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RESUMEN

Este trabajo consiste en la evaluacién de una planta de recuperacion de glicerina en una
fabrica de jabones. Se realizo el balance de masa de cada subproceso, tratamiento de lejias,
evaporacién de lejias, destilacion de glicerina cruda y blanqueo de glicerina, para obtener las
eficiencias de cada uno y por consiguiente la eficiencia total de la planta. Se obtuvo que el
subprocese menos eficiente es evaporacion de lejias con 67 %, mientras destilacion de
glicerina tiene una eficiencia de 96 % y tratamiento de lejias junto con blanqueo de glicerina

tienen una eficiencia del 100 %. Debido a que la eficiencia de evaporacion de lejias no es

satisfactoria, se enfatizd el estudio en este subproceso,

Se realizé un control de las condiciones de trabajo de evaporacién de lejias para
compararias con las de disefio y se observé que las presiones se mantienen por debajo de los
datos tedricos, las temperaturas de los condensadores son menores que las tedricas. En cuanto
a las temperaturas de la lejia alimentada y glicerina eruda producida se mantienen mds bajas
que los datos tedricos. Las temperaturas de los condensados salen mayores que los datos
te6ricos, indicando una transferencia de calor no adecuada. Los niveles de los evaporadores se

mantienen cercanos al porcentaje que debe ser, sin embargo en ocasiones son mayores.

Se determinaron los puntos de pérdidas en evaporacién donde se tienen los siguientes
resultados: en el condensado | se pierde 22.26 % de la alimentacién a evaporacién. En el
condensado 2 se pierde 6.11 %, en descargas del salero 1, 0.028 %, en descargas del salero 2,
0.031 %, en agua de enfriamicnto de evaporadores y circuito de vacio 4.90 % y en agua de
enfriamiento de sellos mecdnicos 6.22 %. Es importante trabajar en disminuir las pérdidas

pues es una disminucién en fa produccion que significa una pérdida monetaria al mismo

tiempo.

También se hizo un balance de energia en el que se concluye que la eficiencia térmica
es muy baja pues en el primer condensador se tiene 28.77 % y en el segundo 45.89 %. Esto
indica que se esta desperdiciando energia, consecuentemente pérdida de dinero. Se determind
que debe hacerse una limpicza periddica en los tubos de los intercambiadores para subir la

cficiencia térmica.

it
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I. INTRODUCCION

Uno de los métodos para producir jabon es la saponificacién, proceso por el cual las
grasas y/o aceites son neutralizadas con un alcali, en este caso hidréxido de sodio (NaOH).
Los productos son jabon crudo y lejia. El jabon crudo (o Neat Soap), es secado para obtener
viruta de jabon. La lejia es una solucion de glicerina, sal y agua, por ello se debe someter a un

proceso de evaporacidn para recuperar la glicerina producida.

La primera glicerina se prepard en 1779 por primera vez, por Scheele, al calentar una
mezela de aceite de oliva y litargirio, que le llamé principio dulce de las grasas.
Posteriormente en 1870 se desarrollé un métado para recuperar glicerina y sal a partir de la
lejia de jabon agotado. En la actualidad la glicerina tiene mucha importancia en la industria,
va sea cruda (80 %) o usp! (99 %), debido a que se utiliza en la fabricacion de dentifricos,
farmacos y cosméticos, también se utiliza en la conservacion, ablandamiento y humectacion

de resinas alquidicas, celofan, tabaco, lubricantes, alimentos y bebidas.

En una planta de recuperacion de glicerina se obtiene glicerina USP, por el proceso
tradicional usado durante décadas en la industria de la saponificacion de grasas y aceites. El
proceso consta de cuatro subprocesos: se trata la lejia obtenida del reactor, se evapora el agua
y se separa la sal cristalizada y, luego se obtiene glicerina en forma de alta pureza por medio
del proceso de destilacion por vapor, finalmente se blanquea la glicerina. Sin embargo no se
conoce la eficiencia del proceso, por lo que este trabajo consiste en evaluacidn del proceso

entero y poder determinar si hay pérdidas.

Al ubicar los puntos de pérdidas, se debe proponer los cambios que se necesiten para
disminuirlas y asf tener un proceso mds eficiente y rentable. Este trabajo incluye el balance de
materia del proceso entero y a partir de éste se podran determinar las pérdidas. Ademas se

propondran las acciones a realizar para disminuir las pérdidas de glicerina.

' USP: 'armacopea de los Estados Unidos, por sus siglas en inglés.



1. ANTECEDENTES
LA RECUPERACION Y REFINACION DE LA GLICERINA

A. Acidos Grasos

l.os dcidos grasos son dcidos alifiticos de cadena larga, derivados de la hidrolisis de

grasas y aceites. (Wade 1993)

Los glicéridos son ésteres de acidos prasos con el triol glicerol o glicerina. Los
glicéridos mds comunes son los triglicéridos, o triacilgliceroles, en los cuales los tres grupos
Ol del glicerof se han csterificado con acidos grasos. Cuando los triglicéridos son solidos a
tcmperatura ambiente se les llama grasas y cuando son liquidos se les llama aceites. (Wade

1993)

L.os dcidos grasos de los triglicéridos comunes son actdos carboxilicos de cadena recta y
larga, de 12 a 20 dtomos de carbono. La mayor parte de los acidos grasos contiene niimero par
de stamos de carbono, porque se derivan de unidades de acido acético. Algunos de los acidos
grasos comunes son saturados, mientras que otros tienen uno o mas elementos de insaturacién,
por lo general, dobles enlaces carbono-carbono. En realidad la mayor parte de las grasas y
aceites naturales son mezclas de triglicéridos que contienen dcidos grasos saturados e

insaturados. (Wade 1993)

B. Glicerina

La glicertna es el mas simple de los alcoholes trihidricos, pues tiene tres grupos OH,
merece un comentario especial porque los dos grupos alcohol terminales son primarios y el
del centro es secundario. En consecuencia, el glicerol es el primer alcohol prolihidrico capaz
de producir una aldosa {gliceraldeido) y una cetosa {dihidroxiacetona). No es acido, ni basico,

y por consiguiente no es corrosivo, La molécula de la glicerina es la siguiente:

OH

]}

OH (Austin 1988, Marino y Guerrero 1987))

Glicerina: material tangible. Producto final de la operacion de la recuperacion de glicerina.
Material no disponible puro al 100 %.

Glicerol: se utiliza hipotéticamente para el material 100 % puro.



Para estas dos definiciones es correcto escribir, por gjemplo:
- Glicerina, el producto obtenido en la operacién de recuperacion.
- Glicerol, componente de la glicerina recuperada.

{Barnhurst et al 1990)

C. Tipos de producecidn de glicerina

La glicerina es un producto valioso proveniente de la saponificacion de grasas y aceites
naturales en la fabricacion de jabones. También se produce comercialmente por el
desdoblamientoe de las grasas y aceites naturales en dcidos grasos y glicerina, por hidrélisis de
grasas y aceites mediante presién y vapor sobrecalentade, también por fermentacion de
mclaza de remolacha azucarera en presencia de gran cantidad de sulfito de sodio y por sintesis
a partir del propileno. En los Gltimos afios, a medida que més y maés glicerina natural se ha
producido a partir de las grasas y aceites, la produccion de glicerina sintética a partir del
propileno, ha declinado. Otro método para producir glicerina es en la fabricacién de biodiesel,
haciendo reaccionar triglicéridos (grasas o aceites) con alcohol (etanol o metanol). (Bamhurst

et al 1990, Marino y Guerrero 1987)

Como subproducto de [a saponificacion, el glicerol en grasas se recupera generalmente
de lejias del jabon. Normalmente, se purifican estos materiales y la mayoria del agua que
contienen se evapora bajo condiciones que no vaporizan cualquier cantidad significativa de
glicerol para producir glicerina cruda. La glicerina cruda es purificada normalmente por la

destilacion, scguida a veces por tratamientos que blanquean. (Barnhurst et al 1990)

Varios procesos para la fabricacion de la glicerina sintética del azicar por fermentacion
se han desarrollado, comenzando con el trabajo en Alemania durante la guerra de 1914 - 18;
pero la industria sintética moderna de [a glicerina comenzd con un proceso de conchas basado
en el propileno. Los principales problemas tnicialmente, se dieron en lo que concierne a la
purificacion, pero la calidad de la glicerina sintética moderna es mayor. Hay que tomar en
cuenta que el costo marginal de recuperarlo esta por debajo del costo de la fabricacion de la

glicerina. (Austin 1988 y Woollatt 1985)

D. Propiedades quimicas de [a glicerina

Debido a que es un alcohol trihidrico, puede sufrir las reacciones usuales de esta clase
de substancias quimicas, incluyendo esterificacion y deshidratacion, reacciones importantes
que hay que controlar durante el proceso de recuperacidn, por razones que se explican

enseguida. (Barnhurst et al 1990)



1. Esterificacidon. Las reacciones de esterificacion que deben controlarse en el proceso
de recuperacion, son aquellas que se llevan a cabo entre la glicerina y los acidos grasos y/o el
jabén. Las reacciones con los dcidos grasos pueden dar uno, dos o tres grupos ésteres.

(Barmhurst et al 1990)

O O O
Il f I /|
?C’R OCR CCR OCR
| H.0 |
CH, - CHOH - CH, + RCOOH -~ —» CH - CIH - CH,
OCR
I}
o)

(1
Durante el proceso de recuperacion, a medida que se elimina mas y mas agua de la lejia

tratada y, a medida que se alcanzan las altas temperaturas del proceso, las condiciones se

vuelven favorables para estas reacciones y pueden contaminar la glicerina destilada, con

problemas de olor, sabor y problemas de espuma (que significa pérdidas de glicerina).

La reaccidn de esterificacion puede evitarse por medio de una remocion efectiva de los 4cidos

grasos y jabdn, al comienzo del proceso de recuperacion de glicerina, y por 1a destilacién de la

misma bajo condiciones alcalinas moderadas. (Barnhurst et al 1990)

2. Deshidratacién intramolecular. Esta reaccion envuelve la sustraccidon de los
elementos de dos moléculas de agua de una molécula de glicerina. Se puede escribir de la
siguiente manera:

CH,0H - CHOH - CH0H ——2» CH, = CH - CHO + 2 H,0

catalizador 2)
Durante la destilacion, y posiblemente durante las etapas posteriores de la evaporacion,
cuando la masa del proceso contiene poca agua y cuando se alcanzan las temperaturas altas, la
reaccién anterior se inicia si ciertas impurezas estdn presentes para actuar como catalizadores,
como  materiales inorganicos dcidos tales como Acidos minerales, polimeros dcidos,
anhidridos y sales férricas. Esta reaccion puede evitarse manteniendo la masa en el proceso de
destilacion, ligeramente alcalina con un élcali moderado y agregando un agente secuestrante
como el Na,EDTA (Etileno-Diamina-Tetracetato-Tetrasédico) al destitador antes de iniciarse
la destilacion. Un dlcali fuerte igualmente previene la formacién de acroleina pero promueve

la deshidratacién intermolecular (polimerizacion). (Barnhurst et al 1990)

3. Deshidratacion intermolecular. En esta reaccion sucede la sustraccion de los

elcmentos de una molécula de agua de dos moléculas de glicerina, para formar un dimero, en



el cual residuos de dos glicerinas estdn unidos mediante un grupo éter. También puede ocurrir
la sustraccién posterior de agua de pares de moléculas provenientes de la glicerina (dimero,

trimere, etc) v 1a formacién de muchos grupos éter, y de esta el "poliglicerol’.

A temperaturas altas del proceso se alcanzan condiciones favorables de reaccién, en
presencia de poca agua, como en la destilacion. La reaccion es catalizada por un &lcali fuerte.
Es irreversible y, si se le permite continuar, puede comprometer seriamente el rendimiento de
glicerina. La reaccion puede prevenirse evitando el uso de un alcali fuerte para inhibir la
esterificacion y la deshidratacion intramolecular, usando carbonato de sodio. (Barnhurst et al

1990)

E. Propiedades fisicas de la glicerina

1. Punto de ebullicion: es muy alto, casi 290°C a presién atmosférica, con
descomposicion.

2. Punto de fusion: si es glicerina de alta pureza es sorpresivamente alto, es casi 20°C,
pero puede provocarse la cristalizacién solamente por sobreenfriamiento a una temperatura
mucho mas baja durante un periodo de tiempo largo. Significativamente, el punto de fusién se
baja considerablemente por pequefias cantidades de agua y otros diluyentes.

3. Presion de vapor: es baja, debido parcialmente a la union intermolecular del hidrégeno
a través de tres grupos OH. Debido a su baja presidn de vapor, la glicerina no tiene olor.

4. Solubilidad: 1a glicerina es completamente soluble en agua y en alcoholes de baja masa
molecular. Tiene una solubilidad limitada en otros solventes organicos polares, tales como
ésteres, cetonas y éteres. Bs esencialmente insoluble en solventes no-polares como los
hidrocarburos. La presencia de sal en mezclas de agua-glicerina, como en las lejias gastadas,
no tiene efecto sobre la mutua solubilidad de la glicerina y el agua. La solubilidad de la
glicerina en agua es lo que hace posible la extraccién de glicerina de la masa de jabén en la
paila y en los procesos continuos de jabon.

5. Higroscopicidad: es altamente higroscépica. Puede absorber agua hasta casi el 50 % de

su peso. (Barnhurst et al 1990)

F. Residuos no volatiles inerganicos y organicos en glicerina cruda

La materia inorganica es determinada como el porcentaje de cenizas. Por muchos afios,
Jas impurezas organicas se han estimado determinando el porcentaje de residuos totales, el
residuo luego de la vaporizacidn del glicerol bajo condiciones controladas en un horno a 160°

C.



Los residuos organicos son entonces el porcentaje de residuos totales menos el
porcentaje de cenizas.

Recientemente los residuos organicos han sido reemplazados por el porcentaje de
materia organica que no sea glicerol (MONG por sus siglas en inglés), que es definido como:
Y MONG =100 — (% cenizas + % glicerol + % agua) .

Se deben tomar las siguientes diferencias que son significativas en ciertas circunstancias:

1. Todo el glicerol es incluido en MONG, pero no en los residuos organicos, porque
éstos son mds volatiles que el glicerol. Por lo tanto MONG equivale al total de residuos
organicos mas el total de glicerol.

2. Ningun alcohol wolatil presente en muestras de glicerina, incluyen materia
proveniente de alcohdlisis o grasas para formar metil o etil ésteres de los Acidos grasos, se
encuentran en MONG pero no en residuos organicos.

3. Auzicares y otros compuestos polihidroxidos, que incrementan el contenido de glicerol
aparentemente de una muestra, artificialemente reduce el contenido de MONG.

4. Poligliceroles y otros compuestos organicos no voldtiles pueden se incluidos en
MONG o residuos orgénicos, pero porciones de diglicerol, que es menos volatil bajo
condiciones de residuos organicos, puede crear dificultad al determinar los residuos totales.

{Woollatt 1985)

G. Tratamiento de las lejias del jabdn

Ei proposito de la etapa de tratamiento de lejia es eliminar el jabdn residual que no se
separé anteriormente. Esto se hace a través de una serie de reacciones de acidificacion del
medio y precipitacion de hidréxide de aluminio, convirtiende altamente insoluble el jabén

residual. El producto de esta etapa del proceso es llamado lejia tratada, (Barnhurst et al 1990)

Las lejias del jaboén cominmente se neutralizan con [a materia grasa antes de que salgan
del departamento de Ja elaboracién del jabon. Estas todavia contienen algim alkali, asi como
materia jabonosa y otras impurezas organicas, y un porcentaje substancial de sal (alrededor de
10 %). Si se utiliza el sistema mas viejo de enfriamiento y tratamiento superficial, pero no la
neutralizacion, las lejias contienen un porcentaje mas alto de alcali libre, que en lejias
neutralizadas. La purificacién o el tratamiento de las lejfas, se realizan para quitar compuestos
organicos con excepcion del glicerol tanto como sea posible; y el éxito con el cual se alcanza
esto, se refleja en el MONG, o en los residuos organicos de la glicerina cruda producida.

(Woollatt 1985)



Los pasos en el tratamiento generalmente de las lejias del jabon son:

1. Acidificacion a un pH de cerca de 4,6 - 4,8: este paso se¢ omite a menudo si las lejias
se han neutralizado bien con los dcidos grasos. La acidificacion es preferiblemente con 4cido
clorhidrico que ¢on édcide sulfirico, para evitar la introduccion de sulfatos en el sistema. La
adicién del 4cido clorhidrico hace que el jabdn se convierta en 4cidos grasos. Al disminuir el
pH de la lejia desde un pH de 12, a un pH 4-3, causa la insolubilizacion de los 4cidos grasos,
de gran parte del material graso y se liberan estos dcidos grasos y los que son insolubles en
agua. A veces se retornan a un jabon de calidad inferior, quizds después de filtracién. Estos
actdos grasos superficiales son materiales de baja calidad de la elaboracion del jabén; son
bajos en masa molecular y tienden a dar sales del sodioc que tienen poco valor. (Woollatt

1985)

La reaccion en esta etapa es la siguiente:

RCOONa + HCI ———» RCOOH + N&CI &)

(Barnhurst et al 1990 y Woollatt 1985)

2. La purificacidn por la adicion de una sal de hierro o de aluminio, normalmente se le
llama primer fratamiento. Esto se hace para convertir los 4cidos grasos en jabén de aluminio
menos soluble. Se utiliza un pequefic exceso de alumbre para asegurar que estén presentes
sufictentes iones de aluminio para reaccionar con todos los dcidos grasos y para reducir el pH
dc la masa del proceso a cast 4.6-4.8, donde los jabones de aluminio son menos solubles. El
pH se mantiene o se ajusta y la mezcla es agitada por aire comprimido, soplado adentro con
una tuberia con perforaciones cerca de la base del tanque. Este aire también se asegura de que
si se utiliza el hierro, se oxide al estado férrico y en caso de necesidad, se debe seguir

soplando hasta que la mezcla ¢s color marrén.

La oxidacién es particularmente neccesaria si se utiliza hidrosulfito del sodic en el
proceso de la elaboracion del jabén. El precipitado de esta etapa es jabén de aluminio, en el
cual se fijan acidos grasos, materia protéica, y otras impurezas son absorbidas aqui, las sales
basicas de los acidos grasos de baja masa molecular se pueden presentar. Los dos
precipitados principales son soluciones del cloruro férrico, FeCl;.6H,0, o del sulfato del
aluminio, a veees Hamado alumbre, AL(S80Q,);.H,O. Es preferible utilizar cloruros, mas que
sulfatos, en todas las adiciones para lejias, porque el sulfato de sodio se acumulard de otra
manera en la sal recuperada que se reutiliza en elaboracién del jabén y porque los sulfatos,
son obligados a aumentar problemas con costras en los evaporadores. El cloruro del aluminio
es, sin embargo, un material no conveniente a manejar y cuando se utiliza el tratamiento de

aluminio, éste se agrega generalmente como sulfato. La sal de aluminio y sodio se puede



también utilizar como fuente del aluminio, a veces conjuntamente con el cloruro férrico. Las
opiniones difteren en cuanto a los méritos relativos del hierro y del aluminio para la
purificacién de las lejias del jabon, pero el hierro tiene la ventaja que puede ser agregado
generalmente como cloruro. La cantidad de precipitado que se requiere varia con la
composicion de las lejias, pero cerca de 0,1-0,2 % de la sal férrica hidratada (agregada como
solucién concentrada) es comiin, aunque a veces s€ requiere hasta cerca de 0.4 %. la
tcrminacion del primer proceso del tratamiento es comprobada a menudo por la filtracion de
una muestra pequefa y la adicion de algunas gotas del precipitado diluido al liquido filtrado
claro. Si el proceso del tratamiento es completo, ningn precipitado debe ser producido, pero
un buen limite no se obtiene siempre. El pH en el cual se realiza la prueba es importante. La
cficiencia del tratamiento es probada en dltima instancia por ¢l MONG de la glicerina cruda
producida. Una concentracién muy alta de glicerol en el licor puede hacer que el tratamiento
sea menos eficiente. La reaccién de esta etapa es la siguiente:
6 RCOOH + AI2(SO), *18 H,0 ———— 2 (RCOO)AI + 3 HS0, + 18 HO

{pH 4.64.8)

(4)
{Barnhurst et al 1990 y Woollatt 1985)

3. El primer tratamicnto de remocién de lodos se realiza por filtracidn, normalmente con
un filtro prensa. A menudo es ventajoso permitir que el contenido del tanque se asiente, para
filtrar primero la capa més baja y poner la capa mas clara de arriba, en un filtro prensa limpio.

4. Aumento de pH por la adicion de Hidréxido de sodio gue se conoce como el segundo
tratamiento: aunque es pequeio el exceso de sulfato de aluminio usado para efectuar la
reaccién segin Ja Ecuacion (3), el exceso de iones de aluminio debe ser eliminado. Esto se
hace después de la primera filtracién, llevando el pH de la masa del proceso hasta casi el
punte neutral, donde el exceso de iones de aluminio se precipita como hidréxido de aluminio
altamente insoluble, AI(OH);. El mezclado y la oxidacion se obtienen otra vez con aire
comprimido. Esta reaccién quimica puede expresarse de la siguiente manera:

A],(Sf)‘), + 6 NaOH —————> 2 AOH), + 3 NaxBO‘
pH 7.0 (5)
(Barnhurst et al 1990 y Woollatt 1985)
5. Finalmente, el proceso del tratamiento es terminado por una segunda filtracion en un

filtro prensa para remover el precipitado. (Woollat 1985)

Las variaciones en los detalles del procese del tratamiento son posibles, incluyendo la
estimacién de la cantidad de precipitado requerida por las pruebas de la escala pequefa. Se
han ideado procesos del tratamiento en los cuales, después de la precipitacién de impurezas
con hierro o aluminio, como en el proceso de doble tratamiento, la mezcla se hace levemente

alealina con carbonato de sodio, o bicarbonato de sodio, antes de ser filtrada una vez



solamente. El cloruro de calcio, seguido por una segunda etapa con carbonato de sodio, se ha
utilizado en el tratamiento de lejias del jabon, pero la purificacion es menor que con hierro o

aluminio. (Woollatt 1985)

La lejia tratada contiene:

a. Esencialmente las mismas concentraciones de agua, sal v glicerina como la lejia antes
dc tratar.

b. Una cantidad muy pequefia de 4cidos grasos disueltos. Esto debido a que los jabones
de aluminio formados durante el tratamiento de la Lejia no son 100 % insolubles.

c. Pegueciias cantidades de impurezas organicas nombradas anteriormente, cantidades
que no fueron ocluidas, ni absortas por el precipitado coagulante del jabon de aluminio.

d. Pasiblemente, trimetileno glicol (TMG). (Barnhurst et al 1990)

H. Evaporacién de la [ejia previamente tratada a glicerina cruda

Los propositos de la etapa son eliminar la mayor cantidad de agua de la lejia tratada, por
medio de la evaporacion y eliminar la mayor cantidad de la sal, por medio de la sedimentacion
a medida que cristaliza durante la evaporacién del agua. El producto de esta etapa del proceso
es llamado glicerina cruda. La sal que se cristaliza y sedimenta durante la etapa de

evaporacion, es lavada, secada y luego devuelta al departamentoe de fabricacion de jabon.

Entre la presion de vapor del agua y la de la glicerina, existe gran diferencia, lo que
permite la evaporacién selectiva del agua de la lejia tratada. Por ejemplo a 70 °C la presion de
vapor del agua es de 3,119 kPa, mientras que el de la glicerina es menos de 0.00173 kPa. La
ptesencia de un soluto no-reactivo con una presion de vapor esencialmente cero, como el
cloruro de sodio, no afecta la proporcién de la concentracién de gases en el vapor. Solamente
disminuye la presion de vapor total ¥ la concentracidn total de los gases, encima de la mezela
liquida. (Barnhurst et al 1990)

Tabla No. 1 Concentraciones de los componentes.

Compuesto Lejia tratada Glicerina cruda
(% en masa) {% en masa)
H,0 71 10
Glicerel 16 30
Sal 13 10

{Barnhurst et al 1990)
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1. Solubilidad de la sal. Las siguicntes son las solubilidades pertinentes de la sal
(cloruro de sodio):
a. La sal es soluble alrededor del 27 % (gramos de sal por 100 gramos de solucion).
Esta solubilidad varia poco con la temperatura.
b. En glicerina: La sal es esencialmente insoluble en glicerina.
c. En soluciones de agua/glicerina: la solubilidad de fa sal disminuye a medida que
aumenta la concentracién de glicerina.
Estas relaciones de solubilidad son clave para la recuperacion de la sal durante la

evaporaciGn de las Iejias tratadas. (Barnhurst et al 1990)

Se debe hacer una breve mencidn de la veniaja de tener concentraciones de glicerina
relativamente altas en la lejia tratada, lo que incide sobre el costo de la energia de esta etapa
del proceso, en gran parte ef costo del vapor usado para evaporar el agua de la legjia. Entre mas
alta sea la concentracion de glicerina en la tejia, menor serd la cantidad de agua que debe ser

evaporada. (Barnhurst et al 1990)

2. Los productos de 12 etapa de evaporacion

a. La glicerina completamente cruda contiene:
1) Glicerol (80 %), agua (10 %) y sal (10 %).
2) Una cantidad muy pequeiia de dcidos grasos que se ha escapado hasta cste
punto de fa remocidn en todas las etapas de proceso, incluyendo la evaporacion.
3) Cantidades pequeiias de las impurezas orgdnicas mencionadas anteriormente.
4) Posiblemente trimetileno glicol (TMG).
b. Agua evaporada e impurezas orgénicas mas volatiles, evaporadas.
c. Sal cristalizada que contiene una cantidad significativa de glicerina adsorbida.

(Barnhurst et al 1990)

3. Eficiencia térmica. Un kilogramo de vapor evaporara aproximadamente | kilogramo
de agua alimentado en su punto de ebullicién, pero menos de 1 kilogramo cuando la
alimentacion estd a temperatura mds baja que la de ebullicion, lo cual no produce
inmediatamente vapor. El punto en que hicrve ¢l agua, o cualquier otro liquido, cae mientras
se reduce la presion bajo la cual se sostiene. Estos hechos simples proporcionan la clave para
mejorar la eficiencia térmica de un sistema de evaporacion. La cficiencia térmica se expresa a
menudo y convenicntemente en términos de kilogramo de agua evaporado por el kilograme de

vapor administrado. (Woollatt 1985)
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La eficiencia térmica puede ser mejorada de las siguientes maneras:

a. Operacion de miutiple efecto, en la cual el vapor de un evaporador o efecto, es el
calentamiento de otro efecto que funciona bajo presion mas baja. De esta manera, ¢! calor
latente se utiliza mas de una vez.

b. Vapor de recompresion, en la cual el vapor de un recipiente es comprimido y
regresado como vapor de calentamiento, a la misma unidad que se evapora. Para el calor
latente reutilizable la presién debe ser aumentada.

¢. Seleccién del método éptimo de alimentar la lejia al evaporador y/o ¢l uso de los
intercambiadores de calor. Los intercambiadores de calor sensibles pueden ser utilizados entre
fos efectos, o recuperar calor de corrientes salientes del vapor, del condensado, o del producto,

d. Integraciéon con otras plantas en [a fabrica. (Woollatt 1985)

Antes de que se consideren estos procedimientos, es necesario discutir la elevacion del
punto de ebullicién y diferencias de temperatura. La elevacion del punto de ebullicion es la
diferencia entre el punto de ebullicion de la solucidén en un efecto y el punto de ebullicién del
agua bajo presion en el espacio del vapor del efecto. Esto se debe a dos causas:

a. Elevacion del punto de ebullicién debido a las sustancias disueltas.

b. Elevacién del punto de ebullicion debido a la carga hidrostatica, Cuando un
liquido se calienta debajo de la superficie, la presion es la suma del espacio del vapor més el
equivalente a la carga del liquido sobre el punto en el cual se provee el calor. El efecto
relativo es claramente més pequefio, cuando la presion en el espacio del vapor es mas alta.

{Woollatt 1985)

La diferencia de la temperatura, At,,, se define como la diferencia entre la temperatura de
condensacion del vapor en ¢l calentador y la temperatura en la cual el agua hierve bajo presion

en el espacio del vapor. (Woollatt 1985)

Algunos puntos generales relacionados con este tema son:

a. La elevacion del punto de ebullicién debido a la variacion de la carga hidrostatica
con el disefio de los calentadores, sin embargo, reduce la diferencia de la temperatura eficaz,
incluso si el licor se calienta sin hervir y sélo se evapora cuando tlega cerca a la superficie del
licor. '

b. La elevacién del punto de ebullicion debido a las sustancias disueltas depende
solo de la composicion del licor, Es alta para la glicerina cruda vy ¢sta es una desventaja de la
operacion continua, en el cual el efecto que descarga el producto debe mantenerse a la
concentracion del mismo. Si un evaporador funciona en semi-lote, esa es la unidad que es

alimentada con el licor fresco, pero el producto no se descarga hasta que alcanza la
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concentracién el nivel deseado, por lo que el promedio de la elevacidn del punto de ebullicidon
cs mas bajo. Contemporancamente la operacion en semi-lote para concentrar la lejia a
glicerina semi-cruda y, de glicerina semi-cruda a glicerina cruda era normal, pero las ventajas
generalmente de la operacién continua ahora son cominmente consideradas para compensar

la desventaja del aumento del punto de ebullicion. (Woollatt 1985)

4. Puntos a considerar en el diseiio de una planta de evaporacién. Muchas variaciones
son posibles en el disefio de las plantas para la evaperacion y producir glicerina cruda. La
concentracidn del ghicerol en la lejia a ser evaporado es un factor importante en el disefio de la
planta. Puntos que se consideraran en el disefio de una planta de evaporacion para producir
glicerina cruda, son:

a. La capacidad requerida en términos del agua a evaporar, glicerina cruda
producida y, para lgjias del jabdn, sal que se separara.

b. Eficiencia térmica y consumo maximo de vapor.

¢. Tipo de unidad de calentamiento.

d. Arreglos para la separacion de la sal, cuando sea relevante.
e. Evitar pérdidas indebidas de glicerina.

f. Equipo de vacio y otras herramientas secundarias.

g. Método de control.

h. Materiales de la construccion del equipo. (Woollatt 1985)

5. Equipo de evaporacién. Hay diferentes combinaciones que pueden utilizarse:

a. Los evaporadores de gfecto #inico son efectivos por su costo/beneficio donde hay
disponible vapor relativamente barato de las plantas de energia o de otras fuentes. E1 vapor se
usa s6lo una vez para la evaporacion. -

b. El evaporador de doble-efecio consiste de dos evaporadores de presion reducida,
de efecto Unico, conectados en serie, a excepcién de que hay solamente un condensador
barométrico conectado inmediatamente después del separador de arrastre del segundo
evaporador. E1 propésito de la evaporacion de doble-efecto es obtener un ahorro substancial
en el uso del vapor. Aungue se utiliza vapor de alta presion (vapor a 206.84 kPa) como el
medio de calentamiento en el primer evaporador {el primer efecto), el agua evaporada en el
primer evaporador se utiliza como ¢l medio de calentamiento en el segundo evaporador (el
segundo efecto). Practicamente hablando, un kg de vapor evapora cerca de dos kg de agua.

El producto del primer evaporador es glicerina medio-cruda que conticne
aproximadamente 50 % de glicerina. E1 producto del segundo evaporador es glicerina

completamente cruda que contiene aproximadamente 80 % de glicerina,
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c. Evaporadores de multiple efecto, consisten en mas de dos efectos y el ahorro de

energia es aiin mayor. (Barnhurst et al 1990)

6. Tipo de alimentacién de glicerina

a. La alimentacidn paralela, que es alimentacion separada a cada efecto, es
conveniente para la evaporaciéon de la salmuera producida, pero no para los licores de la
glicerina de los cuales la concentracion del glicerol aumenta muy substancialmente mientras
que procede la evaporacion. La alimentacidon puede ser hacia adelante; la glicerina ingresa al
primer efecto luego pasa al segundo, al tercero, etc., los efectos son numerados en la direccion
del fujo del calor. El otro tipo de alimentacion es al revés, que es la direccion contraria, por
¢jemplo la glicerina entra en el tercer efecto luego pasa al segundo y luego al primero.

La direccion de ia alimentacion tiene a menudo una influencia importante sobre el
consumo del vapor, dependiendo de la temperatura del licor de la alimentacion. Si la
alimentacion es fria, tiene que ser calentada a su punto de ebullicion bajo la presion del efecto
al cual entra.

b. Con la alimentacién hacia adelante, la temperatura del conjunto de la
alimentacion se debe aumentar al punto de ebullicion en el primer efecto por el vapor nuevo y

!
este calor sensible no produce ningin vapor en esc efecto, aunque el calor en el licor
concentrado produce un poco de vapor cuando se transfiere a los segundos y subsecuentes
efectos que funcionan bajo presiones mas bajas que el primer efecto.

c. Con la alimentacidn hacia atrds, un licor frio se calienta en las etapas como la
porcién no evaporada y se transfiere de efecto a efecto. Solamente la porcién final que
alcanza el primer efecto se calienta con vapor nuevo y la calefaccion sensible en [a segunda y
los demas efectos, es hecho por los vapores de un efecto anterior. Esto se debe por calor
Jatente que se ha utilizado una, o mas veces en el evaporador. Si el licor de la alimentacion es
muy caliente, por ejemplo sobre el punto de ebullicion del primer efecto, no se requiere
ningiin calor sensible incluso con la alimentacion hacia delante. Vapor se produce en cada
efecto y forma parte del vapor usadoe en el efecto siguiente. Con la alimentacion hacia atras,
el licor caliente evapora a la presion en el efecto pasado y el calor latente no se utiliza otra

vez, por lo menos en el evaporador. (Wooliatt 1985)

El licor residual, entonces, tiene que ser recalentado a la temperafura en su efecto
siguiente, en cuanto a la alimentacion fria. Estas consideraciones demuestran que es
térmicamente benecficioso utilizar la alimentacién hacia delante con el licor caliente y
alimentacion hacia atras con el licor frio. En una cierta temperatura intermedia los factores se
balancean y no hay diferencia entre alimentacién hacia delante o hacia atrds. La ventaja

térmica de la alimentacion hacia atrds con el licor relativamente frio de la alimentacion se
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puede alcanzar por el uso de la alimentacién haeia adelante con precalentadores inter-etapas.
La alimentacion es precalentada con vapor gradualmente etapa por etapa a una temperatura
tan baja como sea posible, para reutilizar al maximo el calor latente. Un precalentador no
puede funcionar sin una diferencia positiva de temperatura en la direccién requerida y con
equipo de vacio moderno, no es a menudo posible utilizar un precalentador en los vapores del
altimo efecto (precalentador 1 en la figura No. 1), pero cualquier calor que se pueda recuperar
de los vapores finales es claramente ganancia. (Woollatt 1985)

Figura No. 1 Evaporacion hacia adelante con precalentadores entre las etapas.

(o
A ststemna
Precalentador 3 Frecalentaidor 2 Preementailor 1 de vacio
N2 S Y .
I )
Alimentacién
I~ del Licox
e o
Vapor

Condensnido

Congderisado Condessilo Glicerina eruda o
gemd cruda

El calor transferido a ta alimentacion entre etapas de los precalentadores no estd
disponible para el uso en el efecto siguiente, pero el resultado total es beneficioso con la
alimentacion enfriada, por las razones discutidas, en lo referente a la alimentacion hacia
delante y hacia atrds. El calor se puede también recuperar, a menudo, de otras corrientes que
salen de los efectos, particularmente los condensados. Estos condensados se pueden manejar
de varias maneras, considerando el hecho que el condensado deja el primer efecto con una

temperatura mds alta que el segundo efecto. (Woollatt 1985)

Otros factores que se considerardn en la seleccion de un sistema de la alimentacion son:

1. Con alimentacién hacia delante, el licor concentrado se evapora a la temperatura
mas baja, de modo que su viscosidad es mds alta que la del licor completamente concentrado,
usando la alimentacion hacia atrds. FEsto afecta al contrario transferencia de calor,
particularmente con los calentadores naturales de la circulacion,

2. El calor mas sensible se va en el crudo o semi-crudo, con alimentacion hacia atras
més que con alimentacion hacia adelante; pero una porcién de éste se recupera en los

intercambiadores de calor.



15

3. El licor se puede transferir normalmente de efecto a efecto por diferencia de la
presién con la alimentacion hacia adelante, y es necesaria una bomba para introducir la
alimentacion al primer efecto. Con la alimentacion hacia atrds es posible aspirar ¢] licor de a
alimentacion en el efecto anterior, pero las bombas son necesarias para la transferencia de
eiccto 4 cifeclo, a menos que se adopten los niveles inusuales que proporcionan fa suficiente
cabeza de la gravedad mas que las diferencias adversas de la presion entre los espacios del
vapor. .

4. Los cristales de la sal que se separan durante la cvaporacion de las lejias del jabon
son finos y tienden a ser mas finos, con aumento de la temperatura a la cual se separan y con
aumento en ¢l contenido de glicerol en el licor. Los cristales muy finos son mas dificiles de
Javar eficazmente que los mas gruesos. Los mismos factores también tienden a depositar sal
en los tubos del intercambiador de calor. La deposicion de sal puede ser un problema serio
con los cvaporadores naturales de fa lejia del jabon de Ia circulacién bajo algunas condiciones

y con alimentaeién hacia detante. (Weollatt 1985)

Una buena estimacion del funcionamiento que se esperard de un evaporador, incluyendo

su capacidad de evaporacion, se puede hacer con la ayuda de los equilibrios de calor latente

sobre cada etapa del proceso. (Woollatt 1985)

El vapor se puede sangrar a veces entre los efectos para el use en otra parte. Diversas
unidades de la planta no sincronizan comunmente siempre, de modo que sea generalmente
necesario proporcionar una fuente alternativa del vapor, probablemente a través de una

vilvula reductora. (Woollatt 1985)

7. Tipos de calentamiento. Los calentadores de tubos largos de pelicula, en el cual
mucha vaporizacién ocurre en los tubos, se utilizan para las aguas dulces, pero no sen
convenientes para las lejias del jabdn, porque los tubos se bloquearian con sal
Tradicionalmente, los evaporadores de ftubos pequefios de circulacién natural eran
generalmente usados para las Iejias del jabén. Estos tienen un paquete de tubos verticales (1-2
m de largo) dispuestos en una cavidad de vapor llamada calandria.  Comunmente las
calandrias son construidas cn el cuerpo principal del evaporador, y las caidas del fluido son de
varios disciios. tales como un sector, un agujero central grande, o una serie de tubos mas

grandes que los tubos donde hierven. (Woollatt 1985)

El licor circula hacia ammiba de los tubos pequefios y vuclve a través de las otras
cavidades. [is también posible tener evaporadores de circulacidn natural en los cuales el licor

se levantc a través de los tubos verticales en un calentador externo y sc usa una bomba
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la circulacién de la lejia que esta siendo evaporada y vuelva al cuerpo principal. La conexién
del intercambiador de calor y de la bomba al cuerpo del evaporador estd hecha de tal manera
que la mayor parte de la sal cristalizada es desviada del camino del intercambiador de
calor/bomba hacia las cajas colectoras de sal. Las consecuencias de estos cambios de disefio
son:

a. El evaporador es menos costoso porque su tamafio puede ser mas pequefio.

b. La eficiencia del intercambio de calor puede ser mejorada.

c. La descomposicién de la glicerina en [a superficie de intercambio de calor puede
ser menor que en el equipo que contiene calandria. (Barnhurst et al 1990)

Para obtener el rango maximo de transferencia de calor, y por lo tanto de la
evaporacion, es necesario trabajar con un nivel estdtico del liquido debajo de la tapa de los
tubos, de modo que la vaporizacion ocurra en los tubos aumentando la circulacién debido al
efecto de la elevacién del vapor. Con las lejias del jabén se debe tener cuidado para evitar un
nivel estatico demasiado bajo, ya que la sal se depositard en los tubos en los efectos en los

cuales el licor se satura con sal,

La deposicion de la sal en los tubos puede ocurrir cuando un evaporador estd
funcionande de una manera que seria normalmente satisfactoria; esto es probablemente
debido a cambios pequefios en la composicion de la lejia tratada. Es también a veces posible
operar evaporadores de circulacion natural con un nivel estatico arriba sobre ¢l tubo superior
de la calandria, particularmente al acabar el lote. En este caso, el liquido se calienta en los
tubos arriba de su punto de ebullicidn a la presién en el espacio de vapor y se evapora

mientras que se levanta a una regién de una presion hidrostatica mas baja. (Woollatt 1985)

Evaporadores de efectos en los cuales la sal es separada, necesita ser lavada en
intervalos regulares, o lavada con el otro licor que no se satura con sal. Cuando una planta es
operada mds en semi-lote, que continia, la carga de glicerina cruda concentrada o semi-cruda,
conteniendo un poco de sal solida, se descarga del efecto anterior y es comin comenzar el
lote siguiente, rellenando con la lejia no saturada, o agua, para disclver la sal depositada, Si
se bloquean los tubos con la sal, es necesario empapar con agua y hervir hasta que esté limpio.
(Woollatt 1985)

Los métodos mecdnicos se utilizan a veces, pero es necesario evitar dafios y este
procedimiento se evita cuando sea posible. Algunas costras insolubles pueden acumularse
lentamente en los tubos de un evaporador de glicerina y éstos tienen que ser quitados
normalmente mecdnicamente. Las costras pueden contener silicona, pero son particutarmente

comunes cuando se introduce la lejfa, el agua dulce, o un licor mas aceitoso que contiene
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sulfato y calcio, por ejemplo, si la planta se lava con agua dura. También se encuentran las
costras del carbonato del calcio. Estos se pueden quitar a veces usando acido. (Woollatt 1985)

La tendencia moderna es utilizar calandrias externas de circulacion forzada por la
bomba ya que mejora la transferencia de calor. Calentadores externos con circulacién forzada
reducen al minimo el riesge de salar y del escalamiento; y un calentador externo se puede
arreglar para permitir la desincrustacién mecdnica mas facilmente que uno de calandria
interna.  Segin lo mencionado anteriormente, la circulacion forzada es particularmente util

para el efecto final de un evaporador en el cual se produzea la glicerina cruda. (Woollatt 1985)

8. Retiro y recuperacion de la sal en la evaporacion de las lejias del jabén. Todos los
efectos en los cuales la lejia se ha saturado, y la sal s6lida es separada, necesitan una facilidad
para el retiro del s6lido cuanto antes después de que se forme y los cristales han crecide a un
tamafio razonable, si no el licor se puede poner denso. Los efectos que no producen
normalmente la sal se les puede poner un recipiente simple para recoger lodo y cualquier sal
anormal. Tres sistemas son, o han sido, utilizados:

a. Filtros de sal, o cajas de sal secas.
b. Cajas de sal mojada.
c. Mecanismo por el cual el contenido del efecto es circulado, se descarta una

mezcla espesa, v el licor limpio se regresa al efecto. (Woollatt 1985)

Las cajas secas de sal eran estandares, pero son muy sucias, de mucho trabajo, ¥ no
permiten el retiro adecuado del glicerol de la sal. Los otros dos sistemas quitan la sal sélida
del evaporador en 1a forma de una mezcla de licor concentrado de glicerina; y el proceso de la
separacion se termina en una centrifuga u otro mecanismo. La operacién de las cajas de sal

sceas y mojadas se puede explicar por la referencia a la figura No. 2. (Woollatt 1985)



Figura No. 2 Operacion de las cajas de sal. a) Caja de sal seca. b) Caja de sal mojada.
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En ambos tipos la sal asienta en la zona reservada debajo del evaporador y baja a la caja
de sal. Un cono suficientemente profundo y una zona que sedimenta es importante. En una
caja de sal seca seglin lo demostrado en la figura No. 1 (a). La sal sedimenta sobre la rejilla y
el filtro. Cuando se ha acumulado suficiente sal, la valvula A se cierra, se abre la valvula B, y
el licor se regresa nuevamente dentro del efecto, ayudado por la presién del vapor introducido
a través de la véalvula en la tapa de la caja. La sal se lava con la lejia, y/o agua, y el licor es
desplazado otra vez por el vapor. La vilvula del vapor y la valvula B se cierran, el respiradero
a la atmésfera estd abierto, y la puecrta en la caja abierta. La sal se transporta de vuelta al
departamento de 12 elaboracion del jabén como sal sélida, o como salmuera. La puerta de la
caja es cerrada, la caja se evacla a través de la valvula C, y de la vdlvula A abierta para
comenzar otro ciclo. Es particularmente importante asegurarse que la caja estd evacuada
completamente antes de que se abra la valvula A; si no la expansidn del aire en la caja

causard que en el efecto el licor se cebe, (Woollatt 1985)

Las cajas de sal mojadas pueden ser tambaores cilindricos, o recipientes de cualguier otra
forma conveniente. Funcionan de una manera similar, pero mas sencillo. Cuando la
suficiente sal se ha acumulado, segim lo juzgado por la inspeccidn a través de los visores de
cristal, o de acuerdo con un horario de tiempo, la valvula A es cerrada, se abre la valvula B y
¢l respiradero y la mezcla es soplada hacia fuera con vapor después de que el respiradero haya
sido cerrado. La caja se evacua por la valvula C antes de que se vuelva a conectar al efecto.
(Woollatt 1985)
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Los pares de cajas, secas o mojadas, utilizadas alternativamente, .son comunes en [os
efectos en los cuales las cantidades grandes de sal se producen, Si sélo se puede conectar una
caja, la sal acumula en el cono del efecto mientras que se desconecta la caja. La mezcia
espesada se descarga de la base del recipiente y el resto del licor se vuelve al efecto y/o se
transfiere al efecto siguiente. La suficiente presién es mantenida en el lazo de la circulacion
por la bomba y las valvulas en la vuelta y lineas de transferencia para permitir la descarga de
la mezcla espesa y ser controlado por una valvula sin otra bomba. Hidrociclones (ciclones
con agua) han sido dispositivos de separacién muy satisfactorios encontrades para los

sistemas de esta clase. (Woollatt 1985)

Se debe tener cuidado para no interferir con la circulacion a través de los tubos del
intercambiador, si un sistema de bombeo continuo se introduce en un evaporador de
circulacion natural. Una tentativa de hacer esto hace muchos afios produjo una mezcla bien
espesa, pero condujo a salar los tubos de la calandria. La vuelta del licor circulado a la base
del efecto, con el suficiente volumen debajo del calandria, puede prevenir esta dificultad. El
sistema trabaja bien con efectos de circulacion forzada y es probablemente fo mejor en la

practica moderna., (Woollatt 1985)

Es necesario separar la sal solida en la mezcla que se removié del evaporador, y lavar la
sal para remover el glicerol como sea econdmicamente factible. Un cierto lavado con la lejia
puede ser posible, pero principalmente se utiliza agua fresca; y esta agua tiene que ser
evaporada. Tradicionalmente, las centrifugas de cesta por lotes se utilizan, y la sal se descarga
como polvo cristalino. Se vuelve al departamento de la elaboracion del jabén como tal, o
después de la solucién en el apua, preferiblemente condensada, para formar una salmuera
saturada cercana. Las plantas modernas de la elaboracion del jabén utilizan solamente la
salmuera. Cuando el sulfato es introducido en el sistema, por el uso del sulfato del aluminio o
del acido sulflrico, es necesario desechar cantidades que se recuperan de sal cada cierto
tiempo para prevenir la acumulacion indebida del sulfato de sodio en la sal. Las centrifugas

usadas son normalmente del tipo suspendido de cesta. (Woollatt 1985)

El glicerol dejado en la sal varfa considerablemente con el sistema empleado, la
cantidad de agua usada, y el cuidado con el cual se realiza la operacion, C_on las centrifugas
0,4 - 0,6 % de gliceroles en la sal deben ser posibles, pero a partir de 0,2 - 1,0 % se cotizan.
Con las cajas secas de sal, el 1 % se demanda a veces, pero 2-4 % es probablemente mas

utilizado. (Woollatt 1985)
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9. La minimizacién de pérdidas de glicerol. Durante fa evaporacion, licor que contiene
glicerol y sal puede perderse por arrastre en forma sélida y/o liguida con [os vapores y ser
descargado en condensado. El traslado de un estado a otro puede estar como gotas, espuma,
como kiquido a granel. Para reducir al minimo esta pérdida:

a. Se debe proporcionar espacio adecuado para el vapor sobre el nivel del liquido
que hierve.

b. Los separadores convenientes y generalmente ciclénicos, deben ser incluidos en
el sistema. Es itil proporcionar visores, y/o lineas de retorno, de modo que el operador de la
planta pueda ver inmediatamente cuando ocurre cualquier cambio de estado serio y tome

acciones para remediarlo.

c. Los niveles del licor en los efectos se deben controlar con cuidado,
automaticamente o manualmente.

d. EI tratamiento de lejias, o agua dulce, dehe asegurar que los licores no tengan

ninguna tendencia a hacer espuma. (Woollatt [985)

Los separadores externos caben a veces solamente en el efecto del cual la
concentracién de glicerol es la mas alta. Los dispositivos que miden la conductividad
eléctrica del condensado de los vapores evaporados son indicadores muy Gtiles del cambio de
estado. Indican la presencia de la sal, u otro electrolito, pero esto es relevante pues las sales y
el glicerol se transportan juntos. El problema principai es obtener un flujo continuo del vapor
condensado del efecto anterior cuando un condensador de contacto directo se utiliza en el
sistema del vacio; y el condensado se mezcla con agua de enfriamiento. No es esencial
obtener una muestra representativa de los vapores mds algiin licor arrastrado; lo que es
necesario es conseguir una muestra que indigue cuando cualquier cantidad anormal de sal esta
presente en [os vapores, y ésta se puede alcanzar a menudo por el uso de un condensador

parcial pequefio en ia lnea del vapor. (Woollatt 1985)

Las pérdidas de glicerol durante la evaporacion pueden ocurrir de otras maneras, por
ejemplo, si hay una fuga en [a calandria. Los efectos normalmente contienen agua durante las
paradas (para disolver la sal depositada) y, si hay una fuga, cierta solucion de sal puede
escurrir del enchaquetado de la calandria después de que la planta haya estado parada por un

periodo de tiempo. (Woollatt 1985)
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Figura No. 3 Flujo de glicerol a través de una fabrica de jabdn y recuperacion de glicerina.

Glicerol en grasas crudzs
I—’ Glicerol en grasas desechadzas
Glicerol en grasas purificadas para fabricar jabén

—»  Glicerol en jabdn
[ Glicerol enlejia desechada

Glicerol en licores N " Glicero! escapads en serpentines de vapor
importados de otras |— Glicerol en lodos descartados
fibricas

=" Glicern! enlodos dela seccion de tratamiento

|.—»  Glicerol en sal descartada

—*  Glicerol retornado a la fibricacién de jabin e
Glicerol escapado en ef primer efecto

i——=»  (licerol escapado en ef segundo efecto

—® Glicerol enagua de enfiiamientn ge condensagor

de cortado diredo

|  Glicerol en detrames

"

Glicerol en glicerina cruda
(Woollatt 1985)

La figura No. 3 demuestra el flujo de glicerol a través de una fibrica de jabdn con la
recuperacion de la glicerina, e indica las fuentes de pérdida. El diagrama se dibuja para un
evaporador del doble efecto con un condensador de contacto directo; y refiere a serpentines
cerrados en cacerolas del jabon. Es Gtil determinar la recuperacién en cada seccién de la
fabrica, particularmente si la pérdida total es alta, pero, esto no se hace facilmente; v, para los
propdsitos rutinarios, ésos con recursos limitados pueden encontrar lo mejor posible para
concentrarse en chequeos en las pérdidas controlables, y el glicerol importante en sal
reciclada. El cuidade es necesario para asegurarse que las muestras de materiales

verdaderamente son probadas. (Woollatt 1985)

10. Los principios del mantenimiento del vacio. Las evaporadores de glicerina ahora
funcionan normalmente en 6.77{-13.544 kPa de presion absoluta (94.808-88.036 kPa de
vacio con 101.58 kPa de presion barométrica); y un condensador de alto nivel del contacto
directo se utiliza cominmente. El gas que no condensa se puede quitar con un sistema de dos
etapas del eyector, con un condensador intermedio, o por una bomba de vacio mecanica.
Debido al nivel de a presidn que se necesita en un evaporador de glicerina, ﬁingt’m eyector de

aumento de presion estd instalado normalmente. (Woollatt 1985)

Se necesita una indicacion confiable de la concentracion del glicerol en el material que
es descargado de un efecto que produce glicerina. Esto se basa con frecuencia sobre la

relacion entre la elevacion del punto de ebullicion y la concentracion; es decir entre el punto
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de ebullicion bajo una presion y concentracién sabidas. l.a manera muy simple para que un
operador de 1a planta controle una acabadora manual, o la otra unidad preduciendo glicerina

cruda, es proporcionar:

a. Un barémetro para medir la presion atmosférica.

b. Un tubo en forma de "u" con mercurio con una punta abierta a la atmdsfera y la
otra conectada con el espacio del vapor en ¢l efecto. Esto da el vacio bajo el cual el licor esta
hirviendo; ésa es la diferencia entre la presion atmosférica v la presion en el espacio del
vapor. La presién absoluta en ese espacio del vapor es la resta de la presion atmosférica y el
vacio. Alternativamente, mandmetros que miden esta presidon absoluta pueden ser utilizadas
directamente.

¢, Un termdmetro fijo para medir la temperatura del liquido que hierve. Debido al

efecto de la cabeza hidrostitica, esta temperatura variard algo con [a cantidad de licor en el

efecto y el punto en los cuales se coloca el termdmetro. (Woollatt 1985)

Debido a la influencia de la cabeza hidrostatica, y de impurezas en la glicerina cruda
que es producida, es necesario calibrar el sistema por el andlisis de las muestras tomadas en lo
referente a varios sistemas de lecturas. Como reglas gruesas, una temperatura de ebullicion de
77 °C con una presion absoluta de 6.771 kPa indica alrededor de 83 % de glicerol en
glicerina cruda a partir de lejfa de jabon. También se ha encontrado que una presion adicional
de 0.3386 kPa requiere un 1 °C adicional en temperatura de ebullicion del licor, Por lo tanto,
si 77 °C es correcto para 6.772 kPa, 79 °C serd correcto para 7.4492 kPa y 74 °C para 5.7562
kPa. (Woollatt 1985)

Por experiencia, se ha encontrado que este punto se alcanza en el margen de la
composicion de 1o que ha llegado a ser conocido como glicerina completamente cruda, a
saber, 80 % glicerol-10 % agua-10 % sal. Hay otras dos razones para descontinuar la
evaporacion a la concentracion de glicerina completamente cruda.

a. A mas alta la temperatura de evaporacion, mayor la tendencia para descomponerse
la glicerina a medida que el proceso continta.

b. A mas alta la concentracion de glicerina en el liquido que se esta evaporando,
mayor la pérdida de glicerina, cuando cantidades dadas de liquide se pierden por arrastre,

sobre ebullicion o ebullicion sibita. {Woollatt 1985)
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L. Destilacion de glicerina

El proposito de la etapa es separar una glicerina purificada del agua, sales, impurezas
menores remanentes en la glicerina cruda, mediante la destilacién por vapor y condensacion
fraccionada. En la destilacién por vapor, tanto la glicerina como el agua son volatilizadas; en
la condensacién fraccionada, la glicerina y ¢l apua son condensadas separadamente. El
producto de esta etapa del proceso es llamado glicerina destilada. Durante la destilacion, la sal
residual se cristaliza en una forma tan contaminada que no se puede recuperar. (Barnhurst et al

1990)

La glicerina y el agua son volatilizadas a alta temperatura y a presion absoluta baja. La
sal se cristaliza. Algunas impurezas son volatilizadas, algunas permanecen en forma liquida y

algunas se precipitan.

Ademads los vapores se enfrian lo suficiente para condensar la glicerina. Los vapores
restantes son enfriados un poco mas para condensar ¢l agua y algunas de las impurezas. Los
vapores no condensados, generalmente impurezas, escapan por ¢l tubo de cola del destilador.

(Barnhurst et al 1990)

Mientras que en la etapa de evaporacion se trata de evitar la vaporizacion de la glicerina
en la etapa de destilacion deliberadamente se vaporiza. Todos los componentes de la glicerina
cruda con presiones de vapor tan bajas como la de la glicerina misma, se vaporizan, La
glicerina se obtiene en forma purificada por la condensacién fraccionada del vapor. (Barnhurst

et al 1990)

Bajo presién atmosférica el glicerol hierve con descomposicion en alrededor 290°C.,
Debido a que la presién de vapor de la glicerina es muy baja a altas temperaturas, el reto
quimico es vaporizar la glicerina bajo condiciones lo suficiente moderadas para mantener un
control razonable de la descomposicién térmica y termocatalitica, pero tambi¢n
suficientemente vigorosa para vaporizarla a una velocidad efectiva por su costo beneficio.
Esto se hace a una presion absoluta baja, por medio de destilacion por vapor para sacar
provecho de la Ley de Dalton. En esta aplicacién de la Ley de Dalton, la glicerina es
vaporizada mientras el vapor de agua es inyectado al destilador, de manera que la presion de
vapor total de la glicerina volatilizada y el vapor de agua permitan la destilacién a
temperaturas més bajas que aquellas requeridas para efectuar la destilacion de solo glicerina.

(Barnhurst et al 1990)
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1. Solubilidad de la sal. La sal se cristaliza en el destilador durante la destilacién a

medida que el agua residual en la glicerina cruda, se vaporiza. Esto es un importante evento

fisico-quimico, porque la sal cristalizada interfiere con la transferencia de calor en el

destilador y asi promueve la descomposicion de la glicerina. (Barnhurst et al 1990)

Tabla No. 2 Resultados después de destilacién con diferentes tipos de glicerina cruda, por

diferentes tipos de grasas utilizadas en }a saponificacion.

Composicion (% en masa)
Caracteristica de la glicerina Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3
Contenido de glicerina 82.5 79.2 56.5
Residuo orgénico 1.2 3.5 14.6
Ceniza 8.3 9.7 19.7
Alcalinidad de la ceniza como % Na,0 00.i 1.4 5.2

{Barnhurst et al 1990)

La glicerina completamente cruda representada por la Muestra 1 provino de una lejia
usada en la fabricacion de jabén con grasas v aceites de buena calidad, Se puede esperar que
destile fiacilmente y con un alte rendimiento. La representada por la Muestra 2 provino de la
fabricacién de jab6n con grasas y aceites de menor calidad. Se puede esperar que el alto
residuo organico comprometa el color, olor y sabor de la glicerina destilada; se puede esperar
que la alta alcalinidad de la ceniza cause la formacion de muchos lodos. La glicerina cruda

representada por la Muestra 3 no vale la pena destilarla. (Barnhurst et al 1990)

2. Productos de Ia etapa de destilacion. Dependiendo del tipo de pureza que se necesite
en la glicerina se puede obtener tres tipos distintos de glicerina:

a. Glicerina de grado dental/medicinal (99.5 %), que satisface las especificaciones de
las farmacopeas,

b. Glicerina de grado industrial, de alta pureza (99.2 %), para ser utilizada en las
industrias donde la alta pureza es esencial, como en la industria de explosivos Algunas veces
este destilado puede mejorarse, redestilindolo separadamente o mezclandolo con el destilado
del primer caso para obtener glicerina grado dental/medicinal.

¢. Glicerina de mas bajo porcentaje y poca pureza (90 %), que puede venderse para
diferentes usos industriales o, si la naturaleza y concentracién de las impurezas lo permite, re-
destilarlo (Barmhurst et al 1990)

3. Condiciones de operacién. Durante la destilacion, varias reacciones indeseablc,
tienden a ocurrir en los licores de la glicerina a ciertas temperaturas:
a. Las impurezas grasas reaccionan con la glicerina para formar cantidades pequefias

de glicéridos, ésteres de glicerina.
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b. Las impurezas inorganicas, principalmente sales férricas, catalizan la
deshidratacion intramolecular de la glicerina para formar acroleina.

c. La glicerina se polimeriza en reacciones aceleradas por materiales alcalinos,
especialmente 4lcalis fuertes. (Barnhurst et al 1990)

d. Formacion de los compuestos organicos de nitrégeno de residuos proteicos en la

glicerina cruda. (Woollatt 1985)

Para minimizar Ja extension de estas reacciones durante la destilacion, se agregan dos
substancias quimicas a la glicerina completamente cruda. Se agrega hidroxido de sodio (soda
cdustica) para inhibir la reaccion de esterificacion (también puede utilizarse carbonato de
sodio). Este convierte los &acidos grasos en jabon y ayuda a invertir la reaccion de
esterificacion del jabon-glicerina. Y se agrega NadEDTA (etileno-diamina tetracetate

tetrasodico) para inhibir la deshidratacion de glicerina a acroleina. (Barnhurst et al 1990)

La descomposicién del glicerol a compuestos altamente volatiles son pérdidas

normalmente en el sistema del vacio (Woollatt 1985)

Los ésteres, dcidos grasos y cuerpos nitrogenados volatiles disminuyen la calidad de los
destilados en los cuales se condensan. Los poliglicéridos son substancialmente no volatiles
bajo condiciones de destilacién; pero son indeseables porque representan una pérdida de
glicerol. Las reacciones de la condensacién por las cuales los poliglicéridos son formados, no
son reversibles y los acoplamientos del éter que contienen no estan rotos bajo condiciones de
destilacion. Los balances de materiales cuidadosos determinados para las destilaciones de la
glicerina demuestran normalmente una pérdida pequedia inexplicable, que se asocien a la

descomposicidn radical del glicerol a productos gaseosos. (Woollatt 1985)

La formacion de ésteres es una reaccion equilibrada que es suprimida por la presencia
de la soda cdustica en el destilador; y la formacion del poliglicerol es catalizada por dlcalis,
con soda caustica. Es, por lo tanto, importante realizar la destilacion con poca soda caustica
en el destilador y que permitird la produccion de los destilados satisfactorios en lo que
concierne al contenido de los ésteres y de los dcidos grasos (medidos por el equivalente de la
saponificacion, pero también afectar probablemente gusto y olor). Las condiciones fisicas de
la destilacion son muy importantes. Aumentos del tiempo y temperatura en la cual, la
glicerina se mantiene en el destilador aumentan la formacién de poliglicéridos. (Bamhurst et

al 1990)
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Hay una interaccidon entre las dos condiciones, de modo que con poco tiempo y alta
temperatura pueda ser menos perjudicial que un rato més largo en una temperatura mas baja.
Condiciones fisicas mds severas también aumentan la influencia de catalizadores alcalinos, de
modo que los alcalis suaves no puedan ser muy significativos si las condiciones fisicas son
suaves, pero lleguen a ser importantes cuando son mas severos. También se ha demostrado
que con una glicerina cruda dada el destilado es mucho mds bajo en equivalente de
saponificacion cuando la destilacion es muy rapida. Algunos factores similares afectan
probablemente la formacion de cuerpos nitrogenados volatiles. La introduccién de una
cantidad pequefia de agua en el destilador, o con, la glicerina cruda puede también ayudar a
suprimir la formacidn de poliglicéridos, aunque el agua se vaporiza rapidamente. Bajo
algunas condiciones, el uso del vapor directo ayuda a reducir fa formacién del éster. Cuando
los destilados necesitan ser redestilados, es importante saponificar cualquier éster en él antes
de la segunda destilacion. Esto puede ser agitando el destilado caliente eon aire después de la
adicion de la soda cdustica; y una cantidad conveniente de soda caustica se necesita en el
destilador durante la nueva destilacién para suprimir la reformacién de ésteres. (Woollatt

1985)

La formacidn de poliglicéridos es comUnmente una fuente importante de la pérdida de
produccién en la destifacién de la glicerina; y puede ser (til estimar la cantidad en los

residuos de los destilados, que a menudo se Haman colas, (Woollatt 1985)

4. Técnica para reducir la polimerizacion. La polimerizacion es la causa de la mayor
pérdida de glicerina en la etapa de destilacién. A medida que la destilacidn prosigue, como se
menciono antes, la sal separada y el poliglicerol que se acumulan en el destilador, reducen la
transferencia de calor en las superficies del serpentin de calentamiento y en alg(in punto la

velocidad de polimerizacidn excede la velocidad de vaporizacion. (Barnhurst et al 1990)

5. Trimetileno glicol. Es importante aqui hacer varias anotaciones acerca del trimetileno
glicol (TMG), un producto de la degradacion microbioldgica de fa glicerina.
a. La presion de vapor del TMG es mas alta que la de la glicerina, pero no mucho
mis alta.

b. Puesto que la glicerina del primer recibidor es de grado dental/:ﬁedicinal, el TMG
debe ser excluido del condensade que se colecta en el primer recibidor siguiendo las
condiciones de operacion consignadas en el SP1 de la Destilacion de Glicerina de la planta

local.
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¢. Puesto gue la glicerina del segundo recibidor es de grado industrial de alta pureza,
y va que algunos usuarios especifican limites bajos de TMG, se debe tener cuidado también
en la coleccidn de esta fraccion de destilado.

d. Obviamente, lo mejor es evitar todos los problemas con el TMG, en la etapa de

Destilacién y en cualquier otra, previniendo su formacidn en las lejias de glicerina. (Barnhurst

et al 1990)

6. Principios de la vaporizacion

Tabla No. 3 Presion de vapor del glicerol puro.

Temperatura ®° C Presion de vapor
mmHg

120 0.75
130 1.35
140 245
145 3.2
150 43

155 3.5

160 7.4
165 9.2
170 11.5
175 14.7
180 18.5
190 29

200 45

{Barnhurst et al 1990)

P; + Py = Pr, donde Pg es la presion de vapor del glicerol, Py, es la presion del vapor
del agua, v Py es la presion total en el destilador. La presion del vapor del glicerol en
equilibrio con un licor destilado es mds baja que la del glicerel pure en la misma temperatura,
debido a la elevacion del punto de ebullicion debide a las sustancias disueltas. Esta elevacion
varia con la composicién del licor destilado, que, alternadamente, varia con la composicion de
la glicerina cruda alimentada y del grado de la concentracion que se ha alcanzado. En el caso
de la lejia de jabdn, de la cual la sal deja la solucidn mientras procede la destilacion, una
temperatura de 10 — 15 °C se asume para la parte principal de la destilacion en el resto de esta
discusién. Es decir que la presion del vapor del glicerol en equilibrio con el licor inmévil a
155 °C estd tomada para el glicerol puro en 140 - 145 °C, o cerca de0.0333 — 0.0427 kPa.
(Barnhurst et al 1990)
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Sustituyendo 92, masa molecular del glicerol, y de incluir la eficiencia E de la
vaporizacién, se puede escribir, kg vapor directo/kg glicerol destilado = ((Py - E Pg) x 18)AE
Pg x 92). (Barnhurst et al 1990)

La glicerina cruda contienen una proporcién pequefia de agua; en algunos destiladores
ésta se quita en un deshidratador preliminar, pero en otros entra al vaporizador principal, en

este caso contribuye al vapor directo. (Barnhurst et al 1990)

En un vaporizador que utilice vapor directo asi como la presién reducida, las condicienes
de la destilacién son establecidas por el ajuste automatico para resolver tres sistemas de
requisitos simultdneamente:

a. El traspaso térmico del vapor indirecto, u otro medio de recalentamiento.
b. Balance de calor, que todavia determina el indice de la vaporizacion del glicerol
mas el de cualquier liquido alimentado al destilador principal.

c. lLarelacion de la presion parcial. (Woollatt 1985)

Si, por e¢jemplo, el indice de transferencia del calor aumenta, el calor adicional vaporizard
mas glicerol. Con un indice mejorado de vapor directo se reduce el cociente de vapor
directo/glicerol vaporizado, causando el incremento de la temperatura de ebullicion del licor
al nivel requerido por el nuevo cociente. De la misma forma, st el flujo del vapor abierto
aumenta, y los pasos del vapor y el equipo que condensa el vapor son tales que 1a presion total
P+ no aumenta significativamente y el aumento de vapor abierto/glicerol vaporizado resulta en

una caida del punto de ebullicion, (Woollatt 1985)

7. Recuperacién de glicerina en residuos. Mientras un batch de glicerina cruda es
destilado, con alimentacién adicional para reemplazar el glicerol vapeorizado, la concentracién
en cl residuo de cloruro de sodio, otras materias organicas, y MONG aumenta, y la viscosidad
de los residuos se incrementa. La recuperacién de glicerol de estos residuos es un gran
problema y varios procedimientos son posibles; (Woollatt 1985)

a. Tradicionaimente la destilacidn principal era parada mientras que el residuc era
liquido destilado suficiente para salir del destilador. El residuo después era diluido y
purificado tanto como sea posible usando tratamientos similares a lo adopfados por las lejias.
E! licor purificado era reevaporado para obtener las colas, que fue destilado por separado para
producir un destilado de la calidad inferior. Una variante era devolver las colas destiladas a
las lejias del jabdén antes del tratamiento. Esto era simple, pero no se recomienda debido a la

acumuiacion de impurezas en el sistema, a pesar de una cierta purificacion en el retratamiento.
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b. Algunas plantas todavia quitan residuos del destilador en la forma liquida para el
resto del glicerol todavia que se concentrara en los destilados de las colas. Esto permite al
destilado funcionar mds, o menos, continuamente, aunque necesita ser eliminada a partir de
tiempo al tiempo. Aparte del coste del equipo adicional el uso del las colas todavia tienden a
aumentar el tiempo durante el cual e] material se expone a las temperaturas de la destilacion.
La separacion de la sal y de otros solidos en una centrifuga ayuda a las etapas finales de la
vaporizacién, pero la exposicion del licor caliente al aire puede tener riesgo de la oxidacion
del glicerol.

¢. Por muchos afios se ha encontrado a menudo lo mejor para continuar la
destilacion principal hasta que poco mas glicerol puede ser vaporizado. Con muchos disefios
de desttiadores hay una pérdida de glicerol en las colas desechadas al drenaje de por lo menos
2% de la alimentacién, Si se ha destilado una glicerina cruda de la lejia del jabon de buena
calidad y las condiciones son tales que solamente un poco de poliglicéridos estan formados, el
residuo es tan rigido que no puede ser extraldo del destilador; y tiene que ser disuelto con
agua hirviendo. Si la calidad de ia glicerina cruda es pobre, la formacién de polighicéridos es
alta, o el flujo final no ha sido compicto, algo del residuo puede salir como parte de las colas

liquidas. (Woollatt 1985)

En la mayoria de los destiladores el residuo después de haber vaporizado fa mayor

cantidad de glicerol, es un material color caramelo. (Woollatt 1985)

8. Equipo de destilacion
a. Destiladeres por lote. Algunas caracteristicas son:

1) El vapor de alta presion necesario para calentar la glicerina cruda a la temperatura
de destilacion, es decir alrededor de 165°C, para mantener ia temperatura durante casi todo el
proceso, y para proporcionar alin una temperatura mas alta hacia el final del proceso que se
llama "terminacion de la ebullicién™,

2) La superficie grande de transferencia de calor requerida para la destilacion.

3) El vapor de agua de baja presion para la destilacién por vapor.

4) La condensacion fraccionada de Tos vapores de destilacién.

5) La presion absolula baja requerida para vaporizar la glicerina-a temperaturas de

operacion, es decir, 1.333-1.9995 kPa. (Barnhurst et al 1990)

b. Destiladores por lote mejorados. Los destiladores por lote mejorados generalmente
tienen caracteristicas de disefio que ayudan a minimizar los problemas de los destiladores por

lotes. Estas caracteristicas son:
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1) Laremocién continua de la sal durante la destilacién,
2} Una circulacién forzada continua del liquido del destilador mediante su bombeo a
través de un intercambiador de calor externo y devolviéndolo de nuevo al destilador.

{Barnhurst et al 1990)

¢. Destiladores continuos. La destilacién puede hacerse de forma continua de la
siguiente manera:
1) Quitando la sal y los lodos de destilacién separada y continuamente.
2) Destilando los lodos en pequefios "destiladores de lodo’ y regresando el destilado

de estos pequefios destiladores al destilador principal. (Barmhurst et al 1990)

d. Condensadores. Los condensadores usados en destilacion de la glicerina son de tres
tipos principales, aunque las variantes de cada uno son posibles:
[} Cilindros de aire frio.
2) Condensadores superficiales, utiliza un medio fifo-caliente para el condensador

principal del producto, o condensadores.

3y Condensadores de contacto directo. {Woollatt 1985)
J. Blanqueo de glicerina

El propdsite de la etapa de acabado es blanguear la glicerina destilada con carbén
activado para mejorar el color, olor y sabor, cuanto sea necesario. El producto de esta etapa

del proceso es llamado glicerina terminada. (Bamhurst et al 1990)

Las glicerinas destiladas del primer y segundo-recibidor, no son lo suficientcmente
puras como para transferirlas fuera del Departamento de Giicerina. Generalmente, el color,
olor y sabor necesitan mejoramiento. Ademds, generalmente el contenido de glicerol de estos

destilados necesita de un ajuste. (Barnhurst et al 1990)

1. Productes de la etapa de acabado,

a. El destilado del primer-recibidor, descolorado, desodorizado v diluido con agua;
esto es, glicerina de grado dental/medicinal que satisface las cspeciﬁ-caciones de tipo
farmacopca locales.

b. El destilado del segundo-rccibidor purificado, esto es, glicerina de "alto grado” o
"alto analisis” que satisface las especificaciones locales para material de grado industrial de

alta pureza. (Barnhurst et al 1990)
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El propésita del blanqueado (con carbén activado) es ¢l de mejorar el color, olor, y

sabor de la glicerina.

El blanqueado se realiza usando un tanque de blanqueado y un filtro prensa de marco ¥

plato, o usando columnas blanqueadoras y un filtro de pulimento. (Barnhurst et al 1990)

2. Condiciones del proceso. Las condiciones tipicas del proceso, con un tanque de
blanqueado y un filtro prensa de marco y plato, son:
a. 0.5% a 1.0 % de carbon activado y aproximadamente 0.3% de ayuda filtrante.
b.  Una temperatura de 70 °C — 80 °C,
c. Buena agitacién de la glicerina, del carbén activado y de la ayuda filtrante durante
un tiempo de contacto de media a una hora.
Filtracion y recirculacién hasta que el filtrado claro satisfaga las especificaciones locales de la

glicerina con respecto al color, olor y sabor. (Barnhurst et al 1990)

Después de que la primera carga ha sido blanqueada y pasada a través del filtro prensa,
solo se agrega suficiente carbén activado y ayuda filtrante a las siguientes cargas para obtener

la calidad requerida a las velocidades de filtracion deseada. (Barnhurst et al 1990)

La glicerina purificada es entonces bombeada a través del filtro de pulimento para
eliminar Jos restos de carbon, Idealmente, se dispone de tres columnas, dos en uso y la otra
siendo recargada con carbon activado fresco. La ayuda filtrante y carbon gastados
generalmente son lavados y tratados con vapor de agua para recuperar la glicerina residual y
reprocesatla en la etapa de evaporacion. La ayuda filtrante y carbén en la forma de torta de
filtro, algunas veces son regresadas a la etapa de tratamiento de la I¢jia para recuperar aen mas
glicerina. Sin embargo, este procedirﬁiento no se realiza sin problemas, ya que los cuerpos de
color y olor en el carbén son regresados de la misma manera al sistema de recuperacion de
glicerina, y el carbon gastado y la ayuda filtrante usados pueden reducir la velocidad de

filtraci6n en el tratamiento de la lejfa. (Barnhurst et al 1990



HL JUSTIFICACION

La glicerina (1,2,3-propanotriel), es un compuesto organico de formula C;Hz0;,
incoloro, viscoso, higroscopico” y de sabor dulce que se utiliza en cosméticos, medicinas y
dentrificos, entre las aplicaciones mds importantes a nivel industrial. La glicerina puede
obtenerse de la saponificacién de grasas con dlcalis’, (como producto secundario, que necesita
un proceso de recuperacion), o puede fabricarse glicerina sintética a partir de la fermentacién
de azicar y mas recientemente a partir de propileno, que tiene un costo mayvor que el costo de

fa recuperacion por saponificacion.

El proceso de recuperacion de glicerina a partir de lejia final® consta de cuatro
subprocesos: tratamiento de lejia final, que consiste en disminuir compuestos organicos que
no sea glicerol, luego la lejia tratada es evaporada para lievarla a glicerina cruda al 80 %,
posteriormente se somete a destilacidn, debido a que Ja glicerina es totalmente miscible con el
agua, por lo que se concentra a 99 %. Por dltimo se lleva al area de blangueo, donde se

remueve impurezas y se obtiene la glicerina para utilizarla en un nuevo proceso.

Tedricamente en la etapa de evaporacion se debe perder miximo | % de glicerina y en
la ctapa de destilacién 5 %; arriba de esos porcentajes se considera ya una pérdida para la
empresa. La mayor eficiencia en el proceso de recuperacion de glicerina representa una gran
disminucién de pérdidas y los costos de produccion disminuyen por kilogramo de glicerina
producida; lo cual representa para la empresa un mayor beneficio, Estas acciones también son
importantes para disminuir dafios en los equipos si son operados fuera de las condiciones de

disefio, o cual serfa un beneficio a corto y largo plazo.

También hay que tomar en cucmta el impacto ambiental, pues si el proceso no es
eficiente, algunos restos de glicerina pueden perderse por arrastre y contaminar el agua de
enfriamiento, que posteriornente llega a la planta de tratamiento de aguas residuales que Jleva

a un costo mayor en el tratamiento de remocidon de contaminantes.

* Higroseopico: compueslo que absorbe agua del medio ambicnte.
? Alkalis: compuestos bésicos.
“ Lejia: licor scparado cuando se obtiene viruta de jabon.
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IV. OBJETIVOS

A. Objetivos generales

Evaluar el proceso de recuperacién de glicerina, desde el tratamiento de lejia
hasta la obtencién de glicerina blanqueada USP, determinando los puntos donde
haya pérdidas de glicerina.

Determinar las acciones a realizar para disminuir las pérdidas de glicerina en la

planta.

B. Objetivos especificos

1.

Realizar el balance de masa de cada subproceso: tratamiento de lejias,
evaporacion, destilacion y blanqueo de glicerina.

Evaluar las condiciones de trabajo, comparandolas con las condiciones de disefio,
y determinar si son adecuadas en el proceso.

Determinar la eficiencia de cada subproceso y, por lo tanto, del proceso total de
recuperacion de glicerina,

Determinar los puntos donde se producen [as pérdidas de glicerina.

Proponer las acciones a realizar en los puntos donde hay pérdidas considerables

de glicerina para mejorar el proceso de recuperacién de la misma.



V. PROBLEMA A RESOLVER

En la planta de recuperacion de glicerina en la que se trabajar, actualmente se tienen

pérdidas de glicerina en el proceso, las cuales no han sido cuantificadas.
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VI. METODOLOGIA

Realizar diagrama de cada subproceso: se realizard el diagrama de flujo de cada
subproceso: tratamiento de lejia final, evaporacién de lejia tratada, destilacién de

glicerina cruda y blanqueo de glicerina.

Realizar balance de masa de cada subproceso: con los datos y capacidades reales se
realizaran los balances de masa de cada uno de los subprocesos, para lucgo determinar
las pérdidas en el proceso.

Determinar pérdidas de cada subprocesoe.

Determinar pérdidas totales.

Evaluar condiciones de operacion versus condiciones de disefio: se determinaran las
condicienes de operacion reales comparando las de disefio.

Elegir subprocesos a mejorar: determinar los puntos con pérdidas inaceptables para la
empresa

Evaluar los puntos con pérdidas inaceptables.

Proponer mejoras: segin la evaluacion realizada propener mejoras en el proceso.
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VII. RESULTADOS

Tabla No. 4 Balance de masa de cada subprocese de la recuperacion de glicerina.

Flujo masico de

Flujo mésico de

Subproceso entrada (kg/s) salida (kg/s)
Tratamiento de lejias 0.1184 0.1175
Evaporacion de lejias 0.1118 0.0276

Destilacion de glicerina eruda 0.0479 0.0319
Blanqueo de glicerina 0.033 0.0334

Tabla No. 5 Eficiencia de cada subproceso de la recuperacién de glicerina

Fluj(') masico de Fluj? masico Eficiencia | Pérdidas
Subproceso glicerol de de glicerol de (%) (%)
entrada (kg/s) salida (kg/s)
Tratamiento de lejias 0.0297 0.0296 100 0
Evaporacién de lejias 0.0281 0.0188 67 33
Destilacién de glicerina cruda 0.0325 0.0313 96 4
Blanqueo de glicerina 0.0328 0.0328 100 0
Proceso total de Recuperacion de glicerina 64 36
Tabla No. 6 Condiciones de trabajo y condiciones de disefio.

Paridmetros de funcionamiento Drafo Dato

tedrico real

Presion en camara del evaporador 1 (kPa) 95.5-1055| 855

Presion absoluta en cdmara del evaporador 2 (kPa) 8.66-9.95 | 424
Temperatura cn camara del evaporador 1 (° C) 110-115 106
Temperatura en cdmara del evaporador 2 (° C) 80 - 85 63
Temperatura de lgjia tratada alimentada a evaporacion (° C) 50 45
Temperatura de glicerina descargada del evaporador 2 (° C) 80-90 58
Temperatura del condensado 1 (° C) 78 80
Temperatura del condensade 2(° C) 58 61
Nivel del evaporador 1 (%) 25 30
Nivel del evaporador 2 (%) 25 27
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Tabla No. 7 Pérdidas de glicerina en el subproceso de evaporacion de lejias.

0
Ubicacién de pérdidas de glicerol glicl::gtﬂf tia gl?; ::'Olmpa:fd?;o
Pérdidas en condensado 1 T71.62 2226
Pérdidas en condensado 2 211.92 6.11
Pérdidas en salero | 0.97 0.028
Pérdidas en salero 2 1.09 0.031
Pérdidas en agua de enfriamiento de
evaporadores y de circuito de vacio 169.83 4.90
Pérdidas en agua de enfriamiento de
sellos mecanicos 215.46 6.22
Total pérdidas cuatificadas 1,370.89 39.55
Produccion de glicerina cruda 2,059.50 50.41
Pérdidas no cuatificadas 36.07 1.04
Total 3466.47 100.00

Tabla No. 8 Balance de energia para el subproceso de evaporacion lejias.

37

Temperatura | Presion | Entalpia | Flujo misieo | Entalpia
Ubicacion (*O) (kPa) (kd/s) {kg/s) (kJ/kg)
Vapor de caldera (9489  [1395.50] 648.59 0.2325 2789.88
Condensado | 85.00 57.83 | 4375 0.1229 355.90
Vapor delejia 1 98.22 95.5 94,52 0.0354 2673.25
Vapor a
condensador 2 95.00 84.55 197.99 0.0742 2668.10
Condensado 2 76.00 4034 2361 0.0742 318.13
Vapor de l¢jia 2 40.00 7.57 87.69 0.0341 2575.17
Tabla No. 9 Pérdidas de energia en el subproceso de evaporacidn de lejias.
Entalpia Flujo masico Entalpia
(kJ/s) (kg/s) (kJ/kg)
Energia cedida por condensador 1 930,67 0.1229 1876.65
Peérdidas en condensador i 63.50 0.1229 55733
Energia cedida por condensador 2 168.46 0.0742 227020
Pérdidas en condensador 2 53113 0.0742 716.03




Tabla No. 10 Eficiencia térmica en ¢l subproceso de evaporacion de lejias.

Cantidad de Cantidad de | Capacidad de evaporacién
Evaporador | agua evaporada vapor (kg H20 evaporada/kg
(kg/s) alimentado vapor ingresado)
l 0.0354 0.1229 28.77
2 0.0341 0.0742 45.89
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VIIL. DISCUSION DE RESULTADOS

En este trabajo de graduacién se evalué una planta de recuperacion de glicerina,
determinando la eficiencia de cada subproceso vy, por lo tanto, la eficiencia del proceso total.
También se evalud la eficiencia térmica del subproceso de evaporacién determinando que [a

planta tiene pérdidas tanto de glicerol como de energia.

Segiin los resultados presentados en la seccién anterior, se realizaron los balances de
masa en cada subproceso, teniendo una eficiencia de 100 % en tratamiento de lejias v
blanqueo de glicerina (ver tabla No. 5, pagina No. 36), lo cual indica que no hay pérdidas de
glicerol y se estd trabajando adecuadamente. En el caso del subproceso de destilacion se tiene
una eficiencia de 96 %, lo cual indica que el 4 % del glicerol se estd perdiendo en el proceso.
Debido a que las pérdidas en este subproceso son muy pocas, 96 % de eficiencia es muy
cercano al 99 % de eficiencia tedrica, se considera aceptable por lo que no se entré en detalle
en este subproceso. Sin embargo se observd que hay caidas de la presién de vapor proveniente
de calderas y por ello se tienen arrastres de glicerina, que se salen del proceso con el agua de
cnfriamiento. Estas pérdidas se vieron reflejadas en los analisis de glicerol en el agua de
enfriamiento de la torre, realizados en el laboratorio, lo cual se discutira posteriormente pues
cl agua de enfriamiento de esta torre es compartida, tanto para destilacion cono para

evaporacion.

En cuanto al subproceso de evaporacién se tiene una eficiencia del 67 %,
considerandola muy baja pues la eficiencia tedrica es 94 %, teniendo pérdidas no aceptables
para la empresa que es 33 %. Debido a este resultado se le dio énfasis a este subpreceso para
poder determinar los puntos donde estan las pérdidas y poder sugerir las acciones necesarias
para disminuirlas. Por lo tanto los resultados de este punto en adelante son exclusivamente

para e} subproceso de evaporacion de lgjias.

Se decidi6 detenerse en este subproceso pues es donde se gencra la mayoeria de pérdidas
para la empresa, por lo que se registraron las condiciones de trabajo, en el periodo de tiempo
del 16 de febrero al 13 de marzo, cuyos resultados se presentan en la tabla No. 6, (pagina No.
36) de lo que se puede concluir o siguiente. En cuanto a las presiones de trabajo de los dos
evaporadores, ambas son menores que las condiciones de diseflo, En este caso, que la presion
sea menor, es beneficioso pues esto ocasiona un ahorro de energia, ya que a una presion
menor la evaporacion requiere de menos energia, por lo tanto menor vapor. Ahora para el
segundo evaporador se debe tener un seguimiento riguroso, pues la evaporacion es mayor que

en el primero y se trabaja en vacio. Por elle se calibré el manémetro como medida correctiva
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v segun los resultados tiene una variacion de + 1 ” Hg. Ademas hay que tomar en cuenta que
dicho manoémetro para la accesibilidad de la lectura, esta instalado con una tuberia auxiliar por
lo que puede haber una diferencia de presién entre la edmara del evaporador y 1a ubicacion del

mandinetro, que puede considerarse como una fuente de error en la lectura.

Las temperaturas de ambos evaporadores se encuentran por debajo del intervalo que
presentan las condiciones de disefio. Para el primer evaporador se tiene 106°C siendo 110-115
°C el intervalo de disefio y para el segundo evaporador la temperatura promedio es 63 °C y el
intervalo en que deberfa estar es 80 °C — 85 °C. Una de las razones es que la transferencia de
calor en el condensador no es la adecuada, porque no logra elevar la temperatura a 80 °C y por
cllos se necesita un suministro mayor de vapor por la pérdida de energia. Una consecuencia es
la baja concentracion de la glicerina cruda pues ésta debe ser de 80 % en masa y se observo
que se mantiene entre 60 y 70 %, pasando la tarea de la remocion de agua al subproceso de
destilacidn, pues el requerimiento minimo para alimentar la glicerina eruda es que tenga una
concentracion de 80%. Si la concentracién aumentara podria ayudar a que la eficiencia de
destilacién aumente. Ademas se observa que la temperatura de la glicerina cruda es 58 °C y

dcberia de ser entre 80 — 90 °C.

En cuanto a la temperatura de la lejia tratada que es alimentada a evaporacion (ver
apéndice H pagina 72) se mantuvo en 50 °C y la temperatura requerida por las condiciones de
disefio ¢s esa misma. Sin embargo en el dia 3 de marzo disminuyé la temperatura a 30 °C, la
causa de esta disminucién es que el condensador ubicado entre la bomba de alimentacion y el
primer efecto (ver figura 7, apéndice B, pagina No. 54) se eliminé pues las condiciones en las
que se encontraba no eran adecuadas. Se puede observar en la foto No. 1, apéndice K, (pagina
No. 92) que los tubos del condensador estaban dafiados al igual que los empaques de los
espejos y por lo tanto éste era un punto de pérdidas significativas de glicerol por lo gue se
decidié removerlo. Sin embargo la temperatura de la lejia alimentada ahora no es la requerida
cuando la lejia tratada no es recién bombeada. Si esto sucede se tiene que suministrar vapor
por mds tiempo para subir la temperatura de la lejia en el primer efecto, por lo que es
recomendable instalar otro condensador, En este punto no se pudo analizar las pérdidas de
glicerol pues el condensador se quitd antes de realizar el estudio de pérdidas. Para las
temperaturas de los condensados de ambos intercambiadores los promediés 50N mayores que
las temperaturas tedricas, reflejando que la transferencia de calor en los intercambiadores de
calor no es la adecuada. Se puede observar en las fotos No. 3 y 4 del apéndice L, (pagina No.
92) los tubos del condensador 1, cuando se abri¢ para verificar si los tubos tenian fugas. (esto
se discutira posteriormente) En cada uno de los tubos tiene una capa de lejia lo que ocasiona

una resistencia extra para la transferencia de calor. Segin el manual del equipo se debe
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recircular agua caliente en el condensador cada vez que para la planta, lo que realizan los
operadores, para que queden limpios los tubos si tuera sélo cloruro de sodio. Sin embargo
también dice que si esto no cs suficiente, porque no es sélo cloruro de sodio, se debe limpiar
periddicamente cada tubo con un escobillén para remover la lejia que queda sobre la
superficie interna. Por ello es recomendable hacer limpieza y mantenimiento en los

intercambiadores de calor.

Para el porcentaje de lenado de los evaporadores es importante cumplir con las
condiciones de operacion de diseiio, para evitar arrastre de lejia, que dice que se debe llenar
hasta la mitad de la primcra mirilla del evaporador (25 % del volumen total). Observando los
datos promedio no se encuentran muy alejados, pero si se observa en las tablas en el apéndice
H, (pagina No. 72) hay momentos es que ¢l porcentaje de llenado es hasta 40 % lo cual se
debe evitar, pues si el nivel de la lejia es alto la posibilidad del arrastre de glicerina con el

agua evaporada es mayor, pues si el flujo méasico es muy grande el condensador no se de

abasto.

El sistema de evaporacién de lejias de la planta es de doble efecto, lo que implica que el
vapor que se produce en el primer evaporador es alimentado al segundo efecto, sin embargo
en la figura No. 5 (pagina No. 40) se observa que parte del vapor proveniente de caldera es
suministrado, junto con el vapor del primer evaporador, al segundo efecto.

En la tabla No. 7 (pagina No. 37) se muestran las pérdidas de glicerol en el subproceso de
cvaporacidn, Para poder apreciar mas las pérdidas se obtuvo un porcentaje para cada punto
respecto a la lejia alimentada a evaporacion. Como se puede observar el punto donde hay més
pérdidas con 22.26 % es en ¢l condensado 1. Para asegurarse si el condensador se encontraba
en buenas condiciones se realizaron dos pruebas. Lo primero que se hizo fue quitar [as
tapaderas superior e inferior y luego sc alimentd vapor. Por la parte de arriba se observé en el
contorno de algunos tubos una parte himeda, donde el vapor salia y se condensaba, fo cual
indicaba que sf tenia fugas. Para estar mas seguros se realizd una prueba hidrostatica, con
agua a presion y el resultado fue e mismo, concluyendo que las pérdidas en el condensador 1,
se deben a fugas que tiene el mismo, por lo que se sugiere realizar mantenimiento correctivo

periddico a los intercambiadores.

Ahora con el segundo condensador realizaron pruebas ¥ no se observaron fugas. Sin
cmbargo se puede observar que hay 6.11 % de las pérdidas, lo cual se puede deber a dos
causas. La primera es que los tubos también tengan fugas por lo que seria recomendable
revisar €] condensador como se hizo con el primero. Esto no se hizo pues no se obtuvo el

permiso de la empresa ya que se perdian dos dias de trabajo. La otra causa posible es que
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puede haber arrastre de legjia en el vapor del primer efecto. Este vapor alimenta el segundo
condensador v es en el condensado de éste donde se cuantifican las pérdidas. El arrastre se
puede deber a un alto nivel de lejia en el evaporador 1 0 a un alto flujo de vapor que se dirige
al segundo evaporador {ver figura No. 5, pagina 40) que si el flujo masico es muy grande
puede formar un vacio en el primer efecto ocasionando un arrastre considerable, pues a éste se
le une el agua evaporada del primer efecto. Para mantener controlado el flujo de este vapor se
recomienda tener una valvula separada a la de la otra linea de vapor, pues se tiene una vélvula
que regula las dos lineas pero al abrir la vélvula, abre las dos lineas y al cerrarla es igual.
Entonces se sugiere que se remueva esa véalvula y se instalen dos valvulas independientes para
poder satisfacer los suministros de vapor segiin sea necesario y controlar las pérdidas de

glicerol en el condensado.

Otro punto donde se midieron las pérdidas fue en los saleros [ y 2, donde cada hora se
descarga la sal que cristaliza en los evaporadores y es enviada al 4rea de zaponificacion. Las
actividades en las descargas de sal de los evaporadores son simples, sin embargo se pierde un
poco de glicerol. Segiin los resultados se tienen 0.028 % de pérdidas en el salcro uno y 0.031
% en el salero dos. Como se puede observar en la tabla No. 34, apéndice E, se pierde
alrededor de 1 kg de glicerol diario. Sin embargo no se puede aplicar vacio un tiempo mas
prolongado en el tanque de sal para remover todo lo que se pueda de lejia antes de descartar la
salmuera ya que es el mismo sistema de vacio que se tiene en el segundo evaporador y se
corre el riesgo de romper el vacio en éste. A pesar que las pérdidas son menores con respecto
a los condensados es necesario disminuirlas por lo que se podria realizar la misma operacion

en el tanque de sal pero cerrando dicho tanque para que no se rompa el sistema de vacid.

También se estuvo analizando el agua de enfriamiento de las dos torres. Para la torre de
evapores y circuito de vacio se tiene 4.90 % de pérdidas. En la tabla No. 56 (pagina No. 70),
apéndice G se puede observar que se pierde entre 300 y 600 kg de glicerol al dia, pero en la
tabla No. 35 apéndice E (pagina No. 63), se pierde entre 100 y 200 kg. Esta diferencia se debe
a que los primeros andlisis se realizaron en dias de produccién normal por lo que el
subproceso de destilacién de glicerina estaba trabajando, pero al realizar el balance para esas
pérdidas se tenia un excedente de éstas por lo que se pudo saber que la mayoria de esas
pérdidas en la torre son de destilacién ya que se compatrte ¢l agua de enfriamiento. Luego se
midié el glicerol en la torre sin que estuviera trabajando destilacion y aunque se pierde
siempre una cantidad de glicerol es menor de la que pierde destilacién, pudiendo concluir que
el 4 % que falta en la eficiencia de destilacién se debe a los arrastres que hay cuando se rompe

el sistcma de vacio.
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Hay que mencionar que hay que evitar variaciones rapidas de [a presion en el
evaporador dos, que puede ocurrir por una momenténea falta de energia eléctrica que provoca
la parada de la bomba de vacio. Después, si la presion normal de funcionamiento se repone en
forma rapida, la glicerina del evaporadoer dos entra en ebullicién violenta y una gran cantidad
de glicerina serd aspirada, perdiendo en el agua de enfriamiento. Una accion similar sucede en

destilacion lo que sc menciond anteriormente.

En cuanto al agua de enfriamiento de sellos mecanicos se tiene 6.22 % de pérdidas, El
agua de esta torre también se utiliza para el drea de secadoras (planta de produccién de viruta
de jabon), pero el jabon sélo contiene 1 % de glicerol por fo que las pérdidas se deben en su
mayoria a los sellos mecdnicos. Entonces es recomendable revisar los empaques de los sellos
para encontrar las fugas por donde s¢ pierde el glicerol. Ademas se debe incluir un programa

de mantenimiento preventivo.

En la bomba centrifuga 1 se encontré una fuga en el empaque que al cambiarlo se
detuve, pues era una pérdida de 230.88 kg de glicerol al dia. (ver tabla No. 58, apéndice G,
pagina No. 71) Por esta razdn ya no se presenta en los resultados pues cuando se cuantificaron
las pérdidas ya no se encontraba ninguna fuga.

La produccién de glicerina cruda se encuentra en 59.41 % de eficiencia y 39.55 % de
pérdidas (ver tabla No. 7, pagina No. 37) por io que es necesario trabajar en las fugas de la
planta para disminuirlas y que ¢l rendimiento sea mayor. Es importante resaltar que en |a tabla
No. 5 {pagina No. 36) y la tabla No. 7 (pagina No. 37), la eficiencia de evaporacion no es la
misma, pues la eficiencia de 67 % se realizo antes y fue de ésta que se determind que se debia
de profundizar en evaporacion y 60 % es la de los resultados de los dias que se cuantificaron

las pérdidas.

Se realizd el balance de energia de evaporacion (ver tabla No. 8, pagina 37 y figura No. 3,
pagina No. 40) concluyendo que [a eficiencia térmica es muy baja, teniendo en el primer
condensador 28.77 % y en el segundo 45.89 %. Tedricamente deberia estar entre 70-90 %,
Una de las causas ya mencionada es por la capa de lejiz que tienen los tubos de los
condensadores que es necesario que se limpien periddicamente. Se puede observar en la tabla
No. 9 de resultados que en ¢l condensador 1 se pierden 68.50 kJ/s y en segundo se pierden
53.13 kl/s que suman 121.63 kJ/s, en un hora son 437,868 kJ y en un dia 10.50*10° kJ. Es
importante ponerle atencién a la energia térmica pues de eso depende la evaporacidn en los
dos efectos y si no se transfiere energia suficiente para remover el agua presente en la lejia, la
glicerina cruda no tendra la concentracion requerida, por lo que hay que mantenerla mas

tiempo en los evaporaderes para removerle el agua, ocasionando un retrase en la produccion.



IX. CONCLUSIONES

El subproceso de evaporacion de lejias tiene una eficiencia de 67 % siendo el menos
eficiente perdiendo 33 %. Destilacién tiene una eficiencia de 96 % considerdndola
aceptable perdiendo solo 4 %, Tratamiento de lejias y blanqueo de glicerina son 100

Y% eficientes.
La eficiencia total del proceso es 64 % perdiendo el 36 % de glicerol.

La presion abseluta de trabajo de los evaporadores cumple con los datos de disefio.
Las temperaturas de los evaporadores (106 °C}) del primeo y (63 °C) del segundo se
encuentran por debajo del rango de disefio (110-115 °C) y (80-85 °C)
respectivamente. La temperatura de la lejia alimentada al primer efecto disminuyé
al remover el condensador en ese punto y ahora se mantiene por debajo del dato de

discfio (50 °C).

La temperatura de la glicerina cruda producida (58 °C) se mantiene por debajo dei
dato de disefio (80-90 °C) pues la transferencia de calor no es adecuada, por este
motive las temperaturas de los condensados es mayor a las de disefio (78 en primer

efecto ¥ 38 °C en segundo efecto).

En el subproceso de evaporacién el punto donde hay mds pérdidas es en el
condensado obtenido del condensador 1, perdiendo 22.26 % de glicerol de la
alimentacién al subproceso. En el condensado obtenido del segundo condensador se

pierde 6.11 % de glicerol de lo alimentado a evaporacidn.

En las descargas de sal se pierde §.028 % de glicerol en el primer salero y 0.031 %

et el segundo salero de lo alimentado a evaporacién.

En el agua de enfriamiento de la torre de evaporadores y circuito de vacio se pierde

4.90 % de glicerol de lo alimentado a evaporacién.

En el agua de cenfriamiento de la torre de sellos mecanicos se pierde 6.22 % de

glicerol de la alimentacion.

La cficiencia térmica es del 28.77 % en el primer condensador v 45.89 % en el

segundo.
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X. RECOMENDACIONES

Se recomienda dar mantenimiento correctivo a las fugas del primer condensador
para evitar 1as pérdidas de glicerol en el condensado de éste y realizar las pruebas,
en el segundo condensador para poder determinar si las pérdidas en el condensado

dos es por fugas en los tubos o por el arrastre de lejfa del primer efecto.

Se recomicnda instalar dos vélvulas independicntes en las dos lineas de vapor en el
subproceso de evaporacion sustituyendo la valvula de doble paso, para poder
manejar los flujos de vapor necesarios y evitar el arrastre en la linea de vapor que va

al segundo condensador,

Es indispensable controlar [as presiones de trabajo tanto del segundo evaporador asi
como el del destilador para evitar arrastres de glicerina al agua de enfriamiento, por
la ebullicion violenta ocasionada porque la presidn se repone rapidamente. Se
recomienda instalar mirilias en el sistema de vacio para poder observar cuando haya

arrastre y asi el operador en turno pueda controlarlo.

Se recomienda dar mantenimiento correctivo a los empaques de los sellos
mecdnicos para encontrar donde se encuentras las fugas vy evitar las pérdidas de

glicerol en éstos.

Es necesario limpiar los tubos de los intercambiadores de calor con un escobilldn
periddicamente para evitar que se forme la costra en la superficie de los tubos. Esto
ayudard a aumentar la eficiencia térmica en los intercambiadores, sin embargo se

necesita llevar un control para evitar pérdidas energéticas y monetarias.
Programar revisiones de fugas de glicerol periddicas en los puntos estudiados.

Instalar otro condensador de concha y tubos de acero inoxidable en la alimentacion

de lejias a evaporacion.
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APENDICE C: Balance de energia de resultados.

Tabla No. 15 Datos del vapor proveniente de caldera

57

Temperatura (°C)

194.89

Presion (kPa)

1,395.50

Entalpia (kJ/kg)

2,789.9

Flujo masico (kg/s)

0.2325

Entalpia (kl/s)

648.59

Tabla No. 16 Datos del vapor producido en ¢l evaporador 1

Temperatura ("C)

96.54

Presiéon (kPa)

95.5

Entalpia (kJ/kg)

2,673.25

Flujo misico (kg/s)

0.0354

Entalpia (kl/s)

94.52

Tabla No. 17 Datos del vapor producido en el evaporador 2

Temperatura (°C)

40

Presion (kPa)

7.57

Entalpia (kJ/kg)

2,575.17

Flujo masico (kg/s)

0.0341

1 Entalpia (kJ/s)

87.69
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Tabla No. 20 Datos del cendensado obtenido del condensador 1,

Temperatura (*C) 85
Presion (kPa) 57.83
Entalpia (kJ/kg) 355.90
Flujo misico (kg/s) 0.1229
Entalpia (kJ/s) 43.75

Tabla No. 21 Datos del condensado obtenidos del condensador 2.

Temperatura (°C) 76
Presion (kPa) 40.34
Entalpia (kJ/kg) 318.13
Flujo masico (kg/s) 0.0742
Entalpia (kl/s) 23.61

Tabla No. 22 Anélisis de los porcentaje de los componentes de lejia tratada

% en masa de] compuesto en lejia tratada
Promedio de
Compuesto | 16/03/2005 | 17/03/2005 | 18/03/2005 | % en masa del
compuesto
Glicerol 30.82 31.05 29.64 30.50
NaCl 14.95 13.46 14.32 14.24
Agua 54.23 55.49 56.04 55.25

Tabla No. 23 Analisis de los porcentaje de los componentes de glicerina semicruda.

% en masa del compuesto en glicerina semicruda
Promedio de %
Compuesto | 16/03/2005 | 17/03/2005 | 18/03/2005 en masa del
compuesto
Glicerol 32.15 32,15 31.64 31.98
NaCl 18.71 17.68 16.45 17.61
Agua 49.14 0,17 51.91 50.41

Tabla No. 24 Andlisis de los porcentaje de los componentes de glicerina cruda,

% del compuesto en glicerina cruda
Promedio
Compuesto | 16/03/2005 | 17/03/2005 | 18/03/2005 | de % del
compuesto
Glicerol 68.99 62.04 65.3 65.44
NaCl 8.10 8.02 8.32 8.15
Agua 22.91 26,94 26.38 26.41




Tabla No. 25 Flujos masicos de los componentes de la lejia tratada.

% en masa del L
. Flujo masico
Compuesto | compuesto en lejia
kg/s
tratada
Glicerol 30.50 0.0444
NaCl 14.24 0.0207
Agua 55.25 0.0804
Lcjia
tratada 100 0.1455

‘Tabla No. 26 Flujos mdsicos de los componentes de la glicerina semicruda.

% en masa del . -
Fiujo masico
Compuesto compuesto en K
L . gls
glicerina semicruda
Glicerol 31.98 0.0286
NaCl 17.61 0.0157
Agua 5041 0.0450
Glicerina
semicruda 100 0.0895

Tabla No. 27 Flujos mésicos de los componentes de [a glicerina cruda.

% en masa del Fluio misico
Compuesto compuesto en i ke/
glicerina cruda &8
Glicerol 65.44 0.0272
NaCi 8.15 0.0034
Agua 2641 0.0110
Glicerina
cruda 100 0.0416

Tabla No. 28 Agua evaporada en los dos evaporadores.

Evaporador

Flujo masico de agua
evaporada kg/s

0.0354

0.0341




APENDICE D: Balance de masa de resultados.

Tabla No. 29 Consumo de lejia tratada y glicerol y produccion de glicerina cruda y glicerol

Consumo | Cosumo de | Produccién de | Produccion | Pérdidas

Dia de lejia glicerol | glicerina cruda | de glicerol | de glicerol
tratada (kg) | (kg) (kg) (kg) (kg)
16/03/2005 9,651 2,895 2,468 1,531 [,364
17/03/2005 12,930 3,898 3,157 2,178 1,720
_18/03/2005 12,165 3,606 4,028 2,469 1,137
Promedio 11,582 3,466 3,218 2,060 1,407

61

Tabla No. 30 Flujos masicos de consumo de lejiz tratada y glicerol y produccién de glicerina

cruda y glicerol.

. - Flujo masico . .. Flujo masico
Flujo masico . Flujo masico .
. . de glicerol en Lo de glicerol en
Dia de lejia . de glicerina .
tratada (ke/s) lejia tratada cruda (kg/s) lejia tratada
& (kg/s) 8 (kg/s)
16/03/2005 0.1117 0.0335 0.0286 0.0177
17/03/2005 0.1497 0.0451 0.0365 0.0252
18/03/2005 0.1408 0.0417 0.0466 0.0286
Promedio 0.1341 0.040] 0.0372 0.0238




APENDICE E: Pérdidas de glicerol de resultados.

62

Tabla No. 31 Pérdidas de glicerol en el condensado obtenido del condensador 1.

% en masa de Glicerol
presente en condensado

Flujo masico de glicerol

Pérdidas de Glicerol en

Dia obtenido del en condensado obtenido | condensado obtenido 'del
condensador 1 del condensador 1 (kg/s) | condensador 1 (kg/dia)
16/03/2005 4.08 0.00501 433.24
17/03/2005 12.85 0.01579 1364.48
18/03/2005 4.87 0.00599 517.12
Promedio 1.27 0.0089 771.62
Total 2,314.85

Tabla No. 32 Pérdidas de glicerol en el condensado obtenido del condensador 2.

o :
/o en masa de Glicerol | g i scieo ge licerol | Pérdidas de Glicerol en
. presente en condensado . .
Dia obtenido del en condensado obtenido | condensado obtenido del
condensador 2 del condensador 2 (kg/s) | condensador 2 (kg/dia)
16/03/2005 9.69 0.0041 351.6307
17/03/2005 3.99 0.0017 144.7891
18/03/2005 3.84 0.0016 139.3459
Promedio 5.84 0.0025 211.92
Total 63577
Tabla No. 33 Pérdidas de glicerol en descargas del salero 1.
kg de
Masa de % de g de glicerol g de .0 de glicerina kg de
muestra . muestra | glicerol en . .2
Fech . glicerol en | presentes en perdidos | glicerina
echa analizada tomada | la muestra .
la muestra | la muestra por 18 kg de | perdidos
(g+ del tomada del .
del0 g dei0og sal al dia
0.0001g) salero salero
descartada
16/03/2005| 10.0581 6.33 0.6367 141.5 0.4499% 0.0405 0.9719
Tabla No. 34 Pérdidas de glicerol en descargas del salero 2.
kg de
Masa de % de g de glicerof g de .o de glicerina kg de
muestra . muestra | glicerol en | . Lo
. glicerol en | presentes en perdidos | glicerina
Fecha analizada tomada | Ia muestra .
Ia muestra | Ia muestra por 18 kg de | perdidos
(g del tomada del ,
dell g de 10 g sal al dia
0.60601g) salero salero
descartada
16/03/2005| 10.0165 5.09 0.5098 90 0.5665 0.0510 1.2236
17/03/2005 | 10.2306 6.46 0.6609 135.2 0.4888 .0440 1.0559%
18/03/2005| 10,2597 6.06 0.6217 136.5 0.4555 0.0410 0.9838
Promedio 10.17 5.87 0.60 120.57 0.50 0.05 1.09
Total 3.2633
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Tabla No. 35 Pérdidas de glicerol en el agua de enfriamiento de evaporadores y de circuito de

vacid.
0,
.A en masa de Pérdidas de glicerol en el
Glicerol presente en L
Di - agua de enfriamiento de
fa agua de enfriamiento L
Evaporadores y circuito de
de Evaporadores y o k
circuito de vacio vacio (kg)
16/03/2005 0.27 205.32
17/03/2005 0.20 152.09
18/03/2005 0.20 152.09
Promedio 0.22 169.83
Total 509.50

Tabla No. 36 Pérdidas de glicerol en el agua de enfriamiento de sellos mecanicos

9
7o en masa de Pérdidas de glicerol en el
, Glicerol presente en P

Dia A agua de enfriamiento de

agua de enfriamiento o
.. sellos mecanicos (kg)
de scllos mecinicos

16/03/2005 0.35 266.16
17/03/2005 0.21 159.69
18/03/2005 0.29 220.53
Promedio 0.28 215.46
Total 646.38
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APENDICE F: Balance de energia para el subproceso de evaporacién.

Tabla No. 37 Datos del vapor proveniente de caldera para el balance de energia.

Temperatura (*C) 194.89

Presion (kPa) 1,395.50
Entalpia (kdJ/kg) 2,789.9
Flujo masico (ku/s) 0.2303
Entalpia (kJ/s) 642.49

Tabla No. 38 Datos del vapor producide en el evaporador |

Temperatura (°C) 99.54
Presion (kPa) 95.5
Entalpia (kJ/kg) 2,673.25
Flujo masico (kg/s) 0.0324
Entalpia (kJ/s) 86.69

Tabla No. 39 Datos del vapor producido en el evaporador 2.

Temperatura (°C) 40
Presiéon (kPa) 7.57
Entalpia (kd/kg) 2,575.17
Flujo misico (kg/s) 0.0264
Entalpia (kJ/s) 67.88
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Tabla No. 42 Datos del condensado obtenido del condensador 1.

Temperatura (“C) 88
Presion (kPa) 65.05
Entalpia (kJ/kg) 368.50
Flujo misico (kg/s) 0.1242
Entalpia (kJ/s) 45.77

Tabla No. 43 Datos del condensado obtenide del condensador 2.

Temperatura (°C) 78
Presion (kPa) 44.03
Entalpia (kJ/kg) 326.53
Flujo misico (kg/s) 0.0737
Entalpia (kl/s) 24.06

Tabla No. 44 Analisis de los porcentaje de los componentes de lejia tratada

%o en masa del compuesto en lejia tratada
Muestra Muestra Muestra | Promedio de
Compuesto del del del % en masa del
21/02/05 03/03/65 07/03/05 compuesto
Glicerol 26.68 30.91 32,24 29.94
NaCl 12.30 13.61 [4.21 13.37
Agua 61.02 55.48 53.55 56.68

Tabla No. 45 Andlisis de los porcentaje de los componentes de glicerina semicruda

% en masa del compuesto en glicerina semicruda
Muestra Muestra Muestra Promedio de
Compuesto del del del % en masa del
r 21/02/05 03/03/05 07/03/05 compuesto
Glicerol 30.91 32.73 32.59 32.08
NaCl 19.12 15.49 14,07 16.23
Agua 49.97 51.78 53.34 51.70

I Tabla No. 46 Analisis de los porcentaje de los componentes de glicerina cruda

| % en masa del compuesto en glicerina cruda
Muestra Muestra Muestra Promedio de
Compuesto del del del % en masa del
21/02/05 03/03/05 07/03/05 compuesto
Glicerol 67.00 71.48 76.31 71.60
NaCli 8.76 8.42 8.00 8.39
Agua 24.24 20.1 [5.69 20.01




Tabla No. 47 Flujos masicos de los componentes de la lejia tratada.

% en masa det . -
Flujo misico
Compuesto compuesto en Kels
lejia tratada £
Glicerol 29.94 0.0340
NaCl 13.37 0.0152
Agua 56.68 0.0643
Leiia tratada 100 0.1135

Tabla No. 48 Flujos mdsicos de los componentes de la glicerina semicruda.

% en masa del . -
Ftujo masico
Compuesto compuesto en
- . kg/s
glicerina semicruda

Glicerol 32.08 0.0198
NaCi 16.23 0.0100
Agua 51.70 0.0319
Glicerina semicruda 100 0.0617

Tabla No. 49 Flujos masicos de los componentes de 1a glicerina cruda.

% masa del . . .
Flujo masico
Compuesto compuesto en K
Lo g/s
glicerina cruda

Glicerol 71.60 0.0198
NaCl 8.39 0.0023
Agua 20.01 0.0055
Glicerina cruda 100 0.0276

Tabla No. 50 Resultados del balance de energia

Temperatura | Presion Entalpia | Flujo masico Entalpia

Ubicacion () (kPa) (kd/s) (kg/s) (kJ/kg)
Vapor de caldera 194.89 1,395.50 042.49 0.2303 2785.88
Condensado 1 28 65.05 45.77 0.1242 368.50
Vapor de lejia [ 99.5 95.5 86.69 0.0324 . | 2673.25

Vapor a

condensador 2 95 84.55 196.56 0.0737 2668.10
Condensado 2 78 44.03 24.06 0.0737 326.53
Vapor de lejia 2 40 7.57 67.88 0.0264 2575.17




Tabla No. 51 Pérdidas de energia

Entalpia
Entalpia (kJ/s) | Flujo masico (kg/s) (kJ/kg)
Energia cedida por .
condensador | 233.07 0.1242 1876.65
Pérdidas en
condensador | 67.65 0.1242 544.73
Energia cedida por
condensador 2 167.25 0.0737 2270.20
Pérdidas en
condensador 2 53.37 0.0737 72443
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APENDICE G: Pérdidas de glicerol en el subproceso de evaporacién

Tabla No. 52 Pérdidas de glicerol en ¢l condensado obtenide del condensador 1.

( % en masa de glicerol | Flujo masico de glicerol | Pérdidas de glicerol
Dia presente en en condensado 1 en condensado 1
condensado 1 {kg/s) {kg/dia)
08/02/2005 6.03 0.00749 647.04
11/02/2005 0 0.00000 0.00
17/02/2005 24.64 0.03060 2643.96
18/02/2005 0 0.00000 0.00
18/02/2005 1.68 0.00209 180.27
20/02/2005 0.75 0.00093 30.48
21/02/2005 8.60 0.01076 929.25
03/03/2005 6.03 0.00749 647.04
04/03/2005 6.09 0.00756 65348
07/03/2005 6.31 0.00784 677.09
Total 6,458.60

Tabla No. 53 Pérdidas de glicerol en el condensado obtenido del condensador 2.

% en masa de glicerol Flujo masico de . .
, . Pérdidas de glicerol en
Dia presente en glicerol en condensado condensado 2 (kg/dia)
condensado 2 2 (kg/s) gidia

08/02/2005 .83 0.0010 89.0620

11/02/2005 0 0.0000 0.0000

17/02/2005 3.5 0.0043 375.5627

18/02/2005 0.685 0.0009 73.5030

18/02/2005 24.31 0.0302 2608.5509

20/02/2005 0.35 0.0004 37.5563

21/02/2005 1.17 0.0015 125.5452

03/03/2005 1.52 0.0019 163.1015

04/03/2005 0.0000 0.0000

07/03/2005 1.21 0.0015 125.8374

Total 3,472.88

Tabla No. 54 Pérdidas de glicerol en descargas del salero 1.
Masa de Yo en £ de % de l_(g d'e
glicerol gde . glicerina kg de
miestra masa de glicerol en . Lo
, . . presentes | mucstra perdidos | glicerina
Fecha analizada | glicerol en la muestra .
enla tomada por 18 kg | perdidos al
(g la muestra ) tomada del al ,
0.0001g) de 10 g muestra de | del salero salero de sa dia
i0g descartada
F5/03/2005 1 10,0481 6.2 0.6230 135.1 0.4611 0.0415 0.9960




Tabla No. 55 Pérdidas de glicerol en descargas del salero 2.
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Yo en de kg de
Masa de masa de gl?ccrol g de .% de glicerina kg de
muestra . glicerol en . licerina
Fecha analizada glicerol | presentes | muestra Ia muestra pcrd:doys glicerin
(g% en la en la tomada tomada por 18 kg pcrdlf]OS
0.0001g) muestra | mucstra | del salero del salero de sal al dia
dellg de 10 g descartada
08/02/2005 10.0025 7.73 0.7732 162.3 0.4764 0.0429 £.0290
21/02/2005 10.1753 5.78 0.5881 132.9 0.4425 0.0398 (.9559
| 22/02/2005 10.3530 0.57 0.6802 181.1 0.3756 0.0338 0.8113
03/03/2005 10,1621 5.13 0.5213 137.9 0.3780 0.0340 0.8166
04/03/2005 10.2209 6.66 0.6807 160.9 0.4231 0.0381 0.9138
07/03/2005 10.1694 6.14 0.6244 163.8 0.3812 0.0343 0.8234
08/03/2005 10.5085 6.21 (.6526 166.8 0.3912 (0.0352 0.8451
£3/03/2005 10.0630 6.33 0.6370 105.8 0.6021 (.0542 1.3005
14/03/2005 10,4184 6.37 0.6637 171.9 0.3861 0.0347 0.8339
£5/03/2005 10.5060 5.88 0.6178 | 119.8 0.5157 0.0464 1.1138
16/03/2005 10.4632 6.21 0.6498 87.1 0.7460 0.0671 1.6114
17/03/2005 10.3100 7.07 0.7289 146.4 0.4979 0.0448 1.0755
Total 12.1300

Tabla No. 56 Pérdidas de glicerol en cl agua de enfriamiento de evaporadores y circuito de

vacio.

Yo enmasade | po o de glicerol
glicerol presente
. cn el agua de
Dia en agua de .
L7, enfriamicnto de
enfriamiento de evaporadores (kg)
evaporadores P 8
08/02/2005 0.86 653.99
21/02/2005 0.356 270.72
22/02/2005 3.994 3037.24
03/03/2005 0.60 501.90
04/03/2005 0.61 463.87
07/03/2005 2.16 1642.57
08/03/2005 2,48 1885.92
13/03/2005 0.8 608.36
14/03/2005 0.62 471.48
15/03/2005 0.94 714.82
Total 10,250.87




Tabla No. 57 Pérdidas de glicerol en el agua de enfriamiento de sellos mecanicos.

% en masa de | Pérdidas de glicerol—‘
glicerol presente en ¢l agua de
Dia en agua de enfriamiento de
enfriamiento de scllos
sellos mecanicos mecanicos(kg)
08/02/2005 0.91 802.35
21/02/2005 0.233 205.44
22/02/2005 0.117 103.16
03/03/2005 0.84 740.63
04/03/2005 0.04 35.27
07/03/2005 0.89 784.72
08/03/2005 0.85 749.45
13/03/2005 0.7 617.19
14/03/2005 0.55 484.94
15/03/2005 0.31 273.33
Total 479649 |

Tabla No. 58 Pérdidas de glicerol en sello de la bomba centrifuga 1.

71

Altura del Diametro del .A]Fu”.' Volumen kg de lejia k.g de
cvaporador disminuida o . glicerol
evaporador de lejia perdida / .
{m=+0.001 en la prueba h perdido /
(m = 0.001 m) perdida hora .
m) {m) dia
L 1.84 0.83 0.0508 0.02749 38.48 230.88
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APENDICE I: C4lculo de muestra.

Cilculos para el balance de masa en tratamiento de lejias para el dia 1 de diciembre de)

2004 (ver tabla No. 11, apéndice A)

1. Cdlculo del consumeo de lejia final.

KL comsumo = KE imveniorio mcat + K producidos K immentario final

Kg inventario imicial = 18,079 kg

Kg oroducidos = 18,100 kg

Kg inventario final = 21,802

kg omumo = 18,079 kg +18,100 kg - 214,802 kg = 14,377 kg

2. Cdlculo de los kilogramos de glicerol contenidos en la lejia final consumida.

— 0, |
kg gliceral ™ kg lejfa ﬁmt.fx /0 gl[cero',en!cjia Jinal

K& 1cjia rimat = 14,377 kg
% de glicerol = 25,18 %

25.18%
KZ oores = 14377 kg = = 3,620 £,
g;,.'rccrol g 100% g

3. Caleulo de los kilogramos de lejia final producida.

kg producides =cm prr)dm:ldns‘x xp lejiu tratado
CI tan que

Siendo p la densidad de la lejia tratada.
CIT producidos = 132 ¢m + 152 cm + 152 cm = 456 cm

aforo del tanque= 27.66 L/cm
D lejia tratada = 1.14 g/mL
B L 1000mL g lkg

k idos = 450 emx27.66 — x ————— x1.14-2-x —=— =14 379 k
gproduudu.\ cm 1L mL " 1000 2 g

Nota: el calculo de los kilogramas de plicero! en la lejia tratada producida ¢s igual que el cileulo de los kilogramos de glicerol en la

lejia final consumida.
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Célculo del flujo diario de lejia final en kg/s

, Zkg producidos por dia | dia 1A
m = X x
no. de dias 24k 3,600

M gia1 14,377 kgfs
m dia2 = 19,031 kg/s
M 403 =12,589 ke/s

m gaa= ...

. ]53’480kgx1dmx+~]—h—:0.1184k—g
15dias 24k 3,600s s

Calculo de la eficiencia del subproceso de tratamiento de lejias

M salida

——x100%

M enirada

Sonp =

Este célculo se realiza con los flujos mésicos de glicerol:
M eneada = 0.0297 kgt/s

M soiga = 0.0296 kg/s

_0.02% kg /s
0.0297 kg /s

0 —_— LA
x100% =100%
Nota: para ¢l edlculo dcl flujo masiea de pliecrol en lejia final, lejfa trada y glicerol en leja tratada, se realiza igual que el eidlculo
anlerior, con los datos de kilogramos de glicerol,
Nata: Jos caleutos para el balanee de masa de Ios atros subprocesos se realizan de 1a misma manera que se hicieron los de ratamiento

de Igjia.

Eficiencia total del proceso de recuperacion de glicerina

Teniendo las eficiencias de cada subproceso:
Tratamiento de lejias: 100 %
Evaporacidn de lejias: 67 %

Deestilacion de glicerina cruda: 96 %
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Blanqueo de glicerina: 100%
17 =1%x0.67 %x0.96 %x1 % = 64 %

Calculos de las pérdidas de glicerof en la etapa de evaporacion

. Cdlculo de las pérdidas de glicerol en el condensado 1, para el dia 16 de marzo del

2005. (ver tabla No. 31)

R gicerol perdido = R condensado x% g]icer()l

“H ('l))ld!.‘ﬂ.\‘a(-[(i

Iﬁ condensado =O- 1 229 kg/s
% de glicerol = 4.08%

: 4.08 %
M glicerol perdida = 0.1229kg [ sx 100% =0.00501kg/s

Las pérdidas por dia se calculan de la siguiente manera:

3600s 244
,x,ii

1h  ldia

kg gh‘cen)[: M glicerol perdido X

M glicerol perdido =0.00501 kg/S

kg o= 0.00501 8 36905 240 43300 kg
s 1A 1 dia

Nota: los ¢alculos de las pérdidas de glicerol para condensador 2 se realizan de Ia misma manera.

2. Cdlculos de las pérdidas de glicerol en el agua de la torre de enfriamiento de

evaporadores y circuito de vacio para el dia 16 de marzo del 2005. (ver tabla No. 35)

K yticersi perdido ™ K agua deiorre X VoG lICETOL 0o,
7 Volumen de agua de la torre =76.0.45 m’
e Densidad del Agua = 1000 kg/m’
% de Glicerol presente en el agua de enfriamiento = 0.27 %

1000 kg . 0.27 %
m’ 100 %

kgg.'iccrul perdido =76.045 m3x =205.32 kg

Nota: los calculos de las pérdidas de glicerel en el agua de enfriamiente de los selles mecanicos se calculan de la misma manera
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Cilculos de las pérdidas de glicerol en el cloruro de sodio descartado del salero 2 para
el dia 16 de marzo del 2005. (ver tabla No. 34)

—_ . ") : g
& wtceroientog = Muestra de 10 gx% glicerol en muestra de 10 g

Muestra analizada = 10.0165 g

% de glicerol en la muestra de 10 g=5.09

5.099
gg.’iccrr}fml@g = ]00165 gx_1_09 /0 = 05098 g

0%

_ g glicerol enmuestrade 10 g £100%

muestra del salera ™

% glicerol
g muestra del salero

Peso de glicero] en muestra de 10 g =0.5098 g

Peso de la muestra tomada del salero= 90g

muestra del salera

% glicerol = ——9~+u* x100% = 0.5665%

Para obtener los kg de glicerol perdidos por 18 kg de sal (cada 2 horas) se hace el
siguiente cilculo:

o 1]
=18 kg salx 0.:5665% _ 0.0510 kg
100 %

kg glicerol perido /18 kg sal

Para obtener los kg de glicerol perdidos por dia se hace el siguiente calculo:

24
kg fiverod perdido { dia 0'05 ] Okgx ,h = 1'223 6kg
Ty ldia

Nota: para Jas descargas del salero 1 ¢l calew]o s reatiza de Ia misma manera.

Calculos de pérdidas de glicerol en el evaporador 2 por el sello mecanico roto de la
bomba centrifuga 2. EI dia que se detecté la fuga fue el veintitres de febrero del 2005.
{ver tabla No. 57 )

Medidas del evaporador 1: Altura = 1.84 m (h,) y Didmetro = 0.83 (d)

d 2
??131;}5«; = ﬂx(“j‘j xh

Altura fuga = 0.0508 m

2
m figa = m(o—?—@j x0.0505m = 0.02749m"



34

Para obtener los kg equivalentes a 0.02749 m” se multiplica por la densidad de la lejia

tratada, de la siguiente manera:

KE 1y = 0.02749m°x1,400 %8 — 38 484
m

Cilculos para el balance de energia de la etapa de evaporacion,

. Célculo del flujo masico del condensado 1 para el 16 de marzo del 2005 (ver tabla
No. 40)
kg medido

" tiempo de medicion
V =0.0064 m’

t=6ls

p=971.799 kg/s (a 80 °C)

) 3
= 0004 501 200 K8 _ g 100088
61s m g

2. Caleulo de la entalpia del eondensado |
Teniendo la temperatura promedio = 85 °C y sabiendo que el condensado es agua
saturada a esa temperatura, se busca en las tablas de vapor (Cengel y Boles 1996) la
entalpia para el condensado.
Segin la tabla la entalpia es 355.90 kl/kg. Para la presion se realiza lo mismo y se
obtiene: 57.83 kPa
Para obtener ei flujo de entalpia se hace el siguiente calculo:
kJ s = Entalpiaxflujo mdsico
h=355.90 kJ/kg

—— m=0.1229 kg/s
kJ k
kT (s =355.90"x0.1229"5 = 4375k /s
kg s
En el caso que el dato de Ia temperatura no esté en las tablas de vapor se realiza una

aproximacién lineal con los valores mas cercanos obteniendo una ecuacion la cual se

utiliza para obtener la entalpia y presion para cada caso.
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Nota: el caleulo def flujo misico para ¢l condensado 2 se realiza de la misma manera. Para ohtener los datos del vapor de lejia de los
dos intereambiadores se realizan los mismos ¢alculos pero el dato de referencia es la presién a la que trabaja el evaporader, asumiendo
que ¢l vapor ¢s vapor satuzado. Para el vapor quc entra al condensador 2 se realiza el mismo caleulo. Para el vapor de caldera se sabe

que &5 vapor saturado y también se realiza el caleulo en base a las tablas de vapor.

Cilculo del flujo masico de agua evaparada del condensador 1 (ver tablas No. 22 pag.
59 y tabla No. 25 pag. 60)

Tenicndo fos resultados del porcentaje de los componentes de la lejia tratada, glicerina
semicruda y glicerina cruda, se puede abtener el flujo de agua removida (agua
gvaporada).

Lejia tratada: glicerol: 30.50 %, sal: 14.24 % y agua; 55.25 %.

m=0.1455 kg/s (lejia tratada que entra al evaporador 1)

Glicerina semicruda: glicerol: 31.98 %, sal: 17.61 % y agua: 50.41 %

m = 0.0893 kg/s (glicerina semicruda que pasa ai evaporador 2)
Para obtener el flujo de agua tanto en la entrada de lejfa tratada y salida de glicerina

semicruda se hace lo siguiente:

1]
i 7o ag uaicjiu fratada
Mapguy = Migiiargda X ——————

100%
. L)
Mowa = 01455 K8  3323%0a8Ua._ (enpp s
p 100%

Para obtener el flujo de agua removida se hace lo siguiente

M agua removida = 1 agua glicering semicurde — Mlagua lejia tratada

rh agua Iejia tratada — 0.0804 kg/S
I'h agua glicering semicruda — 0.0450 kg/s

]}Taguu remaovida — 0.0804E - 0.0450 ,‘cg = 0354 k—g
h § §

Nota: ¢l edleulo para el agua removida de gliccrina seinicruda a glicering cruda se realiza de la misma manera.
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4. Calculo del flujo masico de vapor proveniente de caldera.
Teniendo la siguiente ecuacion segin el balance de masa en el sistema: (ver figura
No.5)
M caidera == Flint ereambiador de calor § + (mimcn'ambiador de calor 2 Myapor de iejia 1 )
Y sabiendo qQue Mlintercambiadar de calor1 = M condensadol Y Hlintercambiador de calor2 = M condensado 2

entonces se tiene: M caidera = M eondensadol + (’ﬂ cnndensado2 — M vapor de lejia | )

m condensade 1 0.1229 kg/s

m condensade 2 0.0742 kg/S

m vapordelejia 1~ 0.0354 kg/S

M eaidera = 0.1 22955’{ + [0.0742"‘—5’ ~0.0354 k—gJ =0.2325 kg
A 5 Ry 5

5. Calculo de la eficiencia térmica en los intercambiadores de calor.

kg

agiirevaponade

Miommica = 7t x100%
IS

vapera im entado
kg- vapar alimentado ™ 0.1259 kg/S
kg agua evaporada 0.0364 kg/s

r]i‘nz'ri'n'ica - XI 00% - 28.77%
0.1259kg /s
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APENDICE J: Aproximaciones lineales utilizadas.

1. Para obtener los datos de entalpia, temperatura y entalpia de condensacion a partir de

la presién, para el vapor de caldera, se utilizaron los datos cercanos al que se queria

obtener:
Presion Entalpia |Temperatura cof(;let:lgl;én
{(kPa) {(kJ/kg) (°C) (kd/kg)
1.3 2787.6 191.64 1972.7
1.4 2790.0 195.07 1959.7

- Para la entalpia se tiene la siguiente ecuacion:
y=24x+2756.4
donde x = presion y y = entalpia.

- Para la temperatura se tiene la siguiente ecuacion:
y=34.3x + 147.05
donde x = presion y y = temperatura.

- Para la entalpia de condensacion se tiene la siguiente ecuacidn;
y=-130x+2141.7

donde x = presidn, y = entalpia de condensacién.

2. Para obtener los datos de entalpia y presion para el condensado de los
intercambiadores de presién, a partir de la temperatura obtenida se utilizaron [os datos

cercanos al que se queria obtener:

Temperatura; Entalpia Presion
)] (kJ/kg) (kPa)
75 313.93 38.58
30 334.91 47.39
35 3355.90 57.83
90 376.92 70.14

- Para la entalpia se tiene la siguiente ecuacion:
y=4.1992x - 1.019
donde x = temperatura y y = entalpia.

- Para la presion se tiene la siguiente ecuacion:

y=2.1024x - 119.96

donde x = temperatura y y = presidn.
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3. Para obtener la entalpia del vapor de [ejia 1 y del vapor de lejia 2 se utilizaron datos
cercanos al que se queria obtener,

Para vapor de lgjia 1:

Presion Entalpia | Temperatura
(kPa) (kJ/kg) O
75 2663 91.78
100 2675.5 99.63

- Para la entalpia se tiene la siguiente ecuacion:
y=0.5x+26255
donde x = presion y y = entalpia.

- Para la temperatura se tiene la siguiente ecuacidn:
y=0314x + 68.23

donde x = presién y ¥ = temperatura.

Para vapor del lejia 2:

Presion Entalpia | Temperatura
{kPa) {(kJ/kg) O
5 2561.5 32.88
7.5 2574.8 40.29

- Para la entalpia se tiene la siguiente ecuacion:
y=532x+25349
donde x = presion y y = entalpia.

- Para la temperatura se tiene la siguiente ecuacion:
y=2.964x + 18.06

donde x = presion y y = temperatura.
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APENDICE K: Métodos analiticos utilizados

1. Determinacion del porcentaje de Glicerol

£l método utilizado se basa en la oxidacidn del glicerol por medio de dcido periddico,
determinando el exceso de éste. Una alicuota de la muestra es tratada con 4cido periddico.
Luego se agrega yoduro de potasio y al tener exceso de yoduro se libera yodo. Este se titula
con tiosulfato de sodio. Con los mL gastados de tiosulfato de sodio se calcula el porcentaje de
glicerol en la muestra. El método es potenciométrico y se utilizan buretas automaticas (ver

foto No. 8, pag 92)

A. Reacciones:
Oxidacion del glicerol:
CH,OHCHOHCH,OH +2H 10, - 2HCHO + HCOOH +2HIO, +5H,0(1)
Glicerol Acido periédico
Produccidn de yodo:
H IO, +2KI — HIO, + 1, + 2KOH + H,0 (2)

Yoduro Yodo Hidroxido Agua
de Potasio de Potasio

Produccién de yoduro de sodio:
I, +2Na,S,0, - 2Nal + Na,S,0, (3)

Yodo Tiosulfato  Yoduro
de Sodio de Sodio

B. Reactivos a utilizar:
1. Acido periédico al 1.1 %
2. Yoduro de potasio al 15 %
3. Tiosulfato de sodio 0.1 N

C. Electrodos a utilizar:

1. Electrodo de Referencia: Ag, AgCl, 3M KCIL. Rango de pH: 0-14. Temperatura
maxima: 80°C. No. del electrodo: 6.0123.100.

2. Electrodo de Metal.

D. Procedimiento:
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1. Pesar 0.7 g de muestra a analizar en un balén aforado de 500 mL. Para glicerina
cruda pesar 0.2 g de muestra.

Lievar el volumen del balén a 500 mL.

Agitar la muestra con un agitador magnético.

Tomar una alicuota de 50 mL de la muestra y colocarla en el recipiente a titular.
Agregar 10 mL de 4cido periddico al recipiente que contiene la muestra,

Dejar la muestra en 1a oscuridad por 30 minutos.

P A T o

Agregar mL de yoduro de potasio al recipiente que contiene la muestra,
manteniéndolo en oscuridad.

8. Agregar los mL necesarios de tiosulfato de sodio para la titulacién.

El mismo procedimiento se realiza con el blanco, donde se agregan 50 mL de agua

destilada en lugar de la muestra.

E. calculos:

1. Para obtener los g de glicerol presentes en la muestra se realiza el siguiente

calculo.
¢ Glicerol = (ml Na,S,0,,,  ~mlNa,§,0, o L 0.1mol Na,§,0, . 1mol I, X
1000 mL L 2mol Na,§,0,
2 mol KI x] mol H,10, ; 1mol CH,OHCHOHCH,0H 90g CH,OHCHOHCH ,OH
x
Tmol 1, 2 mol KI 2mol H,IO, 1mol CH,OHCHOHCH ,OH

2. Para obtener el porcentaje de glicerol presente en la muestra se realiza el siguiente

calculo.

g CH20HCHOHCH20H

g muestra

% Glicerol = x100%

Determinacion del porcentaje de Cloruro de Sodio
El método utilizado se basa en la precipitacion de Cloruro de Plata, ya que en presencia de
Cloruro, al agregar Nitrato de Plata se forma el precipitado. El método es potenciométrico y

se utilizan buretas automdticas (ver foto No. 7, pag. 92)
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Reacciones;
Formacidn de cloruro de plata:
AgT () +Cl™(g) —» AgCl(s) (4)
ion Plata  ion Cloruro  Cloruro de Plata

Reactivos a utilizar:

1. Nitrato de plata 0.1 N

Electrodos a utilizar:
1. Electrodo de Referencia: Ag, AgCl, 3M KCi. Rango de pH: 0-14.
Temperatura maxima: 80°C. No. del electrodo: 6.0123.100.
2. Electrodo de Plata. Rango de temperatura: -20°C a 80°C. No. del electrodo:
6.0350.100.

Procedimiento:
1. Pesar 0.2 g de muestra a analizar en el recipiente a titular,
2. Agregar 75 mL de agua destilada.

Agitar la muestra,

(9%

-

Agregar los mL necesarios de nitrato de plata para la titulacién.

Célculos:
1. Para obtener los gramos de cloruro de sodio presente en la muestra se realiza

el siguiente calculo

L 0.1 AgNO 1
g NaCl = mL AgNO,x 1 B mol AgNO, . mol NaCl & NaCl
1000 mL 1L Imol AgNO, 1 mol NaCl
2. Para obtener el porcentaje de cloruro de sodio presente en la muestra se

realiza el siguiente cdlculo.

g Nacl 1609

g muestra

% NaCl =




APENDICE L: Fotos.

Foto No. 1 Inercambiador
de calor de tratamiento

Foto No. 3 Tubos del intercambiador
de cz}lor 1 con costra de leji

Foto No. 5 Tapadera de abajo
del condensador con lejia.

Foto No. 7 Equipo para analizar
d cloruro de sodio.

Fotos No. 2 Empaques cristalizados
del evaporador 1

1

Fotos No. 4 Tubos intercambiador
de lqr L

22l

Foto No. 6 Fugas en los tubos.
Prucba con vapor

Folo No. 8 Equipo para analizar
% de glicerol
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25 Av. 25-71, Zona 5
Telefax: 2335-5733 - 5218-7292



	Page 1
	Page 2
	Page 3
	Page 4
	Page 5
	Page 6
	Page 7
	Page 8
	Page 9
	Page 10
	Page 11
	Page 12
	Page 13
	Page 14
	Page 15
	Page 16
	Page 17
	Page 18
	Page 19
	Page 20
	Page 21
	Page 22
	Page 23
	Page 24
	Page 25
	Page 26
	Page 27
	Page 28
	Page 29
	Page 30
	Page 31
	Page 32
	Page 33
	Page 34
	Page 35
	Page 36
	Page 37
	Page 38
	Page 39
	Page 40
	Page 41
	Page 42
	Page 43
	Page 44
	Page 45
	Page 46
	Page 47
	Page 48
	Page 49
	Page 50
	Page 51
	Page 52
	Page 53
	Page 54
	Page 55
	Page 56
	Page 57
	Page 58
	Page 59
	Page 60
	Page 61
	Page 62
	Page 63
	Page 64
	Page 65
	Page 66
	Page 67
	Page 68
	Page 69
	Page 70
	Page 71
	Page 72
	Page 73
	Page 74
	Page 75
	Page 76
	Page 77
	Page 78
	Page 79
	Page 80
	Page 81
	Page 82
	Page 83
	Page 84
	Page 85
	Page 86
	Page 87
	Page 88
	Page 89
	Page 90
	Page 91
	Page 92
	Page 93
	Page 94
	Page 95
	Page 96
	Page 97
	Page 98
	Page 99
	Page 100
	Page 101
	Page 102
	Page 103

