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Resumen

Estudio tedrico sobre la reaccion de hidrdlisis del formiato de metilo
para producir acido féormico en una columna de destilacion de
pared divisoria

Autor: César Herrera Herrera

Palabras claves: acido férmico, metil-formato, columna de destilacion de pared divisoria,

controladores PI.

En el presente trabajo se determinan las mejores condiciones de operacion de la columna de
destilacién de pared divisoria, instalada en el Laboratorio de Ingenieria Quimica de la Universi-
dad de Guanajuato, para la produccién de acido férmico por la hidrolisis del formiato de metilo,
mediante simulaciones en estado estacionario y dinamico. Se determina que las condiciones de
operacién que resultan en la mayor conversion de formiato son: operar a reflujo total, alimen-
tando agua por la columna prefraccionadora y formiato de metilo por el rehervidor, con una
relacién molar de 60:1 de agua/formiato en la alimentacién y con 7 kW de carga térmica en el
rehervidor. El control de la conversion es posible mediante la implementacion de un controlador
PI que controle la temperatura del plato 10 de la columna, con la carga térmica del rehervidor
como variable manipulable. Se realiza el mismo estudio para la operacién con flujo de destila-
do y se determina que es posible el control de la operacion de la columna implementando dos
controladores PI, que controlen la temperatura del plato 2 y 9 mediante la manipulacién de la

relacion de reflujo y la carga térmica del rehervidor, respectivamente.
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Abstract

Theorical study on the hydrolisis of methyl formate to produce
formic acid in a dividing wall distillation column

Author: César Herrera Herrera
Key words: formic acid, methyl formate, dividing wall column, PI controller.

In this work, the best operating conditions of the dividing wall distillation column, installed
in the Chemical Engineering Laboratory of the University of Guanajuato; are determined, for the
production of formic acid by the hydrolisis of methyl formate by steady and dynamic state simu-
lations. It was determined that the operating conditions that result in the highest conversion of
methyl formate are: operating at total reflux, feeding water through the prefractionator column
and methyl formate through the reboiler, with a 60: 1 molar ratio of water/formate in the feed
and with 7 kW of thermal load in the reboiler. The control over the conversion is possible by the
implementation of a PI controller that controls the temperature of the plate 10 with the thermal
load of the reboiler as a manipulable variable. The same study is carried out for the operation
with distillate flow and it is determined that it is possible to control the operation of the column
by implementing two PI controls that control the temperature of plate 2 and 9 by manipulating

the reflux ratio and the thermal load in the reboiler, respectively.
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Capitulo 1

Introduccion

1.1. Generalidades

El acido férmico o acido metanodico es un dcido carboxilico simple con grandes apli-
caciones en la industria farmacéutica, quimica, petroquimica, textil y del cuero. Debido
a su fécil descomposicién por microorganismos es considerado como un quimico ami-
gable con el medio ambiente, por lo que su consumo en la industria ha aumentado en
las ultimas décadas, ya que ha sido utilizado en gran medida como sustituto de otros
quimicos con mayor impacto ambiental. Derivado de lo anterior en afios recientes se ha
despertado un especial interés en mejorar el proceso de produccion de este compues-

to [1].

La principal ruta de produccion del acido férmico en la industria es mediante la
hidrdlisis del formiato de metilo (metil-formato o metanoato de metilo). Como se indica
en la Ecuacidén 1.1, agua y metil-formato reaccionan para producir acido férmico y me-
tanol. Es una reaccién quimica reversible y endotérmica, cuyo equilibrio desfavorece la
reaccion directa, por lo que se debe poner atencion especial a las condiciones en las que

se lleva acabo la reaccion con el fin de favorecer la produccion de acido férmico [2].



CAPITULO 1. INTRODUCCION 2

HCOOCH;+ H,O < HCOOH +CH;0H (1.1)
—_—— — — —_——
Metil-formato Agua Acido Férmico Metanol

El proceso clasico para la produccién del dcido férmico fue desarrollado por la com-
pafifa BASF y consiste en dos etapas: primeramente, producir el metil-formato (MF)
mediante la carbonilacién de metanol (CH;OH) con monéxido de carbono (CO) y pos-
teriormente su hidrdlisis para obtener acido férmico (AF). En el proceso, las reacciones
se llevan a cabo en reactores CSTR (de tanque agitado continuo) y se da la purificacién
del acido en columnas de destilaciéon convencionales (C1, C2 y C3), como se observa en

la Figura 1.1 [1].

Diversos autores han propuesto mejoras al proceso de produccién descrito en el
parrafo anterior. Mediante simulacion con el software especializado Aspen Plus® han
podido determinar que llevar a cabo la reacciéon de hidrdlisis para producir acido férmico
en una columna de destilacion de pared divisoria reactiva, representa ahorros economi-
cos; ya que se disminuye la cantidad de equipos y la carga térmica suministrada al

proceso [3], [4], [5].

CH,OH|
30H| MF

co v ;

CSTR1 C1 CSTR2 Cc2 C3
Ac. Formico
CH;0H | -
L AJ
Agua
CO + CH30H < MF MF + H20 < AF + CH30H

Figura 1.1: Proceso BASF para producir &cido férmico.



CAPITULO 1. INTRODUCCION 3

Hasta el momento en que este trabajo fue realizado, aiin no se han publicado estudios
en la literatura acerca de la realizacion de pruebas experimentales de la reaccion de
hidrdlisis del metil-formato en una columna de destilacion de pared divisoria real; por
lo cual, este trabajo sienta las bases para llevar a cabo dichas experimentaciones, ya
que se determinan, mediante el software Aspen Plus®, las condiciones adecuadas de
operacion de la columna de destilaciéon de pared divisoria instalada en el Laboratorio
de Ingenieria Quimica de la Division de Ciencia Naturales y Exactas de la Universidad
de Guanajuato, ubicada en la Ciudad de Guanajuato, Guanajuato, México; para pruebas

experimentales en un futuro.

1.2. Objetivos

Objetivo general

Realizar un estudio tedrico, mediante simulacion, para determinar las mejores con-
diciones de operacién en estado estacionario y dinamico de la columna de destilacién de
pared divisoria, ubicada en el Laboratorio de Ingenieria Quimica de la Divisién de Cien-
cias Naturales y Exactas de la Universidad de Guanajuato, para producir acido férmico

a partir de la hidrdlisis de metil-formato.

Objetivos especificos

* Determinar las mejores condiciones de operacién de estado estacionario de la co-
lumna de destilaciéon de pared divisoria instalada para la reaccidon de hidrdlisis

para producir dcido férmico.

* Realizar un estudio de sensibilidad de la columna de destilacion de pared divisoria
para establecer los lazos de control de temperatura que permitan su adecuada

operacion.

* Realizar un estudio dindmico de la columna de destilacién de pared divisoria para
establecer el efecto de los cambios en las variables de entrada en las composiciones

de salida, asi como en la conversion del metil-formato.
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1.3. Hipotesis

Es posible llevar a cabo la reaccién de hidrdlisis para producir acido férmico en
la columna de destilacién de pared divisoria instalada en el Laboratorio de Ingenieria
Quimica de la Universidad de Guanajuato e implementar un sistema de control para

eliminar el efecto de las perturbaciones en el desempefio de la misma.

1.4. Justificacion

Como se menciona en la Introduccién, el hecho de que el 4cido férmico pueda ser
degradado facilmente por microorganismos lo ha convertido en un sustituto ideal a
los dcidos minerales que se utilizaban en el pretratamiento de la industria minera y
la curtiduria. En Europa, del 2013 al 2019 se pasé de una produccién de 620,000 a
760,000 toneladas/afio de produccién de acido férmico y ain se espera un incremento
anual del 3.4% de su mercado global durante los préximos afios [6]. Todo esto hace del
acido féormico un producto valioso, con un mercado en crecimiento, ademds de ser un

producto unico con bajo riesgo de sustituciéon [7].

A nivel industrial se distinguen dos rutas de reaccién para la produccion de acido
férmico: a través de la hidrdlisis del metil-formato y por la aciddlisis de sales de for-
miato. La acidoélisis representa la primera ruta implementada a nivel industrial y atin es
utilizada hasta ahora; sin embargo tiene la desventaja de tener subproductos de cuidado
como son el sulfato de calcio y sodio [1]. Por el contrario, la hidrélisis de metil-formato
no presenta reacciones indeseables y el metanol obtenido como subproducto es recircu-
lado como reactivo para la produccién de metil-formato en una etapa intermedia, por lo
que no hay preocupacion sobre el desperdicio de este [8]; razones por la cual la hidroli-
sis es la ruta de reaccidn predilecta al utilizarse en la produccion del 81 % de la oferta

mundial de acido férmico [9], como se aprecia en la Tabla 1.1.
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Tabla 1.1: Produccién mundial de acido férmico por ruta de reaccion (2014).

Proceso Capacidad (Tonelada/afio) | Porcentaje (%)
Hidrolisis de metil-formato 770,000 81
Aciddlisis de sales de formiato 180,000 19
Total 950,000

Los resultados del presente estudio sentaran las bases para realizar pruebas expe-
rimentales de la reaccién de hidrdlisis utilizando la columna de destilacion de pared
divisoria instalada en el Laboratorio de Ingenieria Quimica de la Divisiéon de Ciencias
Naturales y Exactas de la Universidad de Guanajuato; por lo que una aproximacion de
como se comportard el sistema bajo diferentes condiciones es necesaria, y esta apro-
ximacién puede llevarse a cabo mediante la ayuda de herramientas computacionales,
como es el caso del software Aspen Plus® para la simulacién de procesos. De manera
que se pueden evaluar diferentes condiciones de operacién sin poner en riesgo la inte-
gridad fisica de las personas y ahorrando econdmicamente el desperdicio de reactivos,
al intentar realizar pruebas experimentales sin las condiciones adecuadas para producir

el producto deseado [10].

Como se menciond anteriormente, en la literatura existe tiinicamente disefios de nue-
vas columnas de destilacién de pared divisoria para la produccion de acido férmico por
la hidroélisis de metil-formato, en el caso de este trabajo se realiza un analisis de un
equipo ya existente; de manera que se desarrolla un enfoque totalmente diferente y no-
vedoso para lo reportado en la literatura; ya que se pretende adaptar un equipo real,
ya construido, para que realice una tarea para la que no fue disefiado originalmente,
intentando lograr el mejor desempefio posible de la columna bajo las condiciones fisicas

y limitantes propias de la constitucién de la misma [11].
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Antecedentes

2.1. La intensificacion de Procesos

La intensificacién de procesos es una de las principales formas para volver mas sus-
tentables los procesos actuales. En general, es definida como: “cualquier desarrollo que
permita una mejora tecnoldgica en algun proceso; de manera que este sea mds limpio,
mas seguro, ocupe menos espacio y sea mas eficiente con el manejo de la energia” [12].
Su desarrollo ha resultado en una necesidad para la industria debido al aumento del
costo de la energia y la competencia global, convirtiéndose en un importante campo de
aplicacion para la Ingenieria Quimica. Existen diferentes formas para intensificar un pro-
ceso; pero entre todas ellas, destacan la implementacién de la columna de destilacion

reactiva y de la columna de destilacion de pared divisoria [13].

2.2. La columna de destilacion reactiva

La destilacién reactiva consiste en llevar a cabo reaccién quimica y separacion en
una sola columna. La aplicacion de esta tecnologia resulta en muchas ventajas, segun
sea el caso de aplicacion, por ejemplo: aumento de la conversion de los reactivos (si la

reaccion es reversible, se modifica el equilibrio quimico favoreciendo la reaccién directa
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gracias a que retiran los productos al instante en que son producidos), disminucién
de los equipos de separacion posterior (se evita la formacion de azeoétropos entre los
productos de reaccion), aumento de la selectividad hacia un producto, disminucion de la
carga térmica aplicada, eliminacién de solventes, entre otras ventajas [14]. Sin embargo,
es importante hacer énfasis en que no todas las reacciones pueden llevarse a cabo en
una columna de destilacién reactiva, como se indica en [15] un requisito indispensable
para su viabilidad es que los productos y reactivos deben tener diferentes puntos de
ebullicién; ademas, las condiciones de presién y temperatura de la reaccidn y separacién

deben ser similares para que ambos procesos se lleven a cabo adecuadamente.

A nivel industrial cerca de 150 columnas de destilacion reactiva se han implementa-
do, siendo la produccién de diversos éteres y la hidrogenacidon de aromadticos sus prin-
cipales aplicaciones [16]. Con respecto a la produccion de acido férmico, Huang et al.
(2012) propusieron un nuevo proceso de producciéon con una columna de destilacién
reactiva, como se observa en la Figura 2.1. En dicho proceso primero se forma uno de
los reactivos; se hace reaccionar monéxido de carbono con metanol para formar metil-
formato en un reactor de tanque agitado. Posteriormente se tienen una columna de
destilaciéon donde se recupera metanol por el fondo, luego la reaccidon de hidrdlisis del
metil-formato se lleva a cabo en una columna de destilacion reactiva, donde se da la
formacién de 4cido férmico y metanol. Finalmente, en una tultima columna de destila-
cién se obtiene el acido féormico hasta la pureza deseada, por la corriente de fondo. Con
la aplicacién de la columna reactiva se obtiene el producto con la composicién deseada

ademads de una reduccion de los costos de operacién y de los equipos [17].
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Figura 2.1: Proceso para producir acido férmico a través de destilacién reactiva.

2.3. La columna de destilacion de pared divisoria

Para separar una mezcla multicomponente de 3 compuestos es necesario utilizar 2
columnas de destilacién convencionales, en un esquema directo o indirecto, como se
observa en la Figura 2.2. En 1985 Petlyuk desarrollé un esquema acoplado de dos co-
lumnas, en donde el rehervidor y condensador de la primera columna (columna pre-
fraccionadora) son reemplazados térmicamente por el rehervidor y condensador de la
columna principal (Figura 2.3a) [18]. Este esquema de operacion es conocido como
“acoplamiento térmico completo” y su aplicacién en la industria ha permito ahorros im-
portantes al disminuir la cantidad de energia suministrada y evitarse la construccion de

equipos auxiliares para columna prefraccionadora [19].
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Figura 2.2: Secuencias de dos columnas de destilacién.

La columna de destilacién de pared divisoria, Dividing Wall Column (DWC) , es la
aplicacion real de la columna Petlyuk, ya que consiste en la unién de dos columnas de
destilacion en una sola columna fisica [20]. La DWC contiene en su interior una pared
que la divide en dos secciones, la cuales son termodinamicamente equivalentes a la
columna prefraccionadora y principal del esquema Petlyuk, si no existe transferencia de
calor a través de la pared (Figura 2.3b) [19]. El liquido bajante por la parte superior
de la columna se divide entre las dos secciones, al igual que el vapor que sube por la
columna, el cual se divide en dos, si ambas secciones tienen condiciones hidrodinamicas

similares [21].

La aplicacion de las DWC permite ahorros en espacio, energia y costos, en compa-
racion con los esquemas convencionales de destilacion; esto es gracias a que se evita
el desperdicio de energia 1til al no haber remezclado de los productos y solamente ser
necesario construir una columna [22]. En la industria se han implementado alrededor
de 100 columnas DWC de forma exitosa en diversas aplicaciones, documentadas por

Dejanovic [19], destacando su uso en la industria petroquimica y quimica.
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(a) Disefio de Petlyuk (b) Columna de destilacién de pared divisoria

Figura 2.3: Disefios de dos columnas acopladas térmicamente.

2.3.1. La columna de destilacidon de pared divisoria reactiva

Realizar una reaccién quimica en una columna de destilaciéon de pared divisoria es
uno de los mayores logros de la intensificacién de los procesos ya que se logra integrar
las ventajas de la destilacion reactiva y de las DWC en un proceso; dando lugar a un

aumento de la sustentabilidad de estos [21].

El concepto de la DWC reactiva (RDWC, Reactive Dividing Wall Column) fue visuali-
zado por primera vez por Kaibel en 1984, y desde entonces, extensa cantidad de apli-
caciones de la RDWC han sido investigadas [19]. Existe varias reacciones que pueden
llevarse a cabo en una RDWC como es recopilado en [21], entre estas se encuentra la
hidrolisis del metil-formato para producir dcido férmico. Varios autores han propuesto
un proceso para producir acido férmico, Figura 2.4, donde se lleva a cabo la integracion
de una columna de destilacidn reactiva, con la columna de destilacién posterior, donde
eran separados los productos de reaccién, en una DWC alternativa, con la particularidad
de presentar doble condensador y tener la pared divisoria en la pared superior, por lo

cual se le denomina como Top Dividing Wall Column (TDWC). Como se observa en la
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Figura 2.5, en la primera secciéon de la TDWC se lleva a cabo la reaccién quimica y en
la segunda la purificacion del acido férmico, el producto deseado. En las simulaciones
realizadas en dichos trabajos, los autores establecieron un ahorro del 20% del gasto

energético [3], [4], [5].

[ Agua

£ Cco
o Y 3 . COo ‘
(L

CSTR ;

— ) H R
C1
Ac.
Formico

CH,0H

Figura 2.4: Proceso para producir dcido férmico a través una columna de destilacién de

pared divisoria.
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Figura 2.5: Esquema de la TDWC para producir dcido férmico.

2.4. Control de las columnas de destilacion

2.4.1. Aspectos basicos del control de las columnas de destilacion

Durante la operacion de una columna de destilaciéon, cambios en las variables de
entrada, como son las composiciones y flujos de alimentacién causan variaciones en la
operacion de la columna, resultando en diferentes purezas de los compuestos en el fondo
y destilado; por lo cual es necesario integrar estructuras de control en la operacion de la

columna para mantener las purezas deseadas en las corrientes de fondo y destilado [23].

Existen dos formas de controlar las purezas de los productos en una columna de des-

tilacion:
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* Control directo. Para este método de control de las columnas de destilacién, me-
didores de composicion como cromatografos de gases son instalados en linea, de
esta manera se obtienen mediciones reales de las purezas de los compuestos de
forma directa; por lo tanto, estas son controladas directamente a través de cam-
bios en las variables manipulables. Este método tiene la desventaja de ser caro,
por el precio de instalar y operar los equipos de medicion; ademas no se obtienen
lecturas instantaneas, por lo que se agrega un tiempo muerto considerable a los

lazos de control [24].

* Control indirecto. Como su nombre lo menciona en este método las composicio-
nes de los productos son controlados de forma indirecta, al buscarse mantener la
temperatura en alguno de los platos de la columna de destilacién. Esta forma de
control es la mas utilizada en la industria por ser barata y facil de implementar,
en la cual, inicamente se instalan termopares para medir las temperaturas de los
platos; en consecuencia, el tiempo muerto introducido a los lazos de control es
menor, ya que las mediciones de la temperatura son mds rapidas a las realizadas

por el control directo [25].

Para determinar cudles son los platos mds sensibles a cambios en las variables de
operacién manipulables de una columna de destilacién (relacion de reflujo, carga térmi-
ca en el rehervidor, etcétera) se realiza un estudio de sensibilidad, en donde se hacen
pequeiios cambios en cada variable manipulable, manteniendo constante la otra. Se ob-
tiene como resultado un cambio en la temperatura de los platos. Estos cambios son
evaluados por la técnica de Descomposicién en Valores Singulares (DVS), que consis-
te en una descomposicién en matrices. Los mayores valores absolutos de la matriz U
obtenida al aplicar la DVS indican los platos donde el control de temperatura se debe

realizar [23].
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2.4.2. Control de las columnas de destilacion de pared divisoria

Las columnas de destilacion de pared divisoria permiten mejoras debido a la disminu-
cion del consumo energético; sin embargo, debido al propio acoplamiento y el aumento
del numero de variables, el control de este tipo de columnas puede ser mas complicado,

pero aun asi, es posible realizar un adecuado control de su operacién [26].

En [27] se hace una extensa revision de la literatura acerca de los diferentes esque-
mas de control directos e indirectos que existen para las DWC, en donde se evalian di-
ferentes lazos de control con contralodores tipo PID (Proporcional-Integral-Derivativo).
En [28] se determina que el uso de controladores tipo Proporcional-Integral (PI) es sufi-
ciente para un adecuado control de una columna DWC, ademds de presentar una técnica

simultanea de sintonizacion de los controladores.

2.4.3. Control de las columnas de destilacion de pared divisoria

reactiva

En la literatura hay pocos trabajos acerca del control de RDWC, pero en ellos se
han determinado que es posible el control de la operacién de estas columnas mediante
diversos esquemas de control. En [29], por simulacién dindmica, fue evaluado el control
de la reaccién de hidrolisis del acetato de metilo para producir acido acético y metanol
en un RDWC. Establecieron que un adecuado control de la operaciéon es posible con
tres lazos de control PI, controlando la pureza del fondo y destilado al mantener la

temperatura de tres platos de la columna principal.

En [30] una simulacién dinamica de la RDWC, implementada en la Universidad de
Guanajuato, es realizada para la esterificacion de acido acético con etanol para produ-
cir acetato de etilo y agua. Determinaron que se puede realizar un control efectivo de
la operacion de la columna con dos lazos de control con controladores PI, mantenien-
do la temperatura de dos platos manipulando la relacién de reflujo y la carga térmica

suministrada al rehervidor.
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Metodologia

Para lograr el objetivo de determinar las mejores condiciones de operacion de la

DWC para producir dcido férmico, se realiza un trabajo en cuatro etapas:
1. Simulacién en estado estacionario de la columna de destilaciéon de pared divisoria
reactiva.

2. Estudio paramétrico en el estado estacionario para determinar las mejores condi-

ciones de operacion de la columna.
3. Determinacion de los mejores platos para realizar el control de la temperatura.

4. Sintonizacién de los controladores y estudio dindmico de la RDWC.

15
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3.1. Simulacion en estado estacionario

3.1.1. Descripcion de la columna de destilacion de pared divisoria

real

La columna de pared divisoria instalada en la Universidad de Guanajuato (Figura
3.1) esta conformada por tres secciones construidas con acero 316L, empacadas con
anillos Rashchig de % de pulgada hechos de teflén, cada una de ellas con una altura de
lecho empacado de 60 cm y didmetro de 17 cm. La seccién media cuenta con una placa
de acero que divide a la mitad dicha parte, en consecuencia, en esta seccidn se encuentra
la columna prefraccionadora, como se muestra en el esquema de la Figura 3.2. La DWC
instalada posee un condensador total el cual realiza la funcién de condensar el vapor de
la columna. El liquido proveniente del condensador es capturado en un pequefio tanque
colector ubicado en el interior de la columna, como se sefiala en la Figura 3.3, que se
encuentra abierto en su parte superior permitiendo, que por rebose, regrese liquido a
la columna. El tanque colector de condensado se encuentra conectado a una valvula
reguladora de flujo, cuyo nivel de abertura regula el flujo de destilado y, por el disefio
mencionado, también la relacion de reflujo de la columna. De acuerdo con las pruebas
experimentales realizadas por Delgado-Delgado [31], el valor m&ximo para la relacién
de reflujo es de 40, ya que hasta este valor hay un control adecuado de esta condicién

de operacion.

Un aspecto importante para la operacién de la columna es el tanque colector ex-
terno que se encuentra en la seccion superior de la columna, mostrado en la Figura 3.2.
Este tanque recibe todo el liquido bajante por la tercera seccién empacada (la seccién
superior) y a través de un juego de valvulas distribuye el liquido entre la parte prefrac-
cionadora y la parte media (segunda seccién) de la columna principal. Con el nivel de
apertura de cada una de estas valvulas es posible controlar el flujo de interconexién
liquido que se distribuye en cada una de estas secciones. Delgado-Delgado [31] estable-
ce el limite de flujo de liquido que se puede controlar adecuadamente para el tanque

colector externo, el cual es de 1.4 litros/min, que representa el limite maximo de flujo
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liquido interno para la simulacién en estado estacionario.

Tabla 3.1: Resumen de la descripcion de la DWC instalada.

Diametro de la columna
Altura de empaque por seccion

RR maxima

Flujo de liquido interno maximo

Parametro Valor
Material Acero 316L
Empaque Anillos Raschig 3/4” de teflén

17 cm
60 cm
40
1.4 L/min

Figura 3.1: DWC instalada en la Universidad de Guanajuato.

17
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Condensador

Tercera Seccion -

Columna

Prefraccionadora

Primera Seccion

Rehervidor

W
2

-
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colector
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Figura 3.2: Esquema de la DWC real.
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Condensador —

Colectorde Destilado
—_

condensado { ]
+ 4

Columna

Figura 3.3: Vista ampliada del tanque coletor de destilado interno.

La DWC instalada posee como rehervidor un tanque con una capacidad de 30 litros
con un serpentin interno, el calentamiento del liquido es a través de vapor de agua
proporcionado por la caldera instalada en el Laboratorio de Ingenieria Quimica. El tan-
que debe poseer un nivel minimo de 20 litros para poder registrar adecuadamente su

temperatura durante la operacion.

La DWC instalada posee un total de seis termopares para monitorear la temperatura
en diferentes puntos de la columna durante su operacidn. Se encuentra un termopar
en el rehervidor, otro ubicado en la base del condensador para el liquido destilado.
Los cuatro termopares restantes se encuentran distribuidos entre las secciones de la
columna. Un termopar para la primera y tercera seccidon de la columna; y dos para la
segunda seccion, uno para monitorear la seccién prefraccionadora y otro para la parte

media de la columna principal (ver Figura 3.4)

Existen varias conexiones fisicas en el cuerpo de la columna por donde es posible
introducir los reactivos y obtener los productos. Para los reactivos, es posible que sean
alimentados por una tuberia que se encuentra en la seccién media de la columna, la par-

te prefraccionadora; o por la tuberia que alimenta al rehervidor. Corrientes de destilado
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y de fondo pueden ser obtenidas ya que existen tuberias y valvulas instaladas que asi lo
permiten. También es posible la obtenciéon de una corriente lateral de producto por la
parte media de la columna principal, si asi es requerido, como se presenta en la Figura

3.4.

[ra) "y Termopares

L

[ >
L=

Figura 3.4: Diagrama de los termopares y flujos de entrada y salida de la DWC.

De acuerdo con las conexiones por donde pueden ser alimentados los reactivos, se

identifican tres formas en que la DWC puede ser operada para el caso particular de
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producir acido férmico por hidrdlisis de metil-formato:

* Forma 1: Alimentando el agua y metil-formato directo al rehervidor.

* Forma 2: Alimentando ambos reactivos por la alimentacion lateral (la parte pre-

fraccionadora de la columna).

* Forma 3: Introduciendo los reactivos en 2 corrientes de alimentacién, el agua por

la prefraccionadora y el metil-formato por el rehervidor.

Estas tres formas de operacidon pueden ser realizadas tanto con flujo de destilado,
como sin destilado (columna a reflujo total). En el presente trabajo son evaluadas am-
bas formas de operacion con respecto al flujo de destilado. Se recomienda consultar el
trabajo realizado por Sandoval-Vergara [32] para una descripcion mds detallada de la
construccién y funcionamiento de cada una de las partes de la DWC instalada en la

Universidad de Guanajuato.

3.1.2. Requerimientos generales para la simulacion en estado esta-

cionario de la DWC reactiva

El software especializado Aspen Plus® es utilizado para la simulaciéon en estado
estacionario de la DWC para la produccién de dcido féormico mediante la hidrdlisis de
metil-formato. Son evaluadas las tres formas de operacion posibles mencionadas en la

seccion anterior en sus dos variantes con y sin flujo de destilado.

Se determina como meta principal en las simulaciones, lograr la mayor cantidad de
conversiéon de metil-formato, es considerado de esta manera porque es el compuesto
mas caro y de mayor riesgo para la salud humana. Como indica la hoja de seguridad
del metil-formato por Sigma Aldrich [33], es un liquido muy inflamable y de bajo punto
de ebullicion, por lo cual, como es mencionado anteriormente en el trabajo, se busca
encontrar condiciones de operacién para realizar pruebas experimentales; por lo que
tener la menor cantidad posible de metil-formato residual se prefiere, al igual que este

reactivo se maneje a bajas concentraciones.
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Es importante aclarar que en este trabajo se esta realizando un andlisis de un equipo
ya existente, no el disefio de un equipo nuevo; por lo tanto, es necesario obtener los
datos necesarios requerido por el software para la simulacion de la DWC instalada. De
esta manera también se evaltian sélo las condiciones que pueden ser modificadas en la
realidad, con el fin de lograr una mayor conversion del metil-formato. Para poder rea-
lizar la simulacion en estado estacionario de la DWC reactiva, es necesario cargar en el

software Aspen Plus® los datos y condiciones de operacidn mostradas en las siguientes

subsecciones.

Los compuestos quimicos

Se seleccionan en el software de simulacion los reactivos y productos involucrados en
la reaccion. El agua (water), metil-formato (MF), metanol (methanol) y acido férmico

(FA) se encuentran en la base de datos de Aspen Plus® por lo que pueden ser cargados

directamente, como se observa en la Figura 3.5.

{(’JSEECUOH ‘Petroleum |N0nc0nventi0nal Enterprise Database |[0mmems I

Select components

Companent ID
WATER Conventional
METHANOL Conventional
FA Conventional

MF Conventional

Type

Component name
WATER
METHANOL
FORMIC-ACID
METHYL-FORMATE

Alias
H20
CHd0
CH202
C2H402-2

‘: Find H Elec Wizard H SFE Assistant ‘ ‘ User Defined ‘ ‘ Reorder ‘

Figura 3.5: Seleccion de compuestos en Aspen Plus®.




CAPITULO 3. METODOLOGIA 23

El método termodinamico

Se selecciona como método termodindamico al modelo UNIQUAC-HOC para la simu-
laciéon de este proceso, en donde el modelo UNIQUAC se aplica para la fase liquida,
debido a su buena exactitud para modelar las propiedades y equilibrio en mezclas no
ideales, como en este caso que se tratan compuestos polares. En la fase de vapor, el
modelo HAYDEN-O’ CONELL (HOC) ajusta perfectamente el comportamiento no ideal
provocado por la dimerizacion del acido férmico en esta fase [3]. Los pardmetros de
interaccion binaria liquido-liquido que no se encuentran en la base de datos del softwa-
re son estimados por medio del modelo UNIFAC, el cual utiliza los grupos funcionales

moleculares para calcular los coeficientes de actividad en la fase liquida [4].

La configuracion de las columnas de destilacion en la DWC

La DWC real es simulada mediante una configuracién de tipo Petlyuk en el software
Aspen Plus®, la cual es termodindmicamente equivalente a una columna de pared divi-
soria siempre y cuando no haya transferencia de calor a través de la pared [19]. Tanto la
columna prefraccionadora y la principal son simuladas mediante el médulo RADFRAC®

en estado de equilibrio para una simulacién rigurosa.

Para la simulacién es necesario introducir la cantidad de platos de cada una de las
columnas y en cudles se encuentran los flujos de interconexion de liquido y de vapor. La
DWC real tiene un didmetro menor a los dos pies, de acuerdo con la heuristica utilizada
nivel industrial y documentada en [34], la HETP (altura equivalente de plato tedrico)
del empaque aleatorio se puede considerar igual al didmetro de la columna, de esta
forma es posible simular la columna prefraccionadora con 3 platos, y 11 platos para la
columna principal, incluyendo el rehervidor y condensador [31], siguiendo la misma
enumeracion que el software utiliza para los platos (condensador es el plato 1, el reher-
vidor es el 11), como se muestra en el esquema de la Figura 3.6. De esta manera el flujo
de interconexion liquido de la columna principal para la prefraccionadora y el flujo de

vapor que va de la prefraccionadora a la principal se da en el plato 4; el flujo de vapor de
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la columna principal a la prefraccionadora y el flujo liquido de la prefraccionadora a la
principal se da en el plato 8, como se observa en la Figura 3.6. El flujo de interconexién
de liquido (de la principal a la prefraccionadora) es manipulable por la existencia del
tanque colector externo y su juego de valvulas. En contraste, el flujo de interconexién de
vapor no se puede manipular fisicamente, por lo cual se considera que el flujo de vapor
proveniente de la primera seccion de la columna principal se divide a la mitad entre la
columna prefraccionadora y la seccion central de la columna principal, ya que la pared

divisoria divide por la mitad la seccién transversal del cuerpo de la columna.

Tabla 3.2: Configuracion de la DWC a simular.

Parametro Valor

Numero de platos de la columna prefraccionadora 3

Numero de platos de la columna principal 11
Diametro de la columna prefraccionadora 12 cm
Diametro de la columna principal 17 cm

Plato donde ocurre la division liquida 4

Plato donde ocurre la division vapor 8
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Figura 3.6: Numero de platos y flujos de interconexién de la DWC.
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Las reacciones quimicas y la cinética de reaccion

Como fue mencionado en la introduccion, la hidrélisis del metil-formato es una reac-
cion reversible, en la cual es muy facil que se dé la reaccion inversa entre el dcido
férmico y metanol para convertirse nuevamente en los reactivos originales; por lo que

ambas reacciones, la directa y la inversa, deben ser cargadas al simulador.

La cinética de la hidrdlisis del metil-formato se presenta en la Ecuacion 3.1 :

E MeOH]||FA
r—koexp )| [H,0 ][MF]—[K¢ (3.1)
donde K = 0.449exp(—%) (3.2)
+106
donde ky = 6.53+10 (3.3)

1+0.869[H,0]?

Donde r[=] 2L yla energia de activacién es E = 63100 kJ/kmol. [H,0], [MF], [MeOH],

L min

[FA] representan la concentracion de agua, metil-formato, metanol y de dcido férmico

en mol/litro, respectivamente [3].

La cinética presentada en la Ecuacién 3.1 es de tipo LHHW (Langmuir- Hinselwwod-
Hougen -Watson), utilizada para modelar reacciones quimicas que contienen proce-
sos de adsorcion y desorcién sobre un empaque o catalizador. En este caso se asume
que la adsorcién del liquido sobre el empaque no es significante para la velocidad de
reaccion; por lo tanto, el valor del denominador en la cinética se aproximada a uno,
1+ 0.869[HZO]2 ~ 1, de forma que se simplifica la cinética al tipo ley de potencia y
puede cargarse en Aspen Plus® directamente [5]. Con la simplificacion mencionada la

cinética de reaccion cargada al simulador es la siguiente:

r= exp( ) (ki [HyO][MF] -k, [MeOH][FA]) (3.4)
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donde k; =108833.33 vy k, = 242282.5764 (3.5)

Donde r[=]%9 v ]a energfa de activacién es E = 63100 kJ/kmol

m3s

Los platos reactivos y su hold up liquido

La reaccién quimica se da sélo en la fase liquida y se consideran reactivos: del plato
2 al 11 en la columna principal, que representan a todos los platos de la columna y el
rehervidor, y ademads reactiva toda la columna prefraccionadora. El hold up representa
el volumen de retencion liquido que reacciona en cada uno de los platos, en este trabajo
se considera que el 80% del volumen disponible del plato es ocupado por liquido. Por
lo tanto, del plato 2 al 4 y 8 al 10 de la columna principal poseen un hold up de 3.4
litros. El volumen de la seccién central de la DWC se divide entre dos, ya que aqui se
encuentran la columna prefraccionadora y la seccién media de la columna principal; por
lo cual, los platos 5 a 7 de la principal y los 3 platos de la prefraccionadora contienen
un hold up de 1.7 litros. También se considera un hold up de 20 litros para el rehervidor
de la columna, que es el plato 11. En las Figura 3.7 se observan como fueron cargados

los holdup de los platos reactivos en Aspen Plus®.

Specify holdups for rate-controlled reactions

Starting Ending Liquid holdup | Vapor holdup Specify holdups for rate-controlled reactions
stage stage || ypy v | Mole - Starting Ending | Liguid holdup = Vapor holdup
( ~  kmol - stage stage v Mole v
> .
2 2 e ! -~ kmol -
7 1.7
10 3.4 > 1 3 1.7
11 11 20
(a) columna principal (b) columna prefraccionadora

Figura 3.7: Holdup de los platos reactivos.
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Presion de operacion

Se simula la DWC a presion atmosférica, que para la Ciudad de Guanajuato tiene
un valor de 0.8 atm de acuerdo al sistema meteoroldgico del estado de Guanajuato,
presién a la cual se encuentra el condensador. Delgado-Delgado [31] realizé pruebas
experimentales en la DWC en cuestion, reportando una caida de presién de 0.08 atm

para la columna; dicho valor es tomado para la simulacion Aspen Plus® de este trabajo.
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3.1.3. Estudio paramétrico de las condiciones de operacion de la

DWC

Se realiza una evaluacion de las condiciones de operacién manipulables en la DWC
real, con el objetivo de encontrar las condiciones que logren una mayor conversion del
metil-formato; de acuerdo con lo ya mencionado en la secciéon 3.1.1, sobre el riesgo
a la salud que representa el MF. Las condiciones de operacion a evaluar en el estudio

paramétrico son:

1. Relacién molar de alimentacion de los reactivos (agua y metil-formato).
2. Carga térmica en el rehervidor.

3. Forma de operacion dependiendo de la alimentacién de los reactivos. (Alimenta-
cion de los dos reactivos por el rehervidor o por la seccion central, o alimentacion

en 2 corrientes individuales).

Relacion Molar de los Reactivos en la alimentacion

Para alimentar MF a la columna se usa la bomba peristaltica P121-35281 de la marca
Milton Roy que tiene la capacidad de proporcionar un flujo de 0.2 GPH (galones/h) a
150 psi, el cual representa una alimentacién 12 mol/h de MF (ver Apéndice E). Este
valor se considera como base de célculo para determinar el flujo molar de agua en la

alimentacién segun sea la relacién agua/MF a evaluar.

Se considera utilizar la bomba Milton Roy D4687PM4 que se encuentra en el labora-
torio de Ingenieria Quimica para la alimentacién de agua, ya que puede proporcionar

un cuadal regulable de hasta 10 GPH a 150 psi.

Se realizé una simulacion exploratoria de la DWC propuesta en el proceso de la
Figura 2.4 con el software Aspen Plus®, empleando las condiciones y dimensiones de
la columna establecidas en [4]. Se encontré que alimentar una mayor cantidad de agua

que de metil-formato (MF) favorece la conversion del MF. Bajo este antecedente, se
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evalua la influencia de alimentar la DWC con relaciones molares de 20, 30 y 60 veces
agua/MF, de acuerdo con la capacidad de la bomba que alimenta agua. En el Apéndice
E se presentan los célculos para el caudal correspondiente de agua a alimentar segtin la

relacion molar presentada en la Tabla 3.3.

Tabla 3.3: Flujos molares de alimentacion de los reactivos para las relaciones molares

evaluadas.

Relacion molar agua/MF | Flujo de MF (mol/h) | Flujo de agua (mol/h)

20:1 12 240
30:1 12 360
60:1 12 720

Carga Térmica en el rehervidor

Se evalua la influencia de la carga térmica en el rehervidor (Q,) sobre la conversién
de MF. Se pretende encontrar una maxima conversion de MF con el menor valor posible
de Q, debido a que es una de las condiciones de operacion que mas influyen en el
costo de operacion de las columnas de destilacion [35]. La Q, se evalta indirectamente
al modificar la relacion de reflujo en las simulaciones realizadas en Aspen Plus®; ya
que es una condicion fisica manipulable con mayor facilidad en la columna real. Como
es establecido en la teoria; al aumentar la relacion de reflujo, aumenta la cantidad de
liquido al interior de la columna; por lo tanto, se aumenta la carga térmica suministrada

por el rehervidor [34].

Formas de operacion de acuerdo con las alimentaciones de reactivos

Como fue mencionado en la Seccién 3.1.1, la DWC puede operar en tres formas

diferentes:

* Forma 1: alimentando los reactivos al rehervidor de la DWC. El esquema de simu-
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lacion de esta forma de operacion se presenta en la Figura 3.8a. La corriente de la

alimentacién se realiza sobre el plato 11 de la columna principal.

* Forma 2: alimentando los dos reactivos en la columna prefraccionadora (Figura
3.8b). En este caso particular la corriente de alimentacidén se da en el plato 2 de la

prefraccionadora.

* Forma 3: alimentando agua por la prefraccionadora y metil-formato por la co-
lumna principal (Figura 3.8c). En este caso se alimenta agua por el plato 2 de la

prefraccionadora y MF por el plato 11 de la principal.

(a) Forma 1 (b) Forma 2 (c¢) Forma 3

Figura 3.8: Esquemas de las formas de operar la DWC en Aspen Plus®.

3.1.4. Estudio de sensibilidad de los platos de la DWC

El método de Descomposicion en Valores Singulares (DVS) es utilizado para deter-
minar que platos son mas sensibles a las perturbaciones de las variables manipulables
para el control de la DWC, que son la carga térmica del rehervidor (Q,) y la relacién de
reflujo (RR). En esta técnica una matriz adimensional A se factoriza en varias matrices

de acuerdo con la Ecuacion 3.6 :

A=U=xo=VT (3.6)
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Primeramente se una obtiene una matriz adimensional A, por cada variable manipu-

lable de acuerdo al procedimiento descrito a continuacion [36] :

1. Aplicar una perturbacién de un 1% a una de la variables a manipular (Q, o RR) y

simular nuevamente, mientras la otra condicion permanece constante.

2. Calcular la AT de cada plato. Se calcula al restar de la nueva temperatura de cada

plato (derivada de simular con una perturbacion), la temperatura original de plato.

3. Obtener la matriz adimensional A, al dividir la matriz AT entre la perturbacion de

la variable manipulada ( AQ, o ARR).

Una vez obtenida la matriz adimensional A, se realiza la DVS mediante la funcion
SVD del software Matlab® (ver Apéndice A) para obtener la matriz de interés U. Pos-
teriormente se grafican los valores de U contra los platos. Los platos que poseen las
mayores deltas de los valores de U son aquellos a los que se le debe realizar el control

de su temperatura [37].
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3.2. Simulacion en estado dinamico

3.2.1. Preparaciones para exportar a Aspen Dynamics®

Aspen Dynamics® es un software especializado para la simulacién en estado transi-
torio (o dinamico), en donde se puede dar seguimiento al comportamiento de un proceso
(variables de salida) a través del tiempo cuando existen variaciones en las condiciones
de operacién y en las variables de entrada; de forma que se puedan disefiar procesos
mas seguros y mejores sistemas de control [38]. El objetivo final de realizar la simula-
ciéon en estado dinamico es la de disefiar una estructura de control que pueda mantener
estable la operacion de la DWC, y regresar la columna a sus valores iniciales cuando una

perturbacion suceda.

La simulacién en estado dindmico de la columna de destilacién de pared divisoria
se realiza en el software Aspen Dynamics®, para poder exportar desde el estado esta-
cionario en Aspen Plus® hasta Aspen Dynamics®, es necesario realizar una serie de
modificaciones a la simulacién, dichas modificaciones se explican en las siguientes sec-

ciones.

Internos y dimensiones de la columna

Es necesario introducir los datos correspondientes a las dimensiones de la columna y
del lecho empacado para una simulacién rigurosa de los flujos internos de la DWC. Como
fue mencionado anteriormente en la Seccién 3.1.1, la DWC se encuentra constituida por
tres secciones de lecho empacado de 60 cm de altura, con anillos Rashchig de teflon
de % de pulgadal. La columna tiene un didmetro de 17cm; en la seccién media se
encuentra la pared divisoria que divide a la mitad la seccién transversal de la DWC;
por lo tanto, la seccion media de la columna principal y la prefraccionadora se simulan

ambas como una seccion circular con un didmetro de 12 cm, ya con este didmetro, el

1En Aspen Plus® no hay anillos Raschig de teflén, se seleccionan anillos Raschig de cerdmica ¥ de

pulgada en su lugar para la simulacién del comportamiento hidraulico.
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volumen calculado de estas secciones, es equivalente a la mitad del volumen total de
la seccidn completa de la columna, como se muestra en los cdlculos presentados en
el Apéndice B. Se introducen estos datos para la columna prefraccionadora y principal

como se muestra en las Figuras 3.9 y 3.10.

Column description Input Complete!
Add New Duplicate H Import Template H Export Template H View Internals Summary ‘
Name Start = End Mode Internal ~ Tray/Packing Tray Details Packing Details Tray Spacing/Section Diameter Details
Stage Stage Type Type Packed Height
Number of Number of Vendor Material ~ Dimension
Passes. Downcomers
P oCS1 1 3 Rating Packed RASCHIG GENERIC CERAMIC  0.75-IN( 0.6 meter 0.12 meter ‘ View ‘

Nan't indsta nraceira dran

Figura 3.9: Internos de la columna prefraccionadora en Aspen Plus®.

‘ Add New ‘ l Duplicate H Import Template H Export Template H View Intemals Summary
Name  Start  End Mode Internal  Tray/Packing Tray Details Packing Details Tray Spacing/Section Diameter
Stage Stage Type Type Packed Height

Number of Numberof  Vendor Material  Dimension
Passes Downcomers

(51 2 4 Rating Packed  RASCHIG GENERIC  CERAMIC  0.75-INOR1 0.6 meter 017 meter ‘
(5-1DP1 5 7 Rating Packed  RASCHIG GENERIC CERAMIC  0.75-INOR1 0.6 meter 0.12 meter [
C5-1DP2 8 10 Rating Packed  RASCHIG GENERIC CERAMIC  0.75-INOR1 0.6 meter 017 meter [

Figura 3.10: Internos de la columna principal en Aspen Plus®.

Dimensiones del rehervidor y tanque recibidor de destilado

Se introducen las dimensiones del tanque de reflujo y del rehervidor de la DWC,
como se observa en la Figura 3.11 y 3.12, respectivamente. Los cdlculos para los valores

tomados se muestran en el Apéndice B.
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Vessel type Vertical -
Vessel geometry
Head type Flat -
Length 0.045 meter -

Diameter 0.2 meter A

Initial specification
Total liquid volume fraction 0.1875

Liquid 1 volume fraction

Figura 3.11: Dimensiones del tanque de reflujo en Aspen Plus®.

Vessel geometry

Head type  Flat -

Height 0.4244 meter -
Diameter 0.3 meter A
Initial specification

Total liquid volume fraction 0.667

Liquid 1 volume fraction

Figura 3.12: Dimensiones del rehervidor en Aspen Plus®.

Controladores para exportar

Al activar el modo dindmico en Aspen Plus®, se adicionan automdaticamente unos
controladores precargados para ambos bloques RADFRAC de la simulacién de la DWC.
Es necesario modificar estos controladores seleccionados antes de exportar al estado
dinamico; para el RADFRAC de la columna prefraccionadora se quita la seleccion de
todos los controladores. Para el RADFRAC que simula la columna principal se dejan
seleccionados unicamente el controlador de la presién y de nivel del rehervidor, como

se puede observar en la Figura 3.13.
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onaenser eboller etiux Urum umj| ecanter raulics ontrollers
Cond: Reboil @ Reflux Di @Sump | D @ Hydraull @ Controll

Controller Manipulated variable

| Pressure (top stage) ¥| Condenser duty Vent vapor flow rate
Reflux drum level Reflux flow rate Liquid/Liquid1 distillate
Reflux drum interface leve Reflux flow rate Liquid2 distillate
Temperature (top stage) Reflux flow rate Liquid/Liquid? distillate

V| Sump level controller

Figura 3.13: Controladores para la columna principal en Aspen Plus®.

3.2.2. El control a lazo cerrado

El tipo de control mas utilizado en la industria es el realizado a lazo cerrado,o re-
troalimentado, ya que el controlador recibe retroalimentacién de sus acciones sobre el
sistema, de forma que la estabilidad del proceso se consigue mas rapidamente [39]. El
esquema de un controlador a lazo cerrado se muestra en la Figura 3.14; en donde la
sefial u(t) es el valor medido de la variable a controlar, la cual se compara con el valor
que se desea mantener (set point, sp(t)). La diferencia entre el set point menos el valor

real de variable, es el error del sistema e(t), como se muestra en la Ecuacion 3.7:

e(t) =sp(t)—u(t) 3.7)
)+ el | Dy [ 1 )
» X} Controlador Elementcl>de Proceso >
< control final
uf) Sensor “

Figura 3.14: Esquema de un sistema de control a lazo cerrado.
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La variable ¢(t) es la accién de control que calcula el controlador a partir del error. En

la misma Figura 3.14 es posible identificar 5 elementos que conforman a un controlador:

1. El proceso: es el equipo donde se lleva acabo la transformacion, la DWC en este

trabajo.

2. El sensor: instrumento que mide el valor de la variable a controlar del proceso, en
este caso, corresponde a los termopares para medir la temperatura en el sistema

real.

3. Lineas de transmision: se encarga de llevar la informacién obtenida del sensor al

controlador, que en este caso son cables eléctricos.

4. Controlador: compara el set point y la variable del proceso para calcular el error y

determinar cuanto cambiar en la variable manipulable (Ia RR o Q,) en el sistema.

5. Elemento de control final: el instrumento que ajusta fisicamente la variable mani-
pulable en el sistema. Una valvula para el caso de la relacién de reflujo y para la

Q, (se regula el flujo de vapor al rehervidor).

Tipos de controladores a lazo cerrado

Los controladores se diferencian de acuerdo con la forma en que calculan la accién

de control a partir del error registrado. Se distinguen tres tipos de controladores PID:

* Control Proporcional (P): calcula la accién de control multiplicando el error por
un factor conocido como ganancia proporcional, K., como se indica en la Ecuacion

3.8, ¢q es la accidn del controlador cuando no hay algun error registrado.

c(t) = Kee(t)+co (3.8)

* Control Proporcional-Integral (PI): aparte del control proporcional, afiade una
ganancia integral del error al calcularse ¢(¢) con la siguiente férmula, en donde 7i

es conocido como tiempo integral, generalmente en minutos.
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K t
c(t) = Kee(t) + —CJ e(t)dt +cg (3.9)
Ti J,

* Control Proporcional-Integral-Derivativo (PID): agrega la ganancia de la deri-
vada al error del controlador PI, como se indica en la Ecuacién 3.10, td es un

parametro conocido como tiempo derivativo:

t
c(t) :Kce(t)+£fj e(t)dt+KCTd%+co (3.10)
0
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3.2.3. Simulacion en Aspen Dynamics®

Al exportar la simulaciéon, en Aspen Dynamics® se obtiene la interfaz de la DWC
mostrada en la Figura 3.15. Como se observa en la misma figura, la simulacion se inicia
con dos controladores. El controlador (RD_ CondPC) realiza el control de la presion de
la columna mediante la manipulacidn de la carga térmica retirada en el condensador.
El controlador (RD_ SumpLC) realiza el control del nivel de liquido en el tanque del

reverhidor mediante la manipulacion del flujo de la corriente del fondo.

c

[Feen o

Figura 3.15: Esquema de la DWC en Aspen Dynamics®.

El controlador de la presion es de tipo PI con una ganancia proporcional (K,) de 20
y un tiempo integral (ti) de 12 min; estos datos se introducen en la pestafia de confi-
guracion del controlador como se muestra en la Figura 3.16. Se utiliza un controlador
unicamente proporcional (P) para el nivel del rehervidor, ya que este produce cambios
suaves sobre el flujo de fondo y el control de nivel no es necesario que sea riguroso [40],
se le asigna un valor de K, de 2; en Aspen Dynamics®, los controladores son de tipo
PI; por lo tanto, para que este controlador sea considerado de solo tipo proporcional,
se recomienda asignar un alto valor a ti (9999 min) [41]. La configuracion de este

controlador se muestra en la Figura 3.17.
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&) RD_CondPC.Configure =B ]

Tuning | Ranaes | Filterina | Other |

Set point 6 bar

Initial output T iess  [Gar
Tuning parameters

Gain [0 [

Integral time: T ~
Derivative time: o |min -

Initialize Values Help

Figura 3.16: Configuracion del controlador de presion de la DWC en Aspen Dynamics®.
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Derivative time: o fmin =]

Controller action
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Figura 3.17: Configuracion del controlador del nivel del rehervidor de la DWC en Aspen
Dynamics®.
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Implementacion de los controladores PI de la DWC

Como fue mencionado previamente en secciones anteriores, se realiza el control in-
directo de la conversién de metil-formato mediante el control de la temperatura de los
platos por seleccionar, al realizarse el estudio de sensibilidad de los platos. Dos contro-
ladores tipo PI son agregados para controlar el funcionamiento de la DWC mediante el
control de la temperatura de dos de sus platos. Uno de estos controladores tiene como
variable manipulable a la relacion reflujo (RR), el otro controlador manipulara la carga
térmica en el rehervidor (Q,) para mantener la temperatura del otro plato de interés.
Para la simulacion en estado dinamico de la DWC a reflujo total (sin flujo de destilado)
es necesario unicamente introducir el controlador que tiene como variable manipulable
la Q,, ya que no hay flujo de destilado en esta forma de operacion. El procedimiento

para agregar estos controladores se explica en el siguiente parrafo.

En la Figura 3.18 se muestra el diagrama del controlador que manipula la carga del
rehervidor en Aspen Dynamics®. Se encuentra constituido por dos bloques, el bloque
B1 corresponde a un PIDIncr que es el elemento utilizado en este software para la simu-
lacion de los controladores PID. El bloque B2 corresponde a la integracidon de un tiempo
muerto al lazo de control; de acuerdo con Luyben [42], un tiempo muerto de 1 min
debe agregarse a la simulacion de un lazo de control de temperatura en una columna de
destilacién, como una aproximacién del tiempo que tarda en realizarse mediciones en
una columna real. Las lineas punteadas azules corresponden a las sefiales de control; la
linea que va de la DWC al controlador corresponde a la PV (process variable), la variable
a controlar, la temperatura de plato en este caso. La linea azul que va del controlador
al rehervidor es la OP (output process) que corresponde a la variable manipulada, la
Q,. Este esquema de simulacién corresponde a operacion a reflujo total (sin flujo de

destilado).
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c1

[Feen fo

Figura 3.18: Configuracién del controlador que manipula Q, en Aspen Dynamics®.

En la Figura 3.19 se muestra la integracion del lazo de control que manipula la
relacion de reflujo. Se incluye el bloque B3 que corresponde al controlador y el bloque
B4 al tiempo muerto. El esquema de simulacion es el utilizado cuando hay flujo de

destilado.

1

[Feep

RO_Sumplc )@
O ;

'

Figura 3.19: Configuracién del controlador que manipula RR en Aspen Dynamics®.
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3.2.4. Sintonizacion de los controladores
Estabilidad de un sistema

Se considera que un sistema es estable, cuando después de recibir una perturbacién,
es capaz de regresar al set point o valor deseado, cualquier otro sistema que no logre
este objetivo es inestable [39], un ejemplo de cada tipo de sistema se puede observar en

la Figura 3.20.

¥

L

(a) Sistema estable (b) Sistema inestable

Figura 3.20: Tipos de sistemas de acuerdo a su estabilidad.

Sintonizacion

Los controladores tipo PI tienen dos pardmetros ajustables, la ganancia proporcional
(K.) y el tiempo integral (ti). La sintonizacion del controlador consiste en hallar valo-
res de estos parametros que vuelvan estable el sistema, cuando cualquier cambio en la
operacion o en las variables de entrada causen alguna perturbacién [43]. Muchas com-
binaciones de valores de los parametros del controlador pueden estabilizar al sistema,
por lo que es necesario establecer criterios que nos permitan establecer que valores son

mejores que otros.
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Criterios de estabilidad

Dentro de los diversos criterios de estabilidad existentes, destacan los basados en la
minimizacion de los indices de error por su sencillez [44], ya que son faciles de calcular
y se encuentran integrados dentro de Aspen Dynamics®. El procedimiento es calcular el
indice de error de acuerdo con valores especificos de K, y ti, después tomar otros valores
y calcular nuevamente el indice para su comparacion; son mejores aquellos valores que

tengan un indice de error menor.

Los indices de error mas comunes son:

* ISE (Integral Squared Error): se calcula integrando el cuadrado de los errores como
se indica en la Ecuacién 3.11. Este indice penaliza de forma mas severa desviacio-

nes grandes del set point establecido.

ISE = Jtez(t)dt = Jt[sp(t) —u(t))dt (3.11)
0 0

* IAE (Integral Absolute Error): se calcula integrando el valor absoluto de todos los

errores como se indica en la Ecuacion 3.12.
t t

IAE:J |e(t)|dt:f \[sp(t) —u(t)]|dt (3.12)
0 0

En este trabajo se decidi6 utilizar como indice de error el ISE, dado que se controla la
temperatura de plato, y que la magnitud de ésta es mayor a la unidad durante toda
la operacion; las errores decimales (menores a uno), no serian significativos para el

estudio.
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Pruebas de control

Una vez encontrado los valores de K. y i, como resultado de la sintonizacién del
controlador, se realizan unas pruebas para evaluar el desempefio de los controladores

PI. Las pruebas realizadas son:

1. Cambio del set point. En este tipo de prueba se cambia el valor del set point de
forma positiva y negativa, para observar si el controlador puede llevar la respuesta
del sistema hasta el nuevo valor deseado. En el caso de este trabajo se cambia la
temperatura de plato para observar si el controlador PI puede lograr este valor con

modificaciones en las variables manipulables.

2. Control regulatorio. Se realizan cambios en las variables de entrada para simular
perturbaciones que pudieran ocurrir en la operacion real, esto con el objetivo de
determinar si el controlador es capaz de mantener la variable de salida en el set
point deseado. En este trabajo se realiza cambios en los flujos de alimentacién de

los reactivos, simulando perturbaciones en las bombas de alimentacién.

Para demostrar que los controladores realizan un buen control sobre la DWC, basta
con realizar perturbaciones positivas y negativas sobre las variables de entrada de un 1%
de su valor para simular una operacién normal. Entonces se sintonizan los controladores
con cambios del 1% para garantizar una adecuada operacién de la columna. Ademds
para ratificar la operatividad del sistema de control se evaltan perturbaciones del 5%
en las variables de entrada, simulando perturbaciones de mayor envergadura durante la

operacion.
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Resultados

4.1. Simulacion en estado estacionario

En esta seccion se presentan los resultados y la discusion del estudio paramétrico
realizado en Aspen Plus®. Se presentan los resultados para cada una de las formas
de operar la columna, de acuerdo con lo establecido en la Seccién 3.1.3. Se evalua la
influencia de la relacion molar de los reactivos en la alimentacion y la carga térmica

suministrada al rehervidor sobre la conversion del metil-formato.

Para realizar la simulacién en estado estacionario es necesario fijar dos condiciones
de operacion en Aspen Plus®, las cudles son: la relacion de reflujo y el flujo molar del
fondo, ya que en un estudio exploratorio previo, se encontré que estas condiciones son
las de mayor influencia sobre la conversidon del reactivo limitante. Ademds, mediante
la manipulacién de la relacién de reflujo (RR) se evaltia indirectamente el efecto de la
carga del rehervidor; ya que la RR es una condicion fisica mas facilmente manipulable

en la columna real.

Como menciona el estudio realizado por Delgado-Delgado [31] sobre los flujos de
interconexion de liquido y vapor de la DWC, estos tienen un efecto importante sobre el
comportamiento de la columna. El flujo de interconexién de vapor no es controlable y

es simulado como se explica la Seccion 3.1.2; por otra parte, el flujo de interconexion

46
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liquido si es controlable gracias al tanque colector descrito en la misma Seccién 3.1.2.
En la simulacién de cada uno de los casos se realiza un estudio de sensibilidad del
flujo de interconexién liquido (el flujo molar liquido que va de la columna principal a
la prefraccionadora) para encontrar aquel valor de flujo de interconexion liquido que
logre una mayor conversion del metil-formato y no presente errores de convergencia en

la simulacion.

4.1.1. Operacion con dos alimentaciones y destilado

Se realiza el estudio paramétrico de Q, y la relacién molar de alimentacién de los
reactivos al operar la DWC con dos corrientes de alimentacién. El flujo molar del fondo
fue seleccionado después de realizar un analisis de sensibilidad, con el fin de encontrar
el valor que produjera la mayor conversion de metil-formato en cada uno de los casos
de las relaciones molares de los reactivos. Los resultados para las relaciones de 60, 30 y
20 veces agua/MF se presentan en la Tablas 4.1, 4.2 y 4.3, respectivamente. En la Figura

4.1 se grafica los resultados presentados en las tablas.

Para la operacion con 2 alimentaciones se encontré que cuando se fija el flujo molar
de interconexién liquido a un valor del 75% del flujo de interconexion de vapor, se
obtienen las conversiones mas altas. Es importante mencionar que en todos los casos
hubo un rendimiento del 50%:; es decir, que cuando un mol de acido férmico se forma,
también aparece un mol de metanol, el subproducto; por lo tanto, el seguimiento de la

selectividad es redundante para este estudio.

En la Figura 4.1 se grafica la conversion del metil-formato cuando cambio la carga
térmica suministrada al rehervidor. Se observa que para los tres casos en que se evalia
la relacién molar de los reactivos; con carga térmica en el rehervidor baja, la conversiéon
se favorece. También se observa que a cargas térmicas bajas, a mayores relaciones mo-
lares agua/MF en la alimentacion, se favorece la conversiéon del MF. Ademas, se puede
comentar que a valores grandes de Q,; una mayor cantidad de agua en alimentacion es

perjudicial para la conversion de MF.
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Tabla 4.1: Resultados del estudio paramétrico de Q, con 60 veces agua/MF.

RR | Flujo de fondo (mol/h) | Conversion de MF | Q, (kW)
3 690 0.689 3.02
5 690 0.655 4.02
10 690 0.603 6.50
15 690 0.549 8.94
20 690 0.526 11.42
40 690 0.484 21.34

Tabla 4.2: Resultados del estudio paramétrico de Q, con 30 veces agua/MF.

RR | Flujo de fondo (mol/h) | Conversion de MF | Q, (kW)
3 345 0.64 1.74
5 345 0.63 2.36
10 345 0.60 3.90
15 345 0.58 5.44
20 345 0.56 6.97
40 345 0.52 13.06
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Tabla 4.3: Resultados del estudio paramétrico de Q, con 20 veces agua/MF.

RR | Flujo de fondo (mol/h) | Conversion de MF | Q, (kW)
3 230 0.604 1.32
5 230 0.601 1.81
10 230 0.587 3.03
15 230 0.573 4.24
20 230 0.559 5.45
40 230 0.524 10.27

Operacidn a 2 alimentaciones

0.70
—8— 60 veces agua/MF
—8— 30 veces agua/MF
—8— 20 veces agua/MF
0.65
w
=
L)
© 0.60 1
c
b=
f
w
=
c
o
Y 0.55
0.50 A
T T T T

5 10 15 20 25
Qr (kW)

Figura 4.1: Conversion vs Q, operando con 2 alimentaciones de reactivos.
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4.1.2. Operacion con una alimentacion en el rehervidor y destilado

En las Tablas 4.4, 4.5 y 4.6 se presentan los resultados de operar con una alimen-
tacion en el rehervidor con relaciones molares de 60, 30 y 20 veces agua/MF. En esta
forma de operacion se encontré que valores de flujo de interconexion liquido similares
al flujo de interconexién de vapor, producen las mayores conversiones de metil-formato;
esto se debe a que hay una menor carga del liquido en la columna prefraccionadora, en

comparacion al caso anterior, ya que no hay alimentacion en esta seccién de la columna.

En la Figura 4.2 es posible observar que a menores cargas térmicas y mayores relacio-
nes de agua/MF en la alimentacion, se obtienen los valores de conversién mas altos. En
esta forma de operar se observa un maximo de conversién de MF cuando 5 kW son sumi-
nistrados al rehervidor. También se observa que para cargas térmicas mayores alimentar

30:1 agua/MF produce una conversion ligeramente mayor que alimentar 60:1 agua/MF.

Tabla 4.4: Resultados del estudio paramétrico de Q, con 60 veces agua/MF con alimen-

tacion en el rehervidor.

RR | Flujo de fondo (mol/h) | Conversion de MF | Q, (kW)
3 660 0.602 4.45
5 660 0.611 4.88
10 660 0.599 6.49
15 660 0.581 8.17
20 660 0.541 10.35
40 660 0.386 36.70
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Tabla 4.5: Resultados del estudio paramétrico de Q, con 30 veces agua/MF con alimen-

tacion en el rehervidor.

RR | Flujo de fondo (mol/h) | Conversion de MF | Q, (kW)
3 320 0.552 2.95
5 320 0.568 4.20
10 320 0.554 7.32
15 320 0.527 10.42
20 320 0.503 13.53
40 320 0.446 25.92

Tabla 4.6: Resultados del estudio paramétrico de Q, con 20 veces agua/MF con alimen-

tacion en el rehervidor.

RR | Flujo de fondo (mol/h) | Conversion de MF | Q, (kW)
3 175 0.518 3.90
5 175 0.527 5.72
10 175 0.489 10.54
15 175 0.453 15.21
20 175 0.413 19.87
40 175 0.368 38.54
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Operacion con alimentacion en el rehervidor
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Figura 4.2: Conversion vs Q, operando con una alimentacién en el rehervidor.

4.1.3. Operacion con una alimentacion lateral y destilado

Los resultados del estudio paramétrico de esta forma de operacion se presentan en
las Tablas 4.7, 4.8 y 4.9. Para la operacion con alimentacién lateral se encontrd, que
al igual que el caso pasado, operar con flujos de interconexién de liquido y de vapor
similares producen las mayores conversiones de MF. En la Figura 4.3 se observa que al
igual que los otros dos casos, operar con menor carga térmica en el rehervidor favorece
la conversion de MF, pero en este caso se observa la particularidad de que la operaciéon
con relacién 20:1 agua/MF es mejor que la relacion 30:1 de agua/MF, y que la relacién
60:1 y 20:1 de agua/MF tienen un comportamiento casi similar. Es importante notar
que en esta forma de operacion se obtienen los flujos molares de fondo menores; esto
da lugar a que obtenga 4cido férmico mds puro, ya que hay menor cantidad de agua en
exceso por el fondo; sin embargo, es la forma de operar con menor conversion de MF.
Es decir, que en esta forma de operacidn se sacrifica conversion por obtener mas pureza

de producto.
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Tabla 4.7: Resultados del estudio paramétrico de Q, con 60 veces agua/MF con alimen-

tacion lateral.

RR | Flujo de fondo (mol/h) | Conversion de MF | Q, (kW)
3 655 0.414 4.70
S5 655 0.390 6.57
10 655 0.351 11.23
15 655 0.331 15.90
20 655 0.320 20.56
40 655 0.300 39.20

Tabla 4.8: Resultados del estudio paramétrico de Q, con 30 veces agua/MF con alimen-

tacion lateral.

RR | Flujo de fondo (mol/h) | Conversion de MF | Q, (kW)
3 237 0.331 6.99
5 237 0.298 10.30
10 237 0.255 18.58
15 237 0.236 26.86
20 237 0.226 35.14
40 237 0.209 68.26
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Tabla 4.9: Resultados del estudio paramétrico de Q, con 20 veces agua/MF con alimen-

tacion lateral.

Figura 4.3: Conversion vs Q, operando con una alimentacién lateral.

RR | Flujo de fondo (mol/h) | Conversion de MF | Q, (kW)
3 175 0.384 3.99
5 175 0.375 5.86
15 175 0.329 15.19
20 175 0.318 19.85
40 175 0.300 38.50

Operacion con alimentacion lateral
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4.1.4. Analisis de resultados al operar con destilado

En la Figura 4.4 se observa la grafica de conversién de MF vs Q, para todos los casos
evaluados operando con flujo de destilado. Se observa que la operacién con dos alimen-
taciones y con alimentacién en el rehervidor, producen las mas altas conversiones de
reactivo, que es el objetivo principal planteado en este trabajo. Al aumentar la relacion
molar agua/MF en la alimentacién, hay mayor conversiéon de MF, pero no de forma
significativa. A mayores relaciones de reflujo y a mayores cargas térmicas la eficiencia
de le operacion disminuye en todos los casos considerablemente, como se aprecia en la

misma figura.

A fines del presente trabajo se concluye que: operar con dos alimentaciones, con una
relacién molar en la alimentacién de 60:1 agua/MF y con una relacién de reflujo de 3;

es la forma de opera con destilado que tiene la mayor conversion de metil-formato.
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Operacion con flujo de destilado

0.7 —8— 60 veces agua/MF-2 alimentaciones
—8— 30 veces agua/MF-2 alimentaciones
—8— 20 veces agua/MF-2 alimentaciones
—#- 60 veces agua/MF-alimentacion en rehervidor
—8- 30 veces agua/MF-alimentacion en rehervidor
06 -8~ 20 veces agua/MF-alimentacién en rehervidor
' —&- 60 veces agua/MF-alimentacion lateral
—&- 30 veces agua/MF-alimentacion lateral
—&- 20 veces agua/MF-alimentacion lateral
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Figura 4.4: Conversién vs Q, para todas las operaciones con flujo de destilado.
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4.1.5. Operacion a Reflujo Total

En Aspen Plus® para indicar que un médulo RADFRAC opera a reflujo total se debe
fijar una cantidad muy pequefia de flujo en el destilado para simular una operacién de
este tipo; de manera que, para estas simulaciones se fija un flujo molar de destilado de
0.001 mol/h. La otra variable por evaluar en las simulaciones es la carga en el rehervidor
Q,, se evaltua para todos los casos una operaciéon con 5, 7 y 10 kW; valores que tienen
flujos internos dentro los limites fisicos de la columna. Los resultados de todos los casos

a reflujo total presentan en la Figura 4.5.

Operacion a reflujo total (sin flujo de destilado)
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—8— 60 veces agua/MF-2 alimentaciones  —#- 60 veces agua/MF-alimentacién en rehervidor —&- 60 veces agua/MF-alimentacién lateral
—8— 30 veces agua/MF-2 alimentaciones  —- 30 veces agua/MF-alimentacién en rehervidor  —&- 30 veces agua/MF-alimentacién lateral
—8— 20 veces agua/MF-2 alimentaciones  —@- 20 veces agua/MF-alimentacion en rehervidor — —&- 20 veces agua/MF-alimentacion lateral

Figura 4.5: Conversion vs Q, operando a reflujo total.
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Como se observa en la Figura 4.5, para todos los casos operar sin flujo de destilado
mejora la conversién del MF. Esto se atribuye a que el metil-formato es muy volatil, y en
las operaciones con flujo de destilado gran parte del reactivo alimentado se perdia por
esta corriente; entonces al no haber destilado, el reactivo permanece dentro la columna
para reaccionar. En la misma figura es evidente que para todos los casos; alimentar con
una relacién molar de agua mayor en la alimentacién, aumenta la conversion del MF.
También se puede mencionar que la carga térmica en el rehervidor tiene un efecto in-
significante sobre la conversidn al operar a reflujo total. Operando sin flujo de destilado,
la forma de operacion con mejor desempeiio es cuando se alimenta con una alimenta-
cion lateral, seguida por la alimentacién en dos corrientes con un comportamiento muy

parecido, en cuanto a la conversiéon de MF.

Se concluye que a reflujo total las mejores condiciones de operacion son trabajar con
dos alimentaciones o alimentacidn lateral, con una relacién de 60 veces agua/MF para

ambos casos. Se considera tomar la menor Q,, para tener ahorro energético.

4.2. Estudio de sensibilidad de los platos de la DWC

El estudio de sensibilidad es un paso importante previo a la simulacién dindmica por-
que con este estudio se determina a cuales platos se le hara el control de su temperatura
con el objetivo de controlar indirectamente la conversién de MF mediante el control de
la temperatura de estos platos de la DWC. Como se presentd en la seccion anterior, el
desempeiio de operar a reflujo total es superior en todos los casos a una operacién con
flujo de destilado; por lo tanto, el estudio de la dindmica de la columna se centra en esta
forma de operacion. Se evaltia el comportamiento dindmico del mejor caso de cada uno
de los tres esquemas de operacién de acuerdo por donde alimentar los reactivos. Como
caso representativo se realiza el estudio sobre el mejor caso de operacion con flujo de
destilado, que corresponde a: operar con dos alimentaciones y relacién molar de 60:1

agua/MF.
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4.2.1. Operacion con flujo de destilado

Se procedio a realizar el estudio de analisis de sensibilidad descrito en la Seccién
3.1.4 para determinar que platos son mads sensibles a los cambios de Q, y RR, las va-
riables manipulables. Los resultados del estudio de sensibilidad para una perturbacién
positiva y negativa de Q, se presentan en las Tablas 4.10 y 4.11, respectivamente; los
resultados para del estudio de la RR pueden consultarse en el Apéndice C. En las Figuras

4.6 y 4.7 se grafican los resultados de U de la DVS para la RR y Q,, respectivamente.

Tabla 4.10: Estudio de sensibilidad con perturbacion positiva (+1%) de Q, para opera-

cidén con destilado.

Plato AT AT/AQ Ug
1 0.0544 | 1.803606297 | 0.5054
2 0.0773 | 2.562844978 | 0.7181
3 0.0242 | 0.802339566 | 0.2248
4 0.0186 | 0.616674212 | 0.1728
S 0.0157 | 0.520526082 | 0.1459
6 | 0.0158 | 0.523841535 | 0.1468
7 | 0.0157 | 0.520526082 | 0.1459
8 0.0158 | 0.523841535 | 0.1468
9 10.0162 | 0.537103346 | 0.1505
10 | 0.0158 | 0.523841535 | 0.1468
11 | 0.0147 | 0.487371555 | 0.1366
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Tabla 4.11: Estudio de sensibilidad con perturbacién negativa (-1%) de Q, para opera-

cion con destilado.

Urr

0.75 1

0.50 1

0.25 1

0.00

—0.25 A
—0.50

—0.75 A

Figura 4.6: Analisis de sensibilidad de RR para operacién con destilado.

Plato AT AT/AQ Ug
1 -0.0546 | -1.810237203 | -0.4977
2 -0.0793 | -2.629154033 | -0.7228
3 -0.0248 | -0.822232283 | -0.226
4 -0.0191 | -0.633251476 | -0.1741
S5 -0.016 | -0.53047244 | -0.1458
6 -0.0161 | -0.533787893 | -0.1467
7 -0.0161 | -0.533787893 | -0.1467
8 -0.016 | -0.53047244 | -0.1458
9 -0.0165 | -0.547049704 | -0.1504
10 |-0.0161 | -0.533787893 | -0.1467
11 -0.015 | -0.497317913 | -0.1367
Analisis de sensibilidad de la RR

//\_\ —— Um+

\ —— Um—
\

6
Platos

10

12
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Anidlisis de sensibilidad de la Qr

—— Ug+
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02 ,,_-—-—"""_'_'_._._
_04 .
~0.6 \\ /
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T T T T T
0 2 4 6 8 10 12

Platos

Figura 4.7: Analisis de sensibilidad de Q, para operacién con destilado.

Del andlisis de las Figuras 4.6 y 4.7 se hace evidente que el plato 2 es sensible para
cambios de RR y de Q,, debido a que el plato 2 se encuentra en la parte superior de
la columna se decide controlar su temperatura a través de la relaciéon de reflujo. Como
hay mayor influencia de Q, en los platos inferiores de la columna que la RR se decide
tomar el plato 9 para el control de su temperatura, por estar en la parte inferior de la
DWC y existir un termopar existente en este plato, como se mostrd en la Figura 3.4, de
modo que no sean necesarias modificaciones a la DWC. De forma que se establecen dos
lazo de control para una operacidon de la DWC con destilado: control de la temperatura
del plato 2 mediante la manipulacién de RR; y control de la temperatura del plato 9

mediante la manipulacién de la Q,.

4.2.2. Operacion a Reflujo Total

Se realiza el andlisis de sensibilidad de la temperatura de los platos con el mejor caso
de cada una de los tres esquemas de operacién, de acuerdo por donde se alimentan los
reactivos, en los tres casos se toma la operacién con alimentacién 60:1 agua/MF por
tener las mas altas conversiones del reactivo. Los resultados se pueden consultar en el

Apéndice D, en las Figuras 4.8,4.9 y 4.10 se presentas los resultados de aplicar la DVS a
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cada caso.

Analisis de sensibilidad de la Qr operando con 2 alimentaciones

1.00 - s
0.75 1 —— Ug-—

0.50

0.25

[ J
5 0.00 —
—0.25 ~
—0.50 ~
—0.75 1
—=1.00 4
T T T T T T
0 2 4 5] 8 10
Platos

Figura 4.8: Analisis de sensibilidad de Q, para operacion con 2 alimentaciones y reflujo

total.
Analisis de sensibilidad de la Qr operando con alimentaciéon en el rehervidor
1.00 A U+
075 { —— Ug—
0.50 4
0.25 -
< 0.00 -
—0.25 A
—0.50
—0.75
=1.00 -+
T T T T T T
4] 2 4 6 8 10
Platos

Figura 4.9: Analisis de sensibilidad de Q, para operacién con alimentacion en el reher-

vidor y reflujo total.
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Analisis de sensibilidad de la Qr operando con alimentacién lateral

1.00 1 Ug +

0754 — Ug—

0.50 \

0.25 A /r \

£ 0.00

—0.25 ~

—0.50 ~

—0.75 ~

—1.00 A

0 2 4 6 8 10
Platos

Figura 4.10: Anadlisis de sensibilidad de Q, para operacién con alimentacion lateral y

reflujo total.

Del analisis de las figuras anteriores se observa que para todas las formas de opera-
cion a reflujo total, el plato 10 es el mds sensible a cualquier cambio en la carga térmica
del rehervidor, por lo que debe ser el plato a controlar su temperatura. También se no-
ta que el control debe ser del tipo indirecto al obtenerse valores negativos de U con

perturbaciones positivas de Q, y viceversa.
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4.3. Simulacion en estado dinamico

En esta seccién se presentan los resultado del estudio de la dindmica de la DWC
frente a perturbaciones en las variables de entrada, y también la sintonizacién de los
controladores de la columna. En primer lugar, se presentan los resultados para la ope-
racion a reflujo total debido a que esta forma de operacion posee el esquema de control
mas sencillo, un solo controlador PI, en comparacién a operar con flujo de destilado que

posee 2.

4.3.1. Operacion a reflujo total

El esquema de control de la DWC a reflujo total consiste en: inicamente un contro-
lador PI para el control de la temperatura del plato 10, a través de la manipulacion de
la carga térmica del rehervidor; ademads del controlador de presién y nivel del rehervi-
dor descritos en la Seccion 3.2.3, el esquema completo se observa en la Figura 4.12 . El
primer paso del estudio dindmico es sintonizar el controlador PI. Se decidié realizar el
estudio dinamico sobre la operacién con 2 corrientes de alimentacion, con una relaciéon
molar molar de 60:1 agua/MF en la alimentacién, y una Q, de 7 kW, por ser la operacion
con a reflujo total con mayor conversion de MF y mejor desempefio en la controlabilidad

de la propia columna.

Sintonizacion del controlador

Se realizé una busqueda exhaustiva del par de valores: K, y ti, que tuvieran un
buen control sobre el sistema. La prueba consistié en realizar una perturbacion positiva
y negativa del 1% al valor del set point de la temperatura del plato 10 y realizar la
simulaciéon dindmica en el software Aspen Dynamics® con el fin de identificar si el
par de valores probados lograban mantener estable el sistema con el nuevo set point;
ademads el bloque ISE, que calcula el indice Integral Squared Error, fue implementado en

la simulacion para tener un punto de comparacién entre los valores que si controlaban
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adecuadamente el sistema. En la Tabla 4.12 se presenta un resumen de los mejores
valores encontrados, se decide utilizar un K, de 1 y un tiempo integral de 3 min, debido a
que estos valores tienen un ISE bajo para ambas condiciones probadas; ademas, realizan
una manipulacién mas suave de las variables del sistema, en comparacion de otros pares

de valores con menor ISE.

Tabla 4.12: Valores probados para la sintonizacion del PI para la operacion a reflujo

total.

ISE (+1%) | ISE (-1%)

0.0110696 | 0.01134306
0.00854734 | 0.00870411
0.00591423 | 0.00600382
0.00486872 | 0.00506036
0.01401721 | 0.01405215
0.0064298 | 0.00662277
0.00415354 | 0.00421583

~
o
3

== NN N DNDN
N W O N W p» U

En la Figura 4.11 se presentan como son cargados los mejores valores de K, y i,
y como es configurado el controlador PI sintonizado en Aspen Dynamics®. En la Fi-
gura 4.12 se muestra como queda la DWC con el lazo de control integrado en Aspen

Dynamics®. En las siguientes secciones se presentan las pruebas de control realizadas.
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E) | = || Bl &3]
Tuning lFianqes] Filterina | Other |
Set point: I HE05 |C
Initial output: |kW

Tuning parameters

Gain: |‘l %ol%
Integral time: |3 |min ﬂ
Derivative time: |D |min ﬂ

Controller action
" Direct

" Reverse

Figura 4.11: Configuracién del controlador PI en Aspen Dynamics® para la operacién a

reflujo total.

RD_CondPC M

RD_SumpLC
>

B
=1
A T
W-COL

Figura 4.12: DWC con el PI en Aspen Dynamics® para la operacién a reflujo total.
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Pruebas de control. Cambio de set point

Se realizan cambios en el valor de la temperatura de plato deseada, con el fin de co-
rroborar que el controlador sea capaz de lograr los nuevos valores de set point asignados,

a través de cambios en la variable manipulable.

Primeramente se realiza un cambio positivo y negativo de un 5% en el set point de la
temperatura del plato 10 y se realiza una simulacion dinamica durante 5 h de operacion
para observar el comportamiento del sistema. Como se presenta en las Figuras 4.13
y 4.14; el controlador fue capaz de lograr los nuevos valores de set point requeridos
en un tiempo menor a 1 h y mantener estable el sistema durante el resto del tiempo
estudiado. Posteriormente, se realizé de manera continua cambios sobre el valor del set
point de temperatura para simular una operacion en tiempo real. Se realizé dicho estudio
sobre 12 h de operacidon realizando cambios positivos y negativos al set point; como se
observa en la Figura 4.15, el controlador fue capaz de alcanzar las nuevas temperaturas
requeridas en todo momento, ademds de mantener estable el sistema durante toda la

operacion cuando los cambios eran realizados.

Cambio positivo de set point

65.0 —— Tpiato
— Tserpojnr - 74
64.5 -
64.0 L7
9]
< 63.5
© —
5 p— S
m L7.0 =
5 63.0 S
[=N
g
= 62.5 1
6.8
62.0
61.5 L 6.6
— O
61-0 T T T T T T
0 1 2 3 4 5
tiempo (h)

Figura 4.13: Simulacién dindmica con un cambio positivo del set point a reflujo total.
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Cambio negativo de set point

62.0
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58.0 1 L 6.6
— O
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0 1 2 3 4 5
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68

Figura 4.14: Simulacion dindmica con un cambio negativo del set point a reflujo total.

Evaluacion de cambios en el set point
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8.50
F8.25
F8.00
F7.75

=
F7.50 =
F7.25
F7.00
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12

6.50

Figura 4.15: Simulacién dindmica con cambios del set point a reflujo total.
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Pruebas de control. Cambio del flujo de alimentacion de agua

En esta seccion se evaluia el comportamiento del controlador cuando existe un cam-
bio en el flujo de alimentacién del agua, simulando de esta forma una perturbacion de
la bomba de alimentacion de este reactivo. De esta manera, se prueba la capacidad re-
gulatoria del controlador PI para mantener el set point cuando existe una perturbacion
en esta variable de entrada. En las Figuras 4.16 y 4.17 se presenta el comportamiento
del controlador cuando hay un cambio positivo y negativo del 5% en la alimentacién de
agua, respectivamente. Se observa que para un cambio positivo de la alimentacién de
agua, se registra una perturbacion de unos 10°C de la temperatura del plato a la hora
de operacién; el controlador es capaz de regresar el sistema nuevamente al set point
establecido mediante la manipulacion de la Q,. Es importante notar que el controlador
casi lleva a un valor de cero la Q, para regresar la temperatura al valor deseado; por lo
tanto se concluye que bajo estas condiciones de operacion simuladas, son requeridos al
menos 7 kW en la carga del rehervidor para un adecuado control del sistema. Para el
caso de la perturbacidn negativa de alimentacién de agua, una pequefia perturbacién es

observada a las 4 h de operacidn, la cual es controlada sin problemas por el controlador.
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Temperatura (°C)

Cambio positivo de la alimentacién de agua

75.0
I Tpfaro L7
72.5 4 Tserpoj'nr
6
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-4
65.0
F3
62.5 /\/
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0 1 2 3 4 ]
tiempo (h)

70

Figura 4.16: Simulacién dinamica con un cambio positivo de la alimentacion de agua a

reflujo total.

Temperatura (°C)
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Cambio negativo de la alimentacién de agua
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Figura 4.17: Simulacién dindmica con un cambio negativo de la alimentacién de agua a

reflujo total.
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Posteriormente se realizan cambios en el flujo de alimentacidén de agua mientras se
lleva a cabo la simulacion dinamica, de forma que se simulen perturbaciones en tiempo
real durante la operacién de la DWC. En la Figura 4.18 se presentan las perturbaciones
realizadas sobre el flujo de alimentacidn de agua. En la Figura 4.19 se observa que para
todas los cambios realizados, el controlador fue capaz de mantener la temperatura de
plato establecida y de la misma forma mantener la estabilidad del sistema. En la Figura
4.20 se muestra el seguimiento de la conversion de MF durante la simulacidn dindmica;
se observa que durante la operacidén de la DWC, por efecto del controlador se logrd
mantener un valor casi constante de la conversion de MF. De forma que se comprueba
que se puede mantener controlada la conversién de MF cuando existen perturbaciones

en el flujo de alimentacion de agua durante la operaciéon de la DWC.

Cambios en la alimentacidn de agua

740 4

730 q

720 —

710 4

700

690

flujo de alimentacidn de agua (mol/h)

680 4 —— Flujo de agua

4] 2 4 6 8 10 12
tiempo (h)

Figura 4.18: Cambios de la alimentacion de agua a reflujo total.
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Evaluacion de cambios en la alimentaciéon de agua
63 8.00
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Figura 4.19: Simulacién dindmica con cambios en la alimentacion de agua a re

Conversién de MF con cambios en la alimentacién de agua
1.000

flujo total.

0.975 4

0.950 A ~———

0.925 4

0.900 4

Conversion de MF

0.875 4

0.850 +

0.825 4

—— conversion de MF

0.800 T T T T T T

0 2 4 6 8 10 12
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Figura 4.20: Conversién de MF con cambios en la alimentacion de agua a reflujo total.
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Pruebas de control. Cambio del flujo de alimentaciéon de metil-formato

Se realizan las mismas pruebas con cambios en la alimentacién de MF que las rea-
lizadas con el agua para comprobar que el controlador PI realice un adecuado control
regulatorio cuando hay perturbaciones en la alimentacion de MF. En las Figuras 4.21 y
4.22 se presentan las simulaciones dindmicas cuando se realiza un cambio del 8% de
forma positiva y negativa en la alimentacion de MF, respectivamente. Es posible observar
en estas figuras que un adecuado control se realiza para ambos casos. Posteriormente,
se realiza la simulacién dindmica de la DWC con cambios en la alimentacién de MF a
tiempo real. En la Figura 4.23 se presenta los cambios realizados a la alimentacién de
MF, en la Figura 4.24 se grafica los resultados de la simulacién del controlador y en la
Figura 4.25, el seguimiento de la conversion de MF durante la operacién. Se observa
que para perturbaciones de la alimentacion de MF el controlador es capaz de mantener
la temperatura en el valor deseado; ademas, al igual que el caso anterior, se logra man-
tener en un valor casi constante la conversién de MF. De esta manera, se comprueba que
un adecuado control sobre la conversién de MF puede llevarse a cabo cuando existen

perturbaciones tanto en la alimentacién de agua como de MF.
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Cambio positivo de la alimentaciéon de MF
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Figura 4.21: Simulacién dindmica con un cambio positivo de la alimentacién de MF a

reflujo total.
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Figura 4.22: Simulacién dindmica con un cambio negativo de la alimentacién de MF a

reflujo total.
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Cambios en la alimentacién de MF
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Figura 4.23: Cambios de la alimentacion de MF a reflujo total.
Evaluacion de cambios en la alimentacion de MF
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Figura 4.24: Simulacién dindmica con cambios en la alimentacién de MF a reflujo total.
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Conversidn de MF con cambios en la alimentacién de MF
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Figura 4.25: Conversién de MF con cambios en la alimentaciéon de MF a reflujo total.

Derivado de las pruebas de control realizadas a la operacién de reflujo total, se deter-
mina que es posible un control adecuado de la DWC sobre la temperatura del plato 10
y en consecuencia, sobre la conversion de MF cuando existen perturbaciones en duran-
te la operacion del sistema; mediante la instalacion de un controlador PI con Q, como

variable manipulable.

4.3.2. Operacion con destilado

Se determina realizar el estudio dindmico de operacién con destilado, bajo las si-
guientes condiciones: 2 corrientes de alimentacién, relacién 60:1 de agua/MF en ali-
mentacién de reactivos y RR de 7.5; ya que con estas condiciones de operacién se ob-
tiene la conversion mas alta de MF, con la minima cantidad de carga térmica en el
rehervidor (5 kW) necesaria para un adecuado control de la operacion de la DWC con

destilado, segun lo descubierto y presentado en las siguientes secciones.

El esquema de control (ver Figura 4.26) consiste en: los controladores para presion
y nivel del rehervidor de la columna, descritos en la Seccién 3.2.3; ademas de los 2

controladores PI para el control de la temperatura de 2 platos de la columna; de acuerdo
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con los resultados del analisis de sensibilidad de la Seccion 4.2.1, estos son:

77

* Controlador PI-1: Controla la temperatura del plato 2 manipulando el flujo mdsico

de reflujo de la DWC, de acuerdo a las variables manipulables que se pueden

establecer en el software Aspen Dynamics®.

* Controlador PI-2: Controla la temperatura del plato 9 manipulando la Q, del reher-

vidor.

1 | DIST-L

R

RD_Sump

AT B4

ST

M i
{F
oo

Figura 4.26: Esquema de control al operar con destilado.

Sintonizacion de los controladores

Para realizar la sintonizacién de ambos controladores se siguio el procedimiento in-

dicado en la Figura 4.27. Primeramente se realizd una sintonizacion individual de cada

uno de los controladores PI para tener valores iniciales de los parametros de control.

Posteriormente, se realizé una sintonizacién en conjunto de los controladores con una

simulacién dindmica de ambos al mismo tiempo; de esta forma se realizé una biasqueda

exhaustiva de los valores de K, y ti de cada controlador que permitieran que la accion

de control de cada uno no desestabilizara el sistema, al actuar los PI al mismo tiempo.

Los mejores valores de los pardmetros de control fu

eron:
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* Controlador PI-1: K, de 2y 7i de 3 min, con accion de control directa. En la Figura

4.28a se observa como es configurado este controlador en Aspen Dynamics®.

* Controlador PI-2: K, de 10 y 7i de 3 min, con accion de control inversa. Su confi-

guracion en Aspen Dynamics® se presenta en la Figura 4.28b.

Sintonizacion de la
operacion con
destilado

individual de PI-1

Sintonizacion
individual de PI-2

‘ Sintonizacion

Sintonizacion
simultanea de PI-1 y
Pl-2

Mejores parametros
de control para PI-1 y
Pl-2

Figura 4.27: Procedimiento para la sintonizacién simultdnea de los controladores PI-1 y

PI-2.
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(a) Controlador PI-1 (b) Controlador PI-2

Figura 4.28: Configuracién de los controladores PI en Aspen Dynamics® al operar con

flujo de destilado.
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Pruebas de Control. Cambios en el set point del controlador PI-1

Se realizan las mismas pruebas de control que las realizadas para el caso de reflujo
total. Se evalian cambios de set point en cada uno de los controladores para verificar
que la actuacion de ambos PI, al mismo tiempo, durante la simulacién dindmica; no

causen inestabilidad en la operacién de la DWC por su accién de control.

Se realiza un cambio positivo y negativo del 5% al valor del set point del controlador
PI-1; los resultados de la simulaciéon dindmica para el controlador PI-1 y para el con-
trolador PI-2 se presentan simultaneamente en las Figuras 4.29 y 4.30; para el cambio
positivo y negativo, respectivamente. Se observa que tanto para el cambio negativo y
positivo del set point; el controlador PI-1 logra alcanzar el nuevo valor de temperatura

del plato 2 deseado, sin perturbacién alguna en el desempefio del controlador PI-2.

Cagg%wo positivo al set point del controlador de reflujo. Controlador de RR Camgl;in positivo al set point del controlador de reflujo. Cnntro\adorjdéa Qr

— Tplam Lg.2 — Tplam

— T — T
setpoint setpoint | 54
88.5 93 4

r5.3

o
o
o

w0
=
.

rsz

w0
(=1
Qr (kW)

r5.l

Temperatura (*C)
@
3
in
flujo de reflujo {kg/h)

Temperatura (°C)

o
=
o

w

=

L

rao

86.5 1 F7.2 897 e

86.0 — T T T T — 7.0 88— T T T T — 4.8
0 1 2 3 4 5 0 1 2 3 4 5

tiempa (h) tiempo (h)

(a) Controlador PI-1 (b) Controlador PI-2

Figura 4.29: Resultado de la simulaciéon dindmica con un cambio positivo en el set point

del controlador PI-1, con flujo de destilado.
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Figura 4.30: Resultado de la simulacién dindmica con un cambio negativo en el set point

del controlador PI-1, con flujo de destilado.

Se realiza la simulacién dinamica con cambios constantes en el set point del contro-
lador PI-1, con el objetivo de simular perturbaciones a tiempo real durante la operacion
de la DWC. Los resultados para ambos controladores se presentan en las graficas de la
Figura 4.31, se observa que el controlador PI-1 es capaz de lograr todas las temperaturas

requeridas con el cambio de set point sin tener perturbacion alguna en el desempefio del
PI-2.
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Figura 4.31: Resultado de la simulacién dinamica con cambios en el set point del con-

trolador PI-1, con flujo de destilado.
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Pruebas de Control. Cambios en el set point del controlador PI-2

Se realizan las mismas pruebas para el cambio de set point del controlador PI-2 efec-
tuadas en la seccion anterior para el otro controlador. En la Figura 4.32 se presentan
los resultados de la simulacién dindmica con un cambio positivo de la temperatura re-
querida del plato 9, y en la Figura 4.33 cuando se realiza el cambio negativo de la
temperatura del mismo plato. Finalmente, se presentan los resultados con cambios de
set point a tiempo real en la Figura 4.34. En todos los casos se observa que el contro-
lador PI-2 logra alcanzar sin problema los nuevos valores de temperatura del plato 9
requeridos. Se observa que la accion de control del PI-2 provoca pequefias perturbacio-
nes en la temperatura del plato 2; sin embargo, el controlador PI-1 es capaz de realizar
un buen control regulatorio sobre el plato, regresando la temperatura del plato 2 al set

point asignado.
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Figura 4.32: Resultado de la simulaciéon dindmica con un cambio positivo en el set point

del controlador PI-2, con flujo de destilado.
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Figura 4.33: Resultado de la simulacién dindmica con un cambio negativo en el set point

del controlador PI-2, con flujo de destilado.
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Figura 4.34: Resultado de la simulacién dindmica con cambios

trolador PI-2, con flujo de destilado.
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Pruebas de control. Cambio en el flujo de alimentacion de agua

Se prueba la capacidad regulatoria de ambos controladores PI cuando se aplican
cambios positivos y negativos del 5% en la alimentaciéon de agua. En la Figura 4.35 se
presentan los resultados de la simulacion dindmica cuando una perturbacién positiva se
lleva a cabo, en la Figura 4.36 se presentan los resultados de la perturbacién negativa.
En ambos casos, tanto el controlador PI-1, como el controlador PI-2, logran mantener el
set point de la temperatura del plato que controlan, como se puede observar en la figuras

mencionadas.

Posteriormente, se realiza la simulacion dindmica con cambios en la alimentacién
de agua a tiempo real, como se muestra en la Figura 4.37, para la simulacion de una
operacién con perturbaciones. En las Figura 4.38 y 4.39 se presenta el desempefio de
PI-1 y PI-2, respectivamente; en donde, se observa que ambos controladores cumplen
con mantener el set point asignado para cada uno. En la Figura 4.40 se presenta el
seguimiento de la conversion de MF y la fraccion masa del dcido férmico (FA) durante
toda la operacion; en ambos casos, se observa una variacién minima de sus valores, por
lo que se determina que se puede realizar un adecuado control sobre la conversion de
MF, con la accién reguladora de los 2 controladores PI sobre la temperaturas del plato 2
y 9 para perturbaciones del flujo de alimentacion de agua. En particular, se observa que
la accion regulatoria sobre la conversion de MF es mejor que sobre la fraccién masa de
FA; ya que cuando una perturbacién sucede, se regresa al valor original de la conversién

con mayor facilidad, segin se observa en la misma Figura 4.40.
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Figura 4.35: Resultado de la simulaciéon dindmica con un cambio positivo en la alimen-

tacién de agua, con flujo de destilado.
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Figura 4.36: Resultado de la simulacién dindmica con un cambio negativo en la alimen-

tacion de agua, con flujo de destilado.
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Cambios en la alimentacién de agua
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Figura 4.37: Cambios de la alimentacion de agua operando con destilado.
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Figura 4.38: Operacion de PI-1 con cambios en el flujo de la alimentacién de agua, con

flujo de destilado.
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Figura 4.39: Operacion de PI-2 con cambios en el flujo de la alimentacién de agua, con

flujo de destilado.
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Figura 4.40: Conversién de MF y fraccién masa de FA con cambios en el flujo de la

alimentacién de agua, con flujo de destilado.
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Pruebas de control. Cambios en el flujo de alimentacién de MF

Se realizan las mismas pruebas para la alimentacién de MF que las realizadas para
la alimentacién de agua. En la Figura 4.41 se muestra el desempefio de ambos controla-
dores PI para un cambio positivo del 8% en el flujo de alimentacion del reactivo y en la
Figura 4.42 para un cambio negativo del 8% de la alimentaciéon de MF. Se observa que
para todos los casos, los dos controladores PI son capaces de mantener la temperatura

de sus respectivos platos.

En la Figura 4.43 se muestran las variaciones en el flujo de alimentacién de MF
realizadas durante la simulacién dindmica, con el objetivo de simular perturbaciones en
la operacion a tiempo real de la DWC. En la Figura 4.44 se presenta el desempefio del
controlador PI-1, y en la Figura 4.45 el correspondiente al controlador PI-2. En ambos
casos se observa que los controladores PI son capaces de mantener la temperatura de
sus respectivos platos, demostrando que un buen control se puede llevar a cabo en la
operacion de la columna. El seguimiento de la conversion de MF y fracciéon masa de
FA se presenta en la Figura 4.46; en donde se observa que por la accién conjunta de
ambos controladores, es posible mantener la conversion de la MF y la fraccién masa de
FA en un valor relativamente constante; demostrando que un control adecuado sobre
la conversion del reactivo puede llevarse a cabo con el control de la temperatura de los
platos 2y 9, cuando existen perturbacion en la alimentacion de MF durante la operacién

de la DWC.

Se determina en esta seccién que un buen control se puede llevar a cabo sobre las
temperaturas del plato 2y 9, y derivado de esto, un adecuado control sobre la conversién
de MF y la fracciéon masa del producto deseado. Esto mediante la implementacién de 2

controladores PI que regulen la Q, y la RR de la DWC.
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Figura 4.41: Resultado de la simulaciéon dindmica con un cambio positivo en la alimen-

taciéon de MF, con flujo de destilado.
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Figura 4.42: Resultado de la simulacién dindmica con un cambio negativo en la alimen-

tacion de MF, con flujo de destilado.
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Cambios en la alimentacién de MF
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Figura 4.43: Cambios de la alimentacion de agua operando con destilado.
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Figura 4.44: Operacion de PI-1 con cambios en el flujo de la alimentacién de MF, con

flujo de destilado.
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Figura 4.45: Operacion de PI-2 con cambios en el flujo de la alimentacién de MF, con

flujo de destilado.
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Figura 4.46: Conversién de MF y fraccién masa de FA con cambios en el flujo de la

alimentacién de MF, con flujo de destilado.
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4.4. Resumen de resultados

Se determind que la forma de operacién que logra la mayor conversiéon de metil-
formato (95%) y que aun presenta buena controlabilidad es: operacién a reflujo total,
con la corriente de alimentacion de agua en el plato 2 del prefraccionador y la alimen-
taciéon de MF directo al rehervidor, con una relacién molar de 60:1 de agua/MF de los
reactivos y con una carga térmica 7 kW en el rehervidor. El control es posible con un

controlador PI que controle la temperatura del plato 10. Con K, de 1 y 7i de 3 min

Para la operacién con destilado se determina que la forma de operacién que logra la
mejor conversion de MF y que tiene una buena controlabilidad para perturbaciones de
+5% en las variables de entrada, sobre la conversion de MF (51.5%) y fraccién masa
de FA (0.0215) es: operacion con dos corrientes de alimentacion, relacion de reflujo
de 7.5 y 5 kW de carga térmica en el rehervidor. El control de operar con destilado se
logra mediante la implementacién, en conjunto, de los controladores de presion y nivel
de liquido en el rehervidor, con dos controladores PI para el control de temperatura de

platos. Con K. de 2 y 7i de 3 min para PI-1; y para PI-2 un K, de 10 y 7i de 3 min.

En ambos casos se realiz6 seguimiento al flujo interno liquido del plato 4 y la relacién
de reflujo, de forma que estos no superaran los valores maximo permitidos establecidos
en la Seccion 3.1.1. En todo momento estos parametros estuvieron dentro del rango

permitido como se observa en las figuras del Apéndice F.
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Conclusiones

Con la realizacion de las simulaciones en estado estacionario y dindmico se encontrd
que es posible llevar a cabo la reaccién de hidrolisis de metil-formato para obtener dcido
férmico en la DWC construida en el laboratorio, encontrdndose que operar a reflujo total
garantiza las conversiones mas altas en comparacion a la operacién con destilado bajo
cualquier esquema de operacién. Ademas se observa que es posible controlar la conver-
sion de MF durante la operacién utilizando de la DWC cuando hay perturbaciones de
+5% en los flujos de alimentacién de los reactivos, implementando 1 o 2 controladores

PI, seguin sea la forma de operar.

Al realizar las simulaciones se encontrd que es importante la influencia del flujo
de interconexién de liquido (la corriente de liquido que el tanque colector distribuye
a la columna prefraccionadora) sobre la conversién de MF. Para la operacién con dos
corrientes de alimentacién; operar con un flujo molar de interconexion liquido del 75%
al 80% del flujo de interconexién de vapor, da como resultado las conversiones mas
altas de MF. Para el caso de las operaciones con una sola corriente de alimentacidn,
tener valores similares de interconexion liquido y vapor da lugar a las conversiones mas
altas de MF. Ademas, es importante seleccionar el flujo molar de fondo adecuado para
operar, ya que su influencia sobre la conversion de MF es notable. Independientemente
de la forma de operacién de la DWC, un analisis de sensibilidad fue realizado para fijar

el valor de flujo de fondo que resultara en la mas alta conversion de MF.

95



CAPITULO 5. CONCLUSIONES 96

El efecto de las perturbaciones es diferente de acuerdo si se opera con destilado o a
reflujo total. A reflujo total se observa una mayor influencia sobre el sistema por parte de
las perturbaciones de alimentacién de agua; por el contrario al operar con flujo de desti-
lado se observa una mayor influencia por parte de las perturbaciones en la alimentaciéon
de MF. Esto se debe a que al operar a reflujo total se garantiza la maxima conversion de
MF, por lo cual la cantidad de productos se mantiene, por lo que la cantidad de agua
afecta en mayor medida a la temperatura de plato, debido a mayores cambios en vo-
lumen a calentar por el rehervidor y también en las composiciones de los compuestos.
Al variar la alimentacion de MF se cambia la relacion agua/MF dentro la columna cau-
sando un cambio en la conversion de MF, y en consecuencia un mayor cambio en las

composiciones y temperatura de plato que el agua.

5.1. Trabajo a futuro y recomendaciones

El paso siguiente al trabajo aqui planteado, es replicar experimentalmente las mejo-
res condiciones de operacién encontradas mediante simulacion. Se recomienda leer el
trabajo realizado por Delgado-Delgado [31], en donde establece los pasos a seguir para

llevar a cabo pruebas experimentales en la DWC instalada.

Por el riesgo que representa el manejo del metil-formato, se recomienda como pri-
mer paso en el arranque de la DWC, cargar solamente agua en el rehervidor, y después
empezar a adicionar el MF y operar sin flujo de fondo hasta alcanzar condiciones es-
tables. También se debe prestar importancia a que el servicio de agua de enfriamiento
para el condensador tenga el flujo necesario para realizar su funcion adecuadamente,

en el trabajo de Delgado-Delgado [31], se puede consultar el procedimiento adecuado.

Se recomienda ampliamente, al realizar pruebas experimentales, mantener, en todo
momento, la concentracién en peso del dcido férmico por debajo al 40% porque a partir
de esta concentracion el producto puede causar corrosion en el acero 316L [1]; material

con el que se encuentra construido la DWC instalada en la Universidad de Guanajuato.
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Apéndice A: Descomposicion en valores

singulares en MATLAB®

Se utiliza la funcién SVD la cual realiza la descomposicion en valores singulares. Para
utilizar la funcién, primeramente se define la matriz columna a la cual se le realiza la
descomposicién, como se muestra en la Figura A.1. Posteriormente se escribe la linea
de codigo presentada en la Figura A.2, con la cual se realiza la descomposicién guarda
las matrices: U, o, V; producto de la descomposicién en esas varaibles declaradas. Por
ultimo se grafican los valores de U obtenidos (Figura A.3), que son lo de interés; ya
que estos valores son los que determinan la sensibilidad de la variable a los cambios
realizados en la variable manipulable.

B2= [

0.206666667;

0.013333333;

0.003333333 ];

Figura A.1: Matriz columna a aplicarle la DVS.
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[U,5,V]= svd (B2, '=con')

Figura A.2: Funcién DVS en MATLAB®.

0.5345
0.8388
0.1020
0.0181
0.0066
0.0033

0.0016
0.0016
0.0016
0.0016

Figura A.3: Valores de U producto de la DVS en MATLAB®.



Apéndice B: Calculo de las dimensiones

de los tanques y columna

Diametro equivalente de la columna prefraccionadora

La seccidon media de la DWC consiste en una seccidon de 17 cm de didmetro y 1.8 m
de altura. La pared divisoria divide a la mitad esta seccién y en consecuencia, también

su volumen.

2
Volumen —original = 1—h

Volumen —prefraccionadora = Volumen —original/2

D2
Volumen —prefraccionadora = [T(Zh] /2

17cm)?
Volumen —prefraccionadora = n( cm) (1806m)l/2
, 130057
Volumen —prefraccionadora = >
D _ [4Volumen
prefraccionadora — h
130057
R
prefraccionadora h
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Dprefraccionadora =12.02cm

Tanque recibidor de reflujo

La DWC no tiene contiene un tanque de recibidor de reflujo en sus estructura, la
seccion de la columna que funciona como tal es la que se mostré en la Figura 3.3.
En [30] se muestran las dimensiones de esta seccién, y se procede a calcular su volumen

utilizando la férmula para anillos circulares:

V =nrih—mnrih
V = rth(r; —1})
V =m(4.5cm) [(5)2 — (2.5)2]cm2
V =265.072cm’
Lamentablemente Aspen Plus® solo acepta tanques con al menos 1000cm> de volu-

men, por lo que se considera utilizar un tanque con 20 cm de radio y 4.5 cm de altura, y

considerar que el volumen calculado es el que se encuentra lleno de liquido al principio.

D2
Vy=m—h
2=T 1

202
VZZFT(4.5)

V, = 1413.72cm®

fraclig=265.072/1413.72 = 0.1875
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Tanque del rehervidor

Se tiene el dato del diametro del tanque, pero es necesario encontrar la altura del
tanque del rehervidor, ya que la forma original del tanque no corresponde a un cilindro
vertical con tapa plana. La capacidad del tanque son 30 L y son cargados 20 L dentro de

este.

3
[ 0.03m
71(0.3m)?

h=0.4244m

frac—1lig=20/30=0.667



Apéndice C: Estudio de sensibilidad de
la RR con destilado

Tabla C.1: Estudio de sensibilidad con perturbacién positiva (+1%) de RR para opera-

cion con destilado.

Plato AT AT/ARR Ugrr
1 -0.0321 -1.07 -0.5291
2 | -0.0511 | -1.703333333 | -0.8422
3 -0.0062 | -0.206666667 | -0.1022
4 |-0.0011 | -0.036666667 | -0.0181
5 -0.0003 -0.01 -0.0049
6 | -0.0001 | -0.003333333 | -0.0016
7 -0.0001 | -0.003333333 | -0.0016
8 0 0 0
9 0 0 0
10 | -0.0001 | -0.003333333 | -0.0016
11 0 0 0
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Tabla C.2: Estudio de sensibilidad con perturbacién negativa (-1%) de RR para opera-

cion con destilado.

Plato | AT AT/ARR Uggr
1 |0.0325 | 1.083333333 | 0.5345
2 | 0.051 1.7 0.8388
3 | 0.0062 | 0.206666667 | 0.102
4 0.0011 | 0.036666667 | 0.0181
5 | 0.0004 | 0.013333333 | 0.0066
6 | 0.0002 | 0.006666667 | 0.0033
7 0 0 0

8 |0.0001 | 0.003333333 | 0.0016
9 | 0.0001 | 0.003333333 | 0.0016
10 | 0.0001 | 0.003333333 | 0.0016
11 | 0.0001 | 0.003333333 | 0.0016




Apéndice D: Estudio de sensibilidad a

reflujo total

Tabla D.1: Estudio de sensibilidad con perturbacién positiva (+1%) de Q, para opera-

cién a reflujo total y 2 corrientes de alimentacion.

Plato AT AT/AQ, Ug
0 0 0

[

2 -0.0001 | -0.002 | -0.0005
3 -0.0002 | -0.004 | -0.001

4 -0.0011 | -0.022 | -0.0057
5 -0.0007 | -0.014 | -0.0036
6 0 0 0

7 0.002 0.04 0.0104
8 0.0196 | 0.392 | 0.1021
9 -0.0055 | -0.11 | -0.0286
10 | -0.1909 | -3.818 | -0.994

11 0.0045 0.09 0.0234
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Tabla D.2: Estudio de sensibilidad con perturbacién negativa (-1 %) de Q, para operacion

a reflujo total y 2 corrientes de alimentacién.

Plato | AT |AT/AQ,| Ug
1 0 0 0
2 0 0 0
3 | 0.0003 | 0.006 | 0.0013
4 | 0.001 | 0.02 | 0.0042
5 | 0.0008 | 0.016 | 0.0034
6 0 0 0
7 |-0.0023 | -0.046 | -0.0098
8 |-0.0217 | -0.434 | -0.0921
9 |0.0177 | 0354 | 0.0751
10 | 0.2339 | 4.678 | 0.9928
11 |-0.0011 | -0.022 | -0.0047
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Tabla D.3: Estudio de sensibilidad con perturbacion positiva (+1%) de Q, para opera-

ciéon a reflujo total y alimentacion en el rehervidor.

Plato | AT |AT/AQ,| Ug

1 | -1E-04 | -0.002 |-0.0052
2 | -1E-04 | -0.002 | -0.0052
3 | -1E-04 | -0.002 | -0.0052
4 0 0 0

5 | 1E-04 | 0.002 | 0.0052
6 | 1E-04 | 0.002 | 0.0052
7 | 1E-04 | 0.002 | 0.0052
8 |-0.0002 | -0.004 |-0.0103
9 |-0.0013 | -0.026 | -0.0672
10 |-0.0193 | -0.386 | -0.997
11 | 0.0007 | 0.014 | 0.0362
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Tabla D.4: Estudio de sensibilidad con perturbacién negativa (-1%) de Q, para operacién

a reflujo total y alimentacién en el rehervidor.

Plato | AT |AT/AQ,| Ug

1 0 0 0

2 0 0 0

3 0 0 0

4 | 1E-04 | 0.002 | 0.0051
5 0 0 0

6 | -1E-04 | -0.002 | -0.0051
7 |-0.0002 | -0.004 |-0.0102
8 | 0.0002 | 0.004 | 0.0102
9 | 0.0013 | 0.026 | 0.0661
10 | 0.0196 | 0.392 | 0.9972
11 |-0.0006 | -0.012 | -0.0305
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Tabla D.5: Estudio de sensibilidad con perturbacion positiva (+1%) de Q, para opera-

ciéon a reflujo total y alimentacion lateral

Plato | AT |AT/AQ,| Ug

1 0 0 0

2 0 0 0

3 |-0.0002 | -0.004 | -0.001

4 | -0.001 | -0.02 |-0.0051
5 | -0.001 | -0.02 |-0.0051
6 |-0.0008 | -0.016 |-0.0041
7 | 1E-04 | 0.002 | 0.0005
8 | 0.0183 | 0366 | 0.0933
9 | 0.0022 | 0.044 | 0.0112
10 |-0.1952 | -3.904 |-0.9955
11 [-0.0021 | -0.042 |-0.0107
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Tabla D.6: Estudio de sensibilidad con perturbacién negativa (-1 %) de Q, para operacion

a reflujo total y alimentacién lateral.

Plato | AT |AT/AQ,| Ug

1 0 0 0

2 | 1E-04 | 0.002 | 0.0006
3 | 0.0003 | 0.006 | 0.0017
4 | 00011 | 0.022 | 0.0064
5 | 0.0011 | 0.022 | 0.0064
6 | 0.001 | 0.02 | 0.0058
7 0 0 0

8 |-0.0179 | -0.358 | -0.1042
9 |-0.0152 | -0.304 |-0.0885
10 | 0.1702 | 3.404 | 0.9906
11 |-0.0006 | -0.012 | -0.0035




Apéndice E: Calculos de la

alimentacion de los reactivos

Flujo molar de alimentacion de MF

m:QX—p
F =m/PM

F=(Q=*p)/PM

Foo 0.2gal 3.7854L 0.974kg 1000g  mol
ME="" gal L kg  60.05¢
Fur = 12.28 ~ 12mol/h

Caudal de alimentacion de agua

Q=m/p
m=F+PM
Q= (F+PM)/p

PMgua = 18g/mol y puguq = 1g/ml
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240 mol/h de agua

240mol 18g kg 1L gal
h mol 1000g kg 3.7854L

Qugua = 1.14GPH

Qagua =

360 mol/h de agua

360mol 18¢g kg 1L gal
h mol 1000g kg 3.7854L

Qugua = 1.71GPH

Qaguu =

720 mol/h de agua

720mol 18¢g kg 1L gal
h mol 1000g kg 3.7854L

Qugua = 3.42GPH

Qaguu =
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Apéndice F. Flujo liquido interno y RR

en las simulaciones

Operando a reflujo total

Flujo de liquido interno al perturbar los flujos de alimentacién y operacion a reflujo total

1.0

—— cambios en la alimentacion agua
0.9 4 —— cambios en la alimentacion de MF
0.8

0.7 4

Lig etapa 4 (I/min)
(=]
o

0.5
0.4 4
0.3
0.2 T T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12
tiempo (h)

Figura F.1: Flujo interno de liquido con perturbaciones en el flujo de alimentacion y

operando reflujo total.
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Operando con destilado

0.110

Flujo de liquido interno al perturbar los flujos de alimentacién. Operacién con destilado

0.109

0.108

0.107

0.106 7

—— cambios en la alimentacién agua
—— cambios en la alimentacién de MF

Lig etapa 4 (I/min)

0.105

0.104

0.103 4

6
tiempo (h)

o
]
FS

(a) Flujo interno de liquido.

1.7

Relacion de reflujo al perturbar los flujos de alimentacién. Operacién con destilado

7.6 -

7.5 A

RR

7.4 A

7.3 A

il

—— cambios en la alimentacion agua
—— cambios en la alimentacién de MF

6
tiempo (h)

o4
[¥]
-~

(b) Relacién de reflujo.
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Figura F.2: Flujo interno de liquido y relacién de reflujo con perturbaciones en el flujo

de alimentacién y operando con destilado.
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