirectos suman un valor
de $4,988,868COP. Las esferas de alimina neutra tienen el mismo costo unitario
para cada uno de los tres tamafos que se solicitaron; 3mm, 6mm y 9mm. Se
exportaron 1000 Kg de esferas de alumina neutra microporosa, lo cual nos permite
obtener un costo unitario para estas de 8,708COP/Kg al sumar los costos directos
e indirectos, y dividir su valor en el peso de las esferas importadas.

Por otro lado, las esferas de silica fundida se consiguen con facilidad en Bogota,
Colombia con el proveedor TERMICOL y sus precios varian dependiendo del
tamano de particula; las esferas de 10mm de didmetro tienen un costo unitario de
$8,000COP/Kg, las esferas de 16mm de diametro tienen un costo unitario de
$5,000COP/Kg y las esferas de 25mm de diametro tienen un costo unitario de
$6,000COP/Kg. La factura para las esferas de silica fundida se reporta en el ANEXO
E. De este modo podemos ver como, aunque el empaque se consiga muy
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econdmico en China, los costos de transporte e impuestos llegan a superar el valor
del mismo empaque. Las esferas de silica fundida

El factor que afecta en mayor grado el costo total de las alternativas de empaque
es la altura del empaque dentro de la columna, debido a que entre mayor altura de
empaque se tenga, mayor sera el peso del empaque, aumentando
significativamente el costo. La relacion entre las alturas de empaque y el costo total
asociado a cada alternativa de empaque tanto para las esferas de alumina neutra
como para las esferas de silica fundida se puede observar con claridad en la Figura
38 y la Figura 39, respectivamente. En ambas figuras se puede observar que para
cualquiera de los dos materiales utilizados y para cada uno de los diametros de
particula, el hecho de aumentar la altura de empaque conlleva a que los costos
totales de la alternativa de empaque aumenten. En la Figura 38 observa que los
costos mas altos para el empaque de esferas de alumina neutra se asocian a una
altura de empaque de 100 cm. Para el caso de las esferas de silica fundida en la
Figura 39 se aprecia la misma relacion; los costos mas altos para la alternativa de
empaque se asocian a la altura de empaque de 100 cm.

Grafica 26. Relacion entre la altura de empaque para las esferas de alumina
neutra y el costo total de las alternativas de empaque propuestas.

120

—
o O
o O

N S
o O

Altura de empaque (cm)
(@]
o

o

0 100,000 200,000 300,000 400,000
Costo total de empaque (COP)

- & -Diametro de 3 mm ::-#--- Diametro de 6 mm

—e&— Diametro de 9 mm

Fuente: elaboracién propia
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Grafica 27. Relacién entre la altura de empaque para las esferas de silica fundida
y el costo total de las alternativas de empaque propuestas.

120

—
N B OO O O
o O O O o

Altura de empaque (cm)

o

0 200,000 400,000 600,000 800,000 1,000,000
Costo total de empaque (COP)

—e— Diametro de 10 mm
Diametro de 16 mm
---#--- Diametro de 25 mm

Fuente: elaboracion propia

Teniendo en cuenta los resultados obtenidos en la experimentacion la alternativa de
empaque que presenta mejores resultados para la calidad del glicerol formal y para
obtener una mejor velocidad de destilacion es la alternativa numero 19. Esta
alternativa consiste en un empaque esférico de silica fundida con diametro de
particula de 25 mm y empacado dentro de la columna a una altura de 10 cm. El
hecho de que la mejor alternativa de empaque consista en una altura de empaque
de 10 cm, representa un aspecto muy positivo en cuanto al costo de la alternativa
de empaque, debido que para esta altura de empaque de esferas de silica fundida
con diametro de 25 mm se calcula un peso de empaque de 7,11 Kg. El costo
asociado a la alternativa de empaque numero 19 es de $42,645COP, valor que
representa un gran ahorro de recursos ya que si se utiliza el mismo empaque
esférico de silica fundida de diametro de particula de 25 mm, pero empacado con
una altura de 50 cm, su costo total aumentara a un valor de $213,375COP.

Por lo tanto, se concluye que la alternativa de empaque que presenta las mejores
caracteristicas de calidad para el glicerol formal y una mejoria en la velocidad de
destilacién, también representa el menor costo, haciendo que esta alternativa de
empaque sea una opcion economica y muy util para el proceso de obtencion de
glicerol formal.
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5. CONCLUSIONES

Se realizé6 la descripcion del proceso de destilacion de glicerol formal,
identificando como equipos implicados un reactor, una columna de destilacion
empacada y un intercambiador de calor de placas, se determinaron sus limites
de operacién y sus funciones dentro del proceso. Los equipos se encontraron en
condiciones aptas para evaluar de manera satisfactoria las diferentes
alternativas de empaque dentro de la columna.

Se efectud una revision bibliografica sobre columnas de destilacién empacadas
y teniendo en cuenta que se opera con una presion de vacio se seleccionaron
19 diferentes alternativas de empaque aleatorio esférico, en las cuales se
modificaron algunas caracteristicas como el material de empaque, el tamafo de
particula y la altura de empaque. Estas alternativas de empaque seleccionadas
fueron evaluadas para elegir la alternativa que mas favorece el caudal de salida
del glicerol formal, ademas cumpliendo con las especificaciones de calidad que
regulan el pH, la pureza y el porcentaje de humedad del glicerol formal.

De la experimentacion realizada se elige como mejor alternativa de empaque un
empaque aleatorio esférico de silica fundida con diametro de particula de 25 mm
y ubicado a una altura de empaque de 10 cm. Este empaque proporciona una
velocidad de destilacion de 146,8 m/h. Esta alternativa de empaque permitié
obtener glicerol formal de excelente calidad, ya que el pH obtenido es de 4,8 y
el rango requerido esta entre 4,0 y 7,0, se obtuvo una pureza del 99% vy la
humedad relativa es menor de 0,4%, cumpliendo con un valor de humedad
relativa menor al 1%.

El costo asociado a la mejor alternativa de empaque fue de $42,675COP. Este
costo estuvo muy por debajo de los costos de las demas alternativas de
empaque, lo cual hizo de esta eleccién de empaque una alternativa econdmica.
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6. RECOMENDACIONES

Determinar experimentalmente la cinética de la reaccion y estudiarla como otra
posible alternativa para mejorar la velocidad de destilacion del glicerol formal.

Realizar un disefio conceptual de la columna de destilacion y determinar sus
condiciones de operacion para disminuir el tiempo de destilacion del glicerol
formal.

Determinar experimentalmente la presion de vapor del glicerol formal en la
mezcla con el fin de plantear un modelo de optimizacion para obtener el menor
punto de ebullicion del glicerol formal en el sistema.

Realizar un estudio detallado sobre la presion de vacio en el sistema,
identificando diferentes factores que influyen en la pérdida de vacio, para asi
poder mantener lo mas constante posible el vacio en el sistema y obtener una
mejoria en el tiempo de destilacion.

Proponer la implementacién de un sistema de reflujo en la columna de
destilacion, verificando el cambio de composiciones dentro del reactor y en la
columna.

Estudiar la factibilidad de una automatizacion del proceso de destilacion de
glicerol formal para una produccién continua.

Implementar un empaque uniforme para la columna de destilacion y determinar
su efecto sobre las caidas de presion del vapor y en la velocidad de destilacidon
del glicerol formal.
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ANEXO A.
Certificado de analisis para el glicerol formal

CERTIFICADD DE AMALISIS
MATERIA PRIMA
Mormbre Musstra: GLICEROL FORMAL Lote; G436
Fecha de fabricacion: 3018-04-08 Fecha andBsis; 2018-04-17
Fecha de expiracidn: 2020-04-08* Mo andlisis: MP13388
ENSAYO ESPECIFICACIONES RESULTADOS
APARIENCIA Ligquido clara incalars CONFORME
S0LUBILIDAD Miscible en agua y stanol [S5%) CONFORME
[I-EHSID.I.I‘:;:!LMWI.A 1.210 - 1.220gnL 1,217 gimL
INDICE DE REFRACCION 14400 - 14000 0 28°C 14488 |
| pH SOLUCION 10% 40 - 85 B0
i PERGHIDOS Mdxima 15 CONFORME
| FORMALDEHIDO Mixima 200pgem CONFORME
! METALES PESADOS Mésxima 10agen CONFORME
| AGUA K.E. Mixima 0,5% ! 0.3%
VALORACION Minima 58% (pVp) B9.2T% (pp)

*Tiarree e vice GHf chiericc & part de sshution 54 S42saead Acsieracs parn sein producie

CONCEPTD: Do acuardo con loe dalos obtenidos en ol analisis fsicoguimics, esle kis sa
ancuenira APROBADD. Cumphbenda essecificacionss B.P, 2078 (Ph Bur. Monegrapty 167110

Realizado por Aprchaco por
et LR e e
1 Romida QLF. MANUEL VILLABONA
Analista fislcoquimios | Jofe da Conkrol da Calidad
Pigina 1 de 1 FORBATE V) TEI2-080 F1
FTE CERTIFICADD NG PUEDE BER '_|E==. .'. '.'. DG 5 I v L& ALITURIEZACTHIN ESCRITA
DEL DEFARTA TO TECHIGD GE VICAR FARMACELTICA 5.0

. VICAR FARMACEUTICA S. A,

Calie T8 Mo B8 33 Tl 4T8-057T Fax: 3530000 A A 5400 Lises Abwicksn ol Charria 015000155381
BOGOTA. DG, COLOMBRA E-malt agminyicanvicar cormLog = wiwnw, visar oo, oo
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ANEXO

B.

Analisis de calidad del glicerol formal (experimento 19)

VICAR FARMACUTICA S.A
LABORATORIO CONTROL DE CALIDAD
FORMATO Mo VI-TC32-080-F 1

CERTIFICADO DE ANALISIS MATERIA PRIMA

NOMERO DE ANALISIS
| Mp 13385 ]
PRODUCTO: GLICEROL FORMAL F.MAF:| 2018 —oy.o9|
LOTE: | G -4q3% 1 FEXP:| Colf-oyv oy
FECHA DE MUESTRED PROVEDOR
z01B- ou-of £ Foay w0
CANTIDAD NOMERO TOTAL DE RECIPIENTES
=] = A i
ANALISIS ____ ESPECIFICACION RESULTADC
DESCRIPCION m&mwm [ {ow foaHC
SOLUBILIDAD SOLUBLE EN AGUA Y ETANOL (36%) | Cp rifwaric
DENSIDAD RELATIVA 1,210 - 1,220 gt { 1, 2134 Ll
o 40-85 il 8 II
AGUA KF MAXIMD 0,5% L [&¥Tera
INDICE DE REFRACCION 1,450 - 1,4850 A 25°C I 4,55
METALES PESADOS MAXIMO 10ppm k. Eopn fruHe
FORMALDEHIDD MAXEAC 200 ppm [ Porvfpapc.
PERGXIDOS MAXIMG 15 ppen L Eh%v
VALORACION MINIMD 98,0% (pie) =9, 7.
oessrvaciones ™ [0, Joyyice G llor pmcmﬁ/fm.
FIFMa
 ANALISTA
FECHA
APROBADD  [RECHAZADO FIRMA REVISIGN
! JEFE GE AREA
I_ FECHA

VICAR FARMACEUTICA 8.4/ L ANDRADES 201 7-03-22
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MUESTREQ DE MATERIAS PRIMAS/ VI TC12 040

MUESTRED DE MATERIA PRIMA COPIA HO CONTROLADA
@ VI TC12 040 F1 VICAR FARMACEUTICA SA
Q\icefo\teenmt [ LDTEI 6-435

PRODUCTO |

FECHA DE RECIBIDO — mmmm:mmm MUESTEEADGEE

FROVEEDOR fmm.e “ﬁznﬁcﬂmml

Fﬂﬂﬂlwq NuUaZ FrensceuTica

I

CARACTERISTICAS FISICAS OBSERVACIONES
ASPECTO i “Jiwubo |
FEERT I Caz pcTee STico |
OLOR | CrepcTERITTCe |
IMPUREZAS VISIBLES J e PeESela J

IDENTIFICACION DE LOS RECIPIENTES

OBSERVACIONES

D PERLLES e ] B Bus) TSTRoo ]
=] IwPresonDELosrOTULOS [am] [ e |
- ORERA. L] | € Boen 5T [
R |
CANTIDAD MUESTREADA OBSERVACIONES
L ‘120~ | HY 13385

L Cllewehdes

e =
FIRMA MUESTRED - FECHA

FIRMA REVISION - FECHA

VICAR FARMACEUTICA 5.AS MVILLABONA/ 20H8-11-04
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FORMATO CALCULOS DE ANALISIS

Fscmnﬁmmf z_gl?a@Lf-ﬂq ] No. DE ANALISIS f MpP 13385

DESCRIPCIONFISICA: | inuido oleoso Tepmslu o100 . clog
Libeae i Pekpwocthoo, 1 colong

A
PESO ESTANDAR 1 [ /|| cArcuLos:
L. (E
Pesoricle
PESO ESTANDAR 2 .Em_: o,
2,5038 :
a /]
UESTRA1 __ficems
)
MUESTRA 2 T ;
PH: % <n  atarsy l
fn‘n
DENSIDAD: |2 [ e
216690 =2 zon
F P
FIRMA ANALISIS - FECHA FIRMA REVISION - FECHA
[ICAR FARMACEUTICAS.A.
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CROMANAL S.A.S. :@

Andlisis por cromafgrafia de gases y absorcion atimica
INFORME DE ANALISIS
CLIENTE: VICAR FARMACEUTICA S.A
DIRECCION: CALLE 1TA No, BB-B2 BOGOTA
CONTROL DE CALIDAD ﬂl'ull

PRODUCTO: GLICEROL FORMAL
LOTE: G433, G434, G-435, G-436
PRESENTACION: MATERIA FRIMA ESPECIFICACIONES: CLIENTE
ORDEN DE PRODUCCION: H.E. REF. CLIENTE: M.E.
FECHA FABRICACION: N.E FECHA VENCIMIENTD: M.E
PROVEEDOR /CLIENTE: M.E.

N® Muestra Tecnlca Cantidad Muestra  Fecha Recepcion Facha Analisis Fecha Informe
18525650 CLIENTE 100 mL 10-04-2018 12-04-2018 17-04-2018

Ensayo Resultada Especiflcacion Metodo
Descripcidn Curnple Especificacin Liguido limpida incolara COrganoléiptics
Pureza Cromatografica 1 §9,27T% Min 98.00% CLIENTE

N.E.: = No Especifica. N_A: = Mo aplica, M.0, Mo Delectable L., = Limite da Deteccidn.

OBSERVACIONES: Ninguno

CONCEPTO: Curnple Especificacién cliente

AMEXOS: (1) Haja de cilculo v cromaiogramas

BLAMCA CECILIA SUAREZ
DIRECTOR TECHICO FOI3EPE0002 W2
Resdieds wiiids par l mussin arelzada Este infonme no podrd sec rep parcial o fotal an i i escrila & CROMANAL SAS. La muesira
analizada se almacena por un penodo de bres messs 3 partr de b fecha de recestn, Lod dacumenios de este andlisls pemanecen archiados an
EﬁmMLmemm&-‘mmmH ko araceramas mosias de dasificesidn , estns sa desfrupss una vez fina L]
an

Pagina 1 da 7

Carrern 654 Mo, 18A-23 « PBX: 484 8200 » www.cromanal.com = Bogotd, Colombia
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\ DOCUMENTO CONTROLADO
| CROMAMNAL 5.48,.5,

e SET TOTEDOrALE (2 Dased \ 3enmdy s

| HOJA DE CALCULO PUREZA CROMATOGRAFICA DE GLICEROL FORMAL

Mombre de la muestra:  GLICEROL FORMAL Fecha de andlisis: 12-04-18
Laote: G-433, G-434, G-435, G436 Cromatdgrafo: T
Mo Analisis: 1852565-0
Método CLIENTE
Ensayo: PUREZA CROMATOGRAFICA
{ MUESTRA DE CALCULOS |
9, PUREZA = 100 * A Gliceral Formal
I At
{ INFORMACION DE LA MUESTRA |
MUESTRA PESO (mg) % DE GLICEROL FORMAL
1-1 100.3 98.273
1.2 99273
2.1 99,261
100.8
22 90,254
Promedio (%) 89.27
DSRA (%) 0.1

OBSERVACIOMES: Los resultados cromatograficos (perfiles y dreas) se anexan al presente
informe.

AMALIZADO POR: Dolly Diaz
CARGO: Analista
Pagina 2 da 7
HC-C01 f'.l'-mnuza o1
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SISTEMA: CROMANMAL 7

m CRQMARM AL Sl
i)

Fecha de And&lisis:
Hombre de la muestra

4/13/2018
BLANCO
METHNOL

Iny = 1

Archivo: C:\Chem32\1\Data 201844 . ABRILALI-04-18%13-04->
Analista: CREMILA PERALOZA
sh |
4000 g
i
2000 -
Eﬂﬂﬂ—-
1000 - ' |
]
e "T'—.—"i"—'” : — T - ——
] 25 5 75 10 125 frit
# Measz. Ret. T Compound Name Area Area %
1 0.000 GLICEROL FORMAL 0.000 0.000
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SISTEMAR: CROMAMAL 7

m CROoVMAPIAL 555,
’ A T i i 1 5 P

Facha de hnalisis: 4/13/2018

Hombre de la muestra 1852565-0 MUESTRA 1 Inj 1
MUESTRA: GLICEROL FORMAL LOTE: G-433, G-434,
G=435, G=-436 + METANOL

Archiveo: C:\Chem32\14%Datal201844  ABRILN13-04-18413-04->
Analista: CAMILA PEMALOZA
ph ] |'q‘
] g
|7
4000 - E|
1 g
1 | lg
3000 e ;
] ] i
] i i
2000 - i. !
: | :
' I |
1000 - i
J 11
d i i
4 |4 e
| {3t 3 m
ﬂ_'_ i Al i"a.r'ﬁ'l ™, =y
] o < T X T - 14 i L L i Y g L o i} % 1
0 25 s 75 10 125 min
¥ Meas. Ret. T Compound Name Area Area %
1 1.578 GLICEROL FORMAL 18822.723 95,273
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S5I5S5TEMA: CROMAMNAL 7

m SRONVLARMAL a0
e rcay e e i e sl e

Fecha de Andlisis:
Hombra de la muestra

4/13/2018

1B52565-0 MUESTRA 1 Inj s 2
MUESTRA: GLICERCL FOBMAL LOTE: G—433, G—434.
G=435, G=-436 + METANOL

Archivo: C:\Chem32%1\Datah2018%4 . ABRILA\13-04-18413-04->
Bnalista: CAMILA PERALOZA
: |
4 |
] 11 |
4000 - E] i
] |
1 id
] = ;
3000 - |
{
{
| |
2000 - |
1000 ‘ f
| | I.
!|Ii.n—" == =
0 I‘l.l' IIﬁ .i. ﬁ. ikl '-I"' — - - - —
0 i 5 785 10 125 mivt
# Meas. Fet. T Compound Name Area Area %
1 1.678 GLICEROL FORMAL 18751.666 29.273

———— = o e e e
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SISTEMA: CROMANAL 7
@Y o mas
Fecha de Andlisis: 4/13/2018
Wombre de la muestra 1852565-0 MUESTRA 2 mny 1
MUESTRE: GLICEROL FORMAL LOTE: G-433, G-434,
G-435, G-436 + METANOL
Archivo: C:\Cham32\1\Data'\ 20184 . ABRIL\13-04-18%13=-04~->
Enalista: CAMILL PENALOZA
pA | :g
4000 %
o] |18
EIZHJG—-
] §
10004 |
1 |
| _.'lm _
= =
s
J V3§ 8 B
1] 215 5 ?15 1Il] 125 i
# Meas. Ret. T Compound Neame Area hrea %
1 1.688 GLICEROL FORMAL 20118.371 99.281
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SISTEMA: CROMANAL 7

SRV AN AL B
B ot AT e e 7 G

Facha de Analisis: 4/13/2018
Nombre de la muestra 1852565-0 MUESTRA 2

MUESTRA: GLICEROL FORMAL LOTE: G-433, G-434,

G-435, G—-438 + METANOL

Inj ¢

Archiveo: C:\Chem32\1\Data'\ 20184 . ABRIL\13=-04=1B413~04->
Analista: CRMILE PEHALOZA
TN F
1 |
It
i ifg
'3
|
3000 - =1
|
11l
2000 | B
pl I i
|
i
| 1
1000 < || |
4 | |
1 ¢ B
¥ |Ei % 2y
0 25 | il 10 125 min}
$# Meas. Ret. T Compound Hame Area Area %
I 1.685 GLICEROL FORMAL 19874.326 99,284
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ANEXO C.
Factura Comercial para las esferas de alumina neutra

COMMERCIAL INVOICE
Exportsr:
<angx Kalley Chemical Packing Co. Ltd
Addresa:No 8 Guanbsng Read Economic Develoormant Arss Pingdeng Ching, 337000
Tab{Ba)ToE-ETRI109
Fax (B8)TES-STE2ETE
Ta:
| Vicar Farnaceuticn 5.4,
| AddrasscCalls 174 Mo, BB-E2 BOGOTA Solombda,
| TalDST] 4 10057 Tt 118
| FacOST1 419057 Tt 125
issued by [ Bank and Branch): | involcs Na.: | KL20184128 | Dabe: | Mov 25 0968
| Proha.: | 232 PA Mo | ELIC151114
J Documantery Credit No.: Now Empty
| Vessel! Alroraft etz
L BY SE& Terrris of delbery &
From: Ta: Paymant CIF BUENAVENTURA,
BHANGHAS, BUEMANENTURA, PORTCOLOMBLE, |
CHINA COLOMBIA . |
Marks and No. | Description |Er.m'|ﬂnr| LINTT Price | Total Amoasnt {LISD)
- INERT ALUMINA, “UBDSLIS |
| tE.Ft.ﬂ.ll-l:.‘.H-l.l.LE 200KGS KES LSDE2 3200
F |~ Ebwdmm_
INERTALUMINA | INERT ALUMINE. T TR
CERAMIC BALL | CERAMIC BALLE | 400KGS KiES USDEa84.00
B Siraclmm |
SMMUEMALTOMM | IRERT ALLRMIME | LG8
i Quanitty: CERAMIC BALLE | 400MGS K35 | LEDE484.00
Oe400M00KGE | Size:10mm ) i
Suppler DHELLEY |
N aaliac i TOTAL FOB PRICE:| USDS1150.00
Sea Fraight Change: LiS0E190.00
Ingurancs Champs: USDE30.00

i TOTAL CIF BUEMAVENTLURA |
PORT.COL OB PRICE |
IWTDTIL'UBDULIJRCHE THOUSAND THREE HUN oMLY

| Jﬂhtﬂ.ﬂ.rm.’mm‘l‘“

Signature! TasmiIanancs

| 2 ot
D‘G”F\DU g

ﬂ{l’-". .-|

USDS1,300.00

Eq; -""
ir

E ¥
EW L

L L

Ty e T o Hﬂ‘i'l'_'ll w .
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ANEXO D.
Costos relacionados a la importacién de las esferas de alumina neutra

AT T e :
i ‘&ﬁ'“‘? i FACTURADE VENTA: maas :

it

I.__.I:_I._ z : i mm r
i LA '-[:"-\.?];ETH: m.mmmmmm

E NIT: $O0.S4E.T3-5

CUENTE:  WicAR
S Sl . Lo =
DRESGON:  OL TA S B3 BARRKD LAS CRARUAD :
: o/ IO LACE T ; Eﬂm po LT T
. - '
ICERTIF N 0. TP DE Chbc: Amn T
SHIFPERTE i .. “T: | ; ca
| AN HELLEY CHEMECAL FAcanG CEsTERE DO o
COMODTY: yicam ERFERAS
CETNa0 :
DEBCRIPTIN WALOR USD CoP
T GRESOE PARA, TERCERCES ™=
Fid IFLESTOS DE AfRiaas, g
-2? GASTOS L1000 e
L] mmmﬂ-mmﬂ' e i
M FFOA bl SECTO04T - BOCIEIAD PORTUARL DUEHAVERTLRA ﬂ mu.—
am FRUA i, 8811199 - SOCTEAD PORTUARS, B SMEVERTLEL
:1 FRA Ha, 5007 B - SOCIEDAD PORTUARA BLERAVENTLRA ::.ﬂ m.-”"
1 PR Yoo, NMENEST - BOCEIDAD PORTLARLA BUERAVENTURA,
48 GEITICN LOGISTICH o sopms
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ANEXO E.

Factura comercial para las esferas de silica fundida

SENSORES DE TEMPERATURA

TER)\[COL

Facha: 1T-may.-18 Email; COTIZACON No. 631
Clisnte: VICAR FARMACEUTICA S.A Caduslar VALIDEZ DE LA OFERTA: 30 DWAS
Dirgecidng calle 174 N¥ 6882 TIEMPO DE ENTREGA: 1 DIA HABI
Telefono: 4190577 FORMA DE PAGD. contado
Atenchdn
e CANTIDAD DESCRIFCION WALOR UNITARIO VALOR TOTAL
A 1 ESFERAS DE SILICA FUNDIDA DE 35 mm [kg) 6.000 5000
B 1 [ESFERAS DE SILICA FUNDIDA DE 16 men (kg) £.000 5000
c 1 ESFERAS DE SILICA FUNDIDA DE 10 men (kg) P i
EONDICIOWES COMERCIALES SUBTOTAL $15.000
A 155 53610
TOTAL 522610
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