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Resumen. El bioetanol anhidro tiene multiples aplicaciones en la industria quimica, farmacéutica,
alimentaria, electronicay Gltimamente se increment6 su uso como aditivo de la gasolinaen forma anhidra.
Para su aplicacion su concentracion debe ser mayor que 98 % en peso (w/w) de etanol con minimo
contenido de agua. Para obtener bietanol anhidro por encima de su punto azeotrépico (95,5 % wiw),
existen muchas tecnologias para romper el aze6tropo, pero desde punto de vista energético y operacional
son caras. En el presente trabajo se muestra los resultados de obtencion de bioetanol anhidro de 98,2 %
w/w, empleando una columna de destilacién convencional con tobera incorporado en la seccion de
rectificacién para romper mecanicamente el punto azeotropico. Las pruebas experimentales de destilacion
continua se han realizado en un equipo experimental disefiado y construido a nivel planta piloto para una
relacion de reflujo de 2,0; con una alimentacién de la mezcla hidroalcohélica, cuya composicion varia
alrededor del punto azeotrépico en el rango de 90 a 93 % en peso (w/w). Los resultados experimentales se
corroboraron con datos de literatura que son muy proximos a 99,0 % w/w. Elbio etanol anhidro obtenido
no presenta contaminacion de otros componentes.
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Abstrac. The anhydrous bioetanol has diverse applications in many fields such as chemical,
pharmaceutical, food, electronic industry and lately his use increase as fuel in the anhydrous form to mix
with gasoline. For their applications, the concentration of ethanol must be more than 99 % w/w. To obtain
anhydrous ethanol over azeotropico point (95,5 % w/w) exist several technologies developed to break the
azeotropic point, and these technologies are expensive from energy and operation point of view. The
present research work show the results of the production of 98,2 % w/w of anhydrous bio ethanol, using
conventional distillation column with incorporate nozzle en rectifying section to break mechanically the
azeotropic point The experiments was run in an experimental equipment designed and constructed at pilot
scale with areflux ratio of 2,0 and feed mixture's hydro ethanol with concentration around of 90 to 93 %
w/w. The experimental results was corroborate with literature dates and it is close to 99,0 % w/w. The
anhydrous bioethanol not present any contaminating from others components.
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Introduccion

El bioetanol anhidro parasu aplicacion como aditivo de lagasolina debe cumplir ciertas
restricciones encuanto asu composicion, ya que debe ser mayor asu punto azeotropico
de 95,5 % en peso (w/w) con minimo cantidad de agua. En Brasil se tiene una amplia
experienciaen el uso de bioetanol en el sistema transporte, adicionando a la gasolina
entre 20 a 25 % segun la disponibilidad del etanol, para el caso peruano o méximo que
se llega es de 7,6 %, con tendencia de aumentar en el futuro segun la produccion del
bioetanol apartir de cafiade azlcar. Enlos ultimos 30 afios latecnologia de de bioetanol
se ha desarrolla rdpidamente con la finalidad de disminuir los costos de produccion de
2,47 dolares/galonen 1978 a 1,43 en 1994 y 0,48 en 1999 (1). Para la produccién de
bioetanol rectificado hastael punto azeotropico existe tecnologias convencionales bien
conocidas.

El bioetanol sea en forma rectificada o anhidra presenta multiples aplicaciones, siendo
actualmente el de mayor demanda el bioetanol anhidro para usos como reactivo quimico,
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solvente organico, como materia prima para muchas industrias o como producto
intermedio para elaborar plasticos, lacas, cosméticos, también, se usa en la industria de
farmacéuticaen laformulacion de medicamentos, produccién de biodiesel, electronicae
industriamilitar, y Gltimamente se incremento su uso como combustible en formaanhidra
para mezclar con la gasolina, sin embargo, para su aplicacion debe cumplir ciertas
restricciones en cuanto a su cantidad y calidad. El problema del uso de bioetanol para
mezclar con lagasolina surge por la presenciadel agua, porque el bioetanol azeotropico
de 95,5 por ciento en peso (W/w) es inmiscible con lagasolina por sualto contenido del
agua (2). Solo el bioetanol mayor a 95.5 % w/w puede ser mezclado con la gasolina,
eliminando el problema de formacion de dos fases durante la distribucion,
almacenamiento y uso, paraesto se requiriere un procedimiento adicional que es costoso
en cuanto a energia y equipos, porgue mediante procedimientos convencionales de
destilacion no es posible incrementar laconcentracion por encimadel punto azeotrépico
de la mezcla etanol agua. Para la produccion de bioetanol anhidro existen diversas
tecnologias tales como: deshidratacion de etanol por destilacion a vacio, destilacion
azeotropica, procesos de separacién con membranas, proceso de absorcion y otros (2).
Todos estos procesos han tenido aplicacion industrial, pero por problemas de costos
operacionales y alto consumo de energiaalgunos dejaron de ser utilizados. Los procesos
que actualmente estan siendo utilizados a nivel industrial para laproduccion de bioetanol
anhidro son la destilacion extractiva con solventes (el mas comercial empleando el
etilenglicol) y el proceso de adsorcion con zeolitas (caso peruano), sin embargo estos
procesos siguen siendo costosos en cuanto asu operacion y consumo de energia (3). La
operacidn de destilacidn extractivano es sencillapor problemas de manejo de solventes
como el etilenglicol, que contamina al producto destilado y a la vez es toxico (4), en
cambio el proceso de adsorcidn, empleando zeolitas selectivas para adsorber agua de
acuerdo a su tamafio molecular, no contamina el producto, pero desde el punto de vista
de consumo energético sigue siendo caro. Como antecedente del trabajo se sefiala que el
equipo experimental empleado ha disefiado y construido inicialmente para obtener
bioetanol anhidro empleando glicerol como solvente extractor por ser menos toxico que
el etilenglicol y se demostrd que es factible obtener bioetanol anhidro, pero desde el punto
de vista operativo y larecuperacion del solvente por un proceso adicional, hace que este
tipo de destilacion no sea atractiva (5). Frente a este problema se ha explorado
alternativas para modificar el comportamiento azeotrépico de la mezcla etanol agua
mediante la generacion de un desequilibrio en la columna de destilacién. Una de las
formas de romper el aze6tropo es saltar el punto azeotrdpico creando unairreversibilided
dentro de la columna mediante el cambio de la presion y densidad en forma mecénica,
introduciendo un dispositivo tobera, cuya funcion es aumentar la velocidad de flujo del
vapor dentro de la columna de destilacidn disminuyendo su presion (6), con lo cual, se
rompe el azeotropo permitiendo el desplazamiento del mismo a una concentracionmenor
a 95,5 % wt, y haciendo posible continuar con la destilacion por encima de esta
concentracion, alcanzando concentraciones superiores a 98,0 % w/w. Tomando en cuenta
que para ladestilacion extractivay laadsorcion, se requiere unaalimentacion de lamezcla
hidroalcohdlica cercanaa su punto azeotropico (95,5 % w/w), con estamismacondicion
se han realizado las pruebas experimentales empleando el dispositivo tobera.

Para realizar este trabajo se hamodificado la columnade destilacion extractivaanivel de
planta piloto, incorporando el dispositivo tobera en labase de laseccion de rectificacion,
Inicialmente la columna extractiva tenia dos secciones, una de rectificacion y otro de
extractiva, con la nueva modificacion lacolumna original se transforma en unacolumna
convencional de dos secciones el de rectificacion y de agotamiento. El dispositivo
incorporado en la base de la seccion de rectificacion con la finalidad de comprimir el
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vapor que asciende del fondo de la columna, luego forzar el flujo de vapor a traves de la
garganta de la tobera para acelerar su velocidad produciendo un chorro de vapor que se
expande originando lamayor vaporizacién del bioetanol por disminucién de la presiona
la salida de la tobera, este cambio de presion causa el rompimiento del azeotropo,
alterando la volatilidad relativa.

El objetivo de este trabajo es demostrar la factibilidad técnica de obtencion de bioetanol
anhidro sin contaminante, empleando una columna de destilacion convencional,
incorporando en la base de la seccion de rectificacién una tobera para crear un
desequilibrio debido a la irreversibilidad del proceso que ocurre en esta.

2. Materiales y métodos
2.1. Materiales

Para las pruebas experimentales se emplea la mezcla hidroalcohdlica de etanol agua. El
bioetanol que se usaes el alcohol industrial comercial de grado 96 (90 % v/v= 86 % wiw)
que se rectificaen la columnade destilacion batch para la preparacion de laalimentacion
adiferentes concentraciones de lamezclaetanol agua. Las concentraciones de lamezclas
hidroalcohdlicas se han determinado utilizando un picnémetro para hallar la densidad, y
recurriendo atablas de concentracion frente a ladensidad, y para una lectura aproximada
de la concentracidon del bioetanol se ha utilizado el alcoholimetro.

Paraincorporar latoberaalacolumna de destilacion continua se haempleado dos toberas
de diferentes dimensiones, construidos en acero inoxidable calidad 304, cuyas areas enla
seccién transversal de la garganta son: tobera de area, Ai= 25,7 mm? (diametro de la
garganta de tobera, d1 = 5,72 mm) y tobera de area, A> = 30.6 mm? (d> = 6,24 mm). El
disefio de latoberaes la parte mas importante, para lograr un adecuado funcionamiento
de lacolumnay lograr el objetivo deseado. Después de haber realizado muchos ensayos
con varias dispositivos de tobera de diferentes dimensiones se ha seleccionado los dos
sefialados para estudiar su accion mecéanica de romper el azeétropo.

2.2. Metodologia

Paradesarrollar el presente estudio se realizd unamodificacion del equipo original ensu
disefio instalando una tobera en la base de la seccion de rectificacion de columna de
destilacion, tal como se muestra la Figura 1 donde se observa en forma explicita las
distintas secciones, sistema de control automatico de reflujo, y sistemas para acoplar
medidores de temperatura, tanques de almacenamiento reboiler, condensador y
principalmente la ubicacion de la tobera. El equipo estéa construido en acero inoxidable,
calidad 304, y pardmetros y resultados de disefio de lacolumna de destilacion (diametro
de lacolumna, dimensiones de las secciones, cargas térmicas del reboiler y condensador
entre otros), son mostrados en la Tabla 1.

La puesta en marcha y operacion del equipo de destilacion de la mezclahidroalcoholica
se realizo bajo dos condiciones: primero se lleva a cabo una operacién de destilacion
batch conrectificacion paraconcentrar la mezclahidroalcélica y segundo se realizauna
destilacion continua con rectificacion incorporando el sistema difusor tobera a la
columna de destilacion para romper el aze6tropo.

En esta segunda operacion se estudi6 el efecto del area de la gargantada de la tobera y
para ello se construyé dos toberas con diferente areatrasversal de lagaranta. El ensayo
se realizd para una operacién continua, y se ha medido los diferentes perfiles de
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temperatura, en el reboiler y en el tope de la columna, asi como el flujo de destilado y
concentracion, respectivamente para un flujo de alimentacidn y concentracidn definida.
La Tabla 2 resume los diferentes modos de operacion de la columna de destilacion con
rectificacion paraunaoperacionbatchy continla, conunarelacidn de reflujo fijo de 2,0.

Condensador
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'ﬁ'_][ Producto destilado

Figural. Esquema de una columna de destilacion continda para la obtencién de bioetanol anhidro con

un dispositivo tobera.

Tabla.1. Pardmetros y resultados de disefio de la columna de destilacion.

Descripcion Caracteristicas
Didmetro 3 pulgadas OD
Seccion de rectificacion 0,40 metros
Seccion de agotamiento 2,00 metros
Carga térmica rehervidor 5,0 kW

Carga térmica condensador 1,0899 kw
Area de transferencia de calor del condensador 0,1023 m?
\Jolumen de rehervidor externo 5 litros/ reboiler
Volumen nominal del tanque separador liquido/ vapor 30 litros
\Volumen de operacion 20 litros
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Tabla 2. Modos de operacidn de columna de destilacion.

Ensayo Operaciéncon Concentracion Concentracionde
rectificacion inicial reboiler alimentacion continua
1 Batch 50%enpeso  ----mm——--
2 Continua contoberade 48 % en volumen 93 % wiw
area A
3 Continua contoberade 50 % en volumen 90 % wiw
Area Ay
4 Continua contoberade 40 % en volumen 93 % w/w
area Az

3. Resultados y Discusion

3.1. Resultados

EnlaTabla 3 se resume las condiciones de operacion del destilacidn batch con reificacion
para una alimentacion de 50 % w/w de concentracioninicial enel reboiler y unarelacion
de reflujo de 2. Esta experiencia se realiza con la finalidad de determinar la maxima
concentracion que alcanzaa las condiciones de Ayacucho a una presion atmosféricalocal
de 548 mm de Hg.

Tabla.3. Condiciones de operacidn de destilacion batch con rectificacion: bioetanol agua.

Concentracion inicial de la mezcla bioetanol-agua

Descripcion alimentado al reboiler =50 % w/w
Ensayo No 1

Temp. fondo de columna 71°C

Temp. tope de columna 74 °C

Relacion reflujo 2,0

Flujo destilado 71 ml /min (= 4,26 litros / h)

Concentracion de destilado 93 % en peso (W/w)

La Tabla4 muestralos resultados de destilacion continuacon rectificacion paraensayos
2y 3, se utiliza el dispositivo tobera con area de garganta de A1 = 25,7 mm?2. El ensayo
No 2 operacon unaalimentacion de lamezclahidroalcohdlicade concentracion de 93 %
w/w (peso), con una concentracion inicial de 32,2 % w/w (peso) alimentado en el
reboiler, y el ensayo No 3 opera con 90 % w/w de alimentacion y de 40 % w/w de
concentracion inicial de bioetanol en el reboiler.

Con la finalidad de comparar el efecto del tamafio de la garganta sobre laconcentracion
del destilado, se realizo otro ensayo y paralo cual se utilizo latobera con un didmetro de
garganta mayor A = 30,6 mm?. Los resultados de este ensayo No 4 se presenta en la
Tabla 5, para una alimentacion con una concentraciénde 93 %w/w (=95.4 % Vv/v) y
una concentracion inicial en el rehervidor de 22 % w/w (= 28,1 % V/V).
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Con la finalidad de visualizar el comportamiento del equipo experimental, en la Figura
No 2 se presenta la evolucion de la concentracion de los cuatros ensayos como son:
ensayo No 1 destilacion batch con rectificacion, ensayo No 2, alimentacion 93 % w/wy
una concentracion inicial en el reboiler de 32,8 % w/w para una tobera con A1 = 25,7
mm?, ensayo No 3 operacon 90 % w/wde alimentacion y de 40 % w/wde concentracién
inicial de etanol enel reboiler paralamismatoberade area A, y finalmente el ensayo No
5 para una alimentacion con una concentracién de 93 % wiw (=95.4 % v/v) y una
concentracion inicial enel reboiler de 22 % w/w ( = 28,1 % V/V) para unatoberacon area
Az = 30,6 mm?

Tabla 4. Condiciones de operacion de destilacién continda con rectificacién sistema etanol agua.

Operacion continua con rectificacion: Reflujo = 2

Descripcion. Ensayo 2 Ensayo 3
Aliment. Reboiler Aliment. Reboiler

93 % 32,8 %ww  90% ww 40 % w/w
w/w

Temp. fondo de columna 74,6 74,1

Temp. tope de columna Rango 68,2 a68,9°C Rango 70,7 a70,9 °C

Relacion reflujo 2,0 2,0

Alimentacion 71,42 ml/min 34,88 ml/min

Flujo de destilado 50 ml/min 46,9 ml/min

Concentracionde destilado 98,2 % w/w =99 % v/v 97 % w/w =98,1 % viv

Tabla 5. Tabla 4.Condiciones de operacion de destilacion continua con rectificacion.

Ensayo 4

Descripcion Alimentacion Rehervidor

93 % w/w 23 % wiw
Temperatura fondo de columna 75,6 °C
Temperatura tope de columna Rango de 69,2 a70,1°C
Relacion reflujo 2,0
Alimentacion. 84,0 ml/min
Flujo de destilado 23 ml/min
Concentracion de destilado 96,5,0 % wiw (=97.9 % V/)

3.2 Discusion

De los resultados experimentales de destilacion batch con rectificacion, Ensayo No 1
(Tabla 3), para una alimentacion inicial en el reboiler de 50 % v/vy para una relacion de
reflujo 2, laméaximaconcentracion que alcanzaen el producto destilado es de 93 % w/w,
valor que coincide con los resultados de destilacionaescalaindustrial (7) y es cercanaal
punto azeotrépico de 95,5 % wiv.

Para unatoberacon areade gargantade A1 = 25,7 mm?, ensayo No 2 (Tabla4), se observa
que para una alimentacidn cercana a su punto azeotrépico, 93 % w/w y un contenido
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inicial enel rehervidor de lamezclahidroalcoholicade 32,8 % w/w, el producto destilado
alcanza la méxima concentracion de 98,2 % w/w (en peso), valor por encima del punto
azeotropico de 95,5 % w/w, lo que demuestra que el uso de latobera ha roto el punto
azeotropico. Este resultado se verifica paraotra condicion de ensayo No 4 (Tabla 4). De
este resultado se observa que para una alimentacion de 90 % w/w y una concentracion
inicial enel reboiler de 40 % w/w, laméaxima concentracion que alcanzaes de 97 % wi/w,
valor que también esta por encima del punto azeotrdpico, pero menor en concentracién
respecto al ensayo No 2. Estos resultados demuestran que para mejorar laconcentracién
del destilado es necesario alimentar una mezclacon una concentracion minima de 93 %
w/w, es decir cercana al punto azeotrépico.

Para unatoberaconuna area transversal de la gargantade A2 = 30,6 mm?, los resultados
presentados en latabla 5 (ensayo 5), De los resultados se observa que la concentracion
maxima alcanzada corresponde a 96,5 % w/w. De la comparacion de resultado con el
ensayo No 2, se demuestra que el area de la garganta de tobera tiene influencia en la
modificacion del comportamiento azeotrépico de la mezcla bioetanol agua.
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Fig. 2. Evolucion de concentracion de destilado.

Una menor areaen lagarganta de la tobera produce unamayor compresion del vapor, que
al atravesarla aumenta su velocidad y al abandonar la tobera el vapor se expande,
disminuyendo la presion, lo que produce mayor evaporacion del etanol originado el
enfriamiento del vapor. Asi parael ensayo No 2 (menor area de garganta), latemperatura
en el tope esta en el rango de 68,2 °C a 69,9 °C, que corrobora los resultados de
composicion del destilado, xo = 98,2 % w/w, y esto a su vez origina mayor produccion
del flujo de destilado, en cambio con el ensayo No 4 (mayor area de la garganta) ocurre
lo contrario, la temperatura en el tope esté en rango de 69,2 °C a 70,1 °C, apreciando
menor concentracidn de destilado y de flujo.

De Figura 2 se observa que la concentracion del punto azeotropico corresponde a95,5 %
w/w, en cambio, laconcentracion de los tres ensayos esta por encimade laconcentracion
azeotropica, alcanzando para uno de los experimentos valores de 98,2 % w/w de
concentracion que se aproxima a los resultados de la literatura que es 99 %. w/w.
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4. Conclusiones

De los resultados obtenidos se observa que es factible producir etanol anhidro de 98.2 %
w/w para utilizar como aditivo de la gasolina, modificando el comportamiento
azeotropico incorporando una tobera en la columna de destilacion convencional, sin
recurrir aotro tipo de destilacion que emplee solventes, con sus respectivos sistemas de
recuperacion 0 consuma mayor energia.

Se observa que la tobera de menor area de garganta produce alta concentraciones de
destilacion, xp = 98,2 % w/w (99 % V/v), valor proximo producido por otros metodos
(99,3 % v/v) como la destilacion extractiva empleando etilen glicol como solvente.
Laconcentracion de laalimentacion debe estar cercaasu punto azeotropico (95,5 %ww)
para que se rompa el azeotropo. Este hecho se corraboraconel ensayo No 3, obteniendo
etanol anhidro de 97 % w/w (98,1 % v/v) de concentracion.

Se werifico experimentalmente la no formacion de fases al mezclar la gasolina con el
bioetanol anhidro producido por encima del punto azeotropico en diferentes
proporciones, lo que demuestra el rompimiento del azeotropo.

El resultado muestra una nueva alternativa tecnologica de produccion de etanol anhidro
como resultado del espiritu innovador que todo investigador debe poseer y al estudio
permanente de otros trabajos encaminados a la busqueda de nuevos recursos energeticos.
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