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Procesos de Separacion



Introduccion

©Los procesos quimicos requieren separacion de
especies quimicas para
OPurificar la alimentacion a un reactor.
@ Recobrar reactantes para reciclo

©Separar y purificar los productos del reactor

@ Los mayores costos suelen estar asociados con
las separaciones

©Mezclas multicomponentes suelen requerir
complejos sistemas de separacion



Procesos de Separacion

 Los procesos de separacion son fundamentales para los
ingenieros quimicos y los ingenieros de procesos.

 La separacion de componentes requiere el gasto de alguna
forma de energia

Formas de Separacion:

O Creacion de fase inmiscible por medio del calor, trabajo
mecanico, o reduccion de presion (ESA — Agente
Separacion Energia)

@ Por Adicién de Fase (un segundo fluido) (MSA — mass
separating agent). This must be subsequently remo

O Por medio de membranas o barreras
O Por adicion de fase solidal (adsorcién)
O Separacion por campo de fuerza o gradiente
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Proceso General de Separacion

Producto 1
Producto 2
Mezcla
PROCESO DE SEPARACION
—>
aser Producto 3
separada

Producto 4




Separacion por creacion de fase

Mezcla homogenea, monofasica.
Se anade 2° Fase.
Puede ser:

Agente de Separacion Energia
(intercambio de calor y trabajo)
(ESA)

Agente de Separacion Masa —
MSA (el agente puede ser
parcialmente soluble o ser
completamente miscible)

CARGA ) CREACION
DE FASE

Fase 1

Fase 2

Fase 1

CARGA
=y

—>

MSA
Agente Separacion
Masa

Fase 2




Procesos de separacion basados en

creacion o adicion de fases

Separacion | Fase Fase Agente Aplicacion
Inicial creada | separacion

Condensacion |Vaporo |Liquidoo Transferencia H2 y N2 del
vaporizacion liquido vapor Calor (ESA) Amoniaco
parcial

Flasheo Liquido | Vapor Reduc. Presion | Desalinizacion
Destilacion Vapor Vapor Transferencia Estireno

liquido Liquido Calor (ESA)

Dest. Vapor Vapor Solvente (MSA) | Acetona metanol
Extractiva liquido Liquido y ESA

Absorcion Vapor Liquido MSA (Absorv.) | CO2 combust.
Stripping Liquido | Vapor Vapor (MSA) Kerosene




Separacion con creacion fase:
Destilacion
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Diesel
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Atrmosphere
Residual
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. Procesos de separacion basados en creacion o

adicion de fases

Separacion | Fase Fase Agente Aplicacion
Inicial creada | separacion

Stripping con | Liquido Vapor Transferencia Recuperacion
reboiler Calor (ESA) aminas
Destilacion Vapor Vapor Entrainer Lig. Acido aceético
azeotropica Liquido Liquido (MSA) y ESA del agua
Extraccion Liquido Liquido Solvente Liquido | Recuperacion
Liquido (MSA) aromaticos
Liquido

Secado Liquido vapor Gas (MSA) ESA | Secado




Separacidon con creacion fase: Extraccion
Liquido Liquido



Separacmn con creacion fase: Extraccion Fluido
Super Critico

V-01 Separador Gas Liquido

Intercambiador

T-01 Extractor de de calor Ho. 2

Fluido Supercritico

Fluido Supercritico vapor %l

Intercambiador
de calor Ho. 1

Extracto am

> INEr cambiador de
calor Ho. 4

ﬁ P-01 Bomba de alta presion

Intercambiador
de calor Ho. 3 T

l X

Bomba de C0O2

liquido

Diagrama de Flujo Esquematico de una Planta de Extraccon de Fluido Supercritico




Separacion por Barrera

 Se emplean membranas.

Se rigen por
difusionales.

Se emplean:
Osmosis.
Osmosis inversa
Dialisis.
Microfiltracion
Ultrafiltracion
Pervaporacion

Permeacioén de gases.

procesos

CARGA

Barrera

Fase 1

Fase 2




Procesos de separacion basados en Barreras

Separacion Fase Agente Aplicacion
Inicial separacion

Osmosis Liquido Membrana no
porosa.

Osmosis Inversa | Liquido Membrana no Desalinizacion
porosa con agua mar
gradiente presion

Dialisis Liquido Membrana porosa | Recuperacion de
con gradiente causticos de
presion hemicelulosa

Microfiltracion Liquido Membrana Remosion

microporosa con
gradiente presion

bacterias del agua
potable




Procesos de separacion basados en Barreras

Separacion| Fase Agente Aplicacion
Inicial separacion

Ultrafiltracion Liquido Membrana Separacion
microporosa con proteinas del
gradiente presion queso

Pervaporacion Liquido Membrana no Separacion
porosa con mezclas
gradiente presion azeotropicas

Permeacion de Vapor Membrana no Enriquecimiento

gas

porosa con
gradiente presion

de hidrogeno




Osmosis Inversa

WATER FITRIFICATION SYETEM
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Separacion por Agente Sélido

e Se emplean agentes de
separacion de masa que

son solidos.
* Sodlidos normalmente
granulares actuan como CARGA Fase 1

soportes inertes para una
capa delgada que actua
como adsorbente.

 El agente de separacion
suele saturarse con el
elemento que adsorbe vy
se regenera o reemplaza
periodicamente.

Fase 2




Procesos de separacion basados en Agentes

Solidos
Separacion| | Fase inicial Agente Aplicacion
separacion
Adsorcion Vapor Liquido | Adsorbente solido Purificacion de
para xyleno
Cromatografia Vapor Liquido | Adsorbente solido 0 | Separacion de
adsorbente liquido en | isomeros de
un soporte solido xyleno del etil
benceno
Intercambio ionico | Liquido Resina con sitios Desmineraliza-

ionicos activos cion de agua




Separacion por Campo de fuerza o
gradiente

e Se emplean campos de
fuerza externos

Fase 1
« Se aprovecha de las el
diferentes respuestas de [
iones y moléculas a las  KARGAGJCAMPO FUERZA
. GRADIENTE
fuerzasy a los gradientes |77 TrTTomTo
e Se tiene: centrifugacion, la
Fase 2

difusion térmica, la
electrodlisis, electrodialisis
y la electroforesis.



Procesos de separacion basados
campos de fuerzas y gradientes

Separacion| Fase Agente Aplicacion
inicial separacion
Centrifugacion Vapor Campo fuerzas Separacion
centrifugas ISOtopos uranio
Electrolisis Liquido Fuerza eléctrica Concentracion d
eagua pesada
Electrodialisis Liquido Campo eléctricoy | Desalinizacion de

membrnas

agua de mar
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7.} Separacion por campos externos y gradientes:

electrodialisis

Concentrated Salt Out
Desalted Product

: g
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Feed Solution
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Separacion por campos externos y
gradientes: electrodialisis
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Procesos de Separacion

Método Fase Agente Separacion Fase Principio
Separacion | Alimenta- desarrolada | Separacion
cion 0 afiadida

Flasheo LyloV Pressure reduction or VorlL Diferencia en
Equilibrium heat transfer volatilidad

Destilacion Ly/oV | Transferenaia o trabajo VorlL Diferencia en
mecanico volatilidad

Absorcion de V Absorbente Liquido L Diferencia en
Gases volatilidad

Stripping L Vapor de stripping V Diferencia en
(agente) volatilidad

Destilacion LyloV Solvente Liquid y Vand L | Diferencia en
Extractiva transferencia calor volatilidad

Destilacion Ly/loV Entrainer Liquido y Vand L Diferencia en

Azeotropica

transferencia calor

volatilidad




Procesos de Separacion

Método Fase Agente Fase Principio
Separacion | Alimentacion | Separacion | desarrolada |  Separacion
0 anadida
Extraccion L Solvente Segundo Diferencia en
Liquido Liquido Liquido liquido solubilidad
Crystallization L Transferen. Solido Diferencia en
Calor solubilitdad o m.p.
Gas adsorption V Adsorbente Solido Diferencia en
Solido adsorbilidad
Liquid L Adsorbente Solido Diferencia en
adsorption Solido adsorbilidad
Membranes LorV Membrana | Membrana Diferencia en

permeabilidad y/o
solubilidad




Procesos de Separacion

Meétodo Fase Agente Fase Principio
Separacion | Alimenta- | Separacion |desarroladao| Separacion
Extraccion LoV Solvente Fluido Diferencia en
Supercritica Supercritico | Supercritico solubilidad
Leaching S Solvente L Diferencia en
Liquid solubilidad
Secado SyL Transferen- V Diferencia en

cia Calor

volatilidad




Seleccion de sistemas de separacion

Una vez realizada la especificacion inicial del reactor, se enfoca la atencion en
como separar los efluentes del reactor, y también podria necesitarse una o mas
etapas de separacion antes del ingreso al reactor. Independientemente de eso,
la separacion debe ser realizada en etapas. La primera consideracion es la
seleccion del tipo de separador.

Si la mezcla a ser separada es homogénea, |la separacion sélo se puede realizar
por la creacion de otra fase dentro del sistema. Por ejemplo, si una mezcla
gaseosa sale del reactor, se puede crear otra fase por condensacion parcial. El
vapor que resulte de la condensacidon parcial sera mas rico en componentes
volatiles, mientras que el liquido sera mas rico en componentes menos
volatiles. Este el es caso de un condensador y un separador Yeagh.

Alimentacion Vapor Alimentacion
— » REACTOR —
Vapor + liquido

CONDENSADOR

Liquido
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Seleccion de sistemas de separacion

" Una alternativa al esquema anterior consiste en afadir un solvente en fase liquida,
el cual disolveria el o los componentes deseados de la mezcla gaseosa efluente del
reactor. El equipo usado es un absorbedor.

En este caso se requiere de s
. . Vapor
Una etapa adicional de sepa-
racion para recuperar el Solvente
solvente que se recicla y Liquido

tener el producto absorbido
disponible para la siguiente

etapa de separacion. Alimentacion

v

Vapores
Solvente +

v

Vapor absorbido

Si la mezcla que sale del reactor es heterogénea o de multiples fases, entonces se
puede usar separacion fisica explotando las diferencias en densidades entre las
fases presentes. Esta separacion de fases de una mezcla heterogénea debe ser
realizada antes de una separacidon homogénea. Esta separacion es sencilla y las mas
comunes son:

e Vapor — liguido

e Liquido — liquido (inmiscibles)
* Solido — liquido

e Solido — vapor

e Sélido - sdlido



Criterios de Seleccion para los
métodos de Separacion

e Desarrollo de un proceso de separacion requiere
seleccion de:

Meétodo de Separacion

Energia o Masa como Agente de Transferencia Masa
Equipo Separacion

Arreglo o secuenciamiento optimo de los equipos
Optimizacion condiciones operativas



Criterios de Seleccion para los
métodos de Separacion

» Método de separacion.- Para seleccionarlos debe
considerarse en la condicion de la alimentacion

Mezclas de vapores se separan con condensacion parcial,
destilacion, absorcién, adsorcion.

Mezclas de liquidos se separan con flasheos, destilacion,
stripping, extraccion liquido- liquido, extraccion Fluidos
Supercriticos, cristalizacion, adsorcidon y/o osmosis inversa.

Solidos se separan por secado o por leaching.



Criterios de Seleccidon para los métodos
de Separacion

« Factor Separacion (SF).- Se debe lograr en un proceso

C:LI/
1
SF — =

"
cl

Si la Fase | debe ser rica componente 1 y Fase Il debe ser rica
en

componente 2 SF debe ser grande.
Para destilacion SF es igual a la volatidad relativa.
Los componentes 1y 2 se seleccionan de manera que SF > 1.



Criterios de Seleccidon para los métodos
de Separacion

Se debe evitar condiciones exremas que puedan requerir
refrigeracion o alcanzar temperaturas muy altas, o tener
presiones muy altas o agregar MSA que requiera procesos
adicionales para retirarlo luego (Ejemplo absorcion gas
natural).

En casos ideales SF es igual a relacion de las Presiones de
Vapor.

Para separaciones vapor liqguido gue emplean MSA que crean
soluciones liquidas no ideales se requiere meétodos
complicados



Seleccidon Proceso Separacion

El factor de Separation, SF, define el grado de separacion
entre dos componentes claves (alimentaciéon). SF en la
separacion de 1 de 2 entre las fases | y Il, en una etapa
simple de contacto es:

cI/cf C = composicion variable,
SF = 1 2 I, IT = fases ricas en 1)
C'lﬂ- / CZII componentes 1 and 2.
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Seleccidon Proceso Separacion

cI/cf C = composicion variable,
SF = 1 2 I, IT = fases ricas en 1)
ctt /ot componentes 1 and 2.

SF generalemte tiene limitaciones termodinamicas. En
destilacion empleando fracciones molares vy
considerando | fase vapor y Il fase liquida, el valor
limite de SF se da entéerminos del equilibrio Liquido-
vapor como:

S
sFn/x_k :alz[:lsforidealLand V] @)
ol % K A



Seleccion Proceso Separacion

Para separaciones liquido —vapor que usan MSA que originan
la formacion de soluciones liquidas no ideales (e.g.

destilacion extractiva):

SF = Q12 = 711 (4)

®© Si el MSA se usa para crear 2 fases liquidas, como en la
extraccion liquido-liquido, SF se denomina selectividad
relativa, B, donde

: II yé—f 5)

©® En general, los MSAs para destilacién extractiva vy
extraccién liquido-liquido se seleccionan de acuerdo a su
facilidad de recuperacidn para reciclo siempre que se tengan
valores altos de SF.



Seleccion de sistemas de separacion

Para la separacion de Mezclas homogéneas de fluidos se suele
emplear la Destilacion.

Sus principales ventajas son:

Habilidad de manejar un amplio rango de capacidades y
productos

La habilidad de manejar un amplio rango de concentraciones de
alimentacion

La habilidad de producir una alta pureza de productos.

Sin embargo hay casos en los que la destilacion no es muy

1.

ventajosa, y estos son los siguientes:
Separacion de materiales de bajo peso molecular. Estos
materiales son destilados a altas presiones, y normalmente

requieren refrigeracion lo cual incrementa sus costos
prohibitivamente.



Seleccidn de sistemas de separacion

2. Separacion de materiales sensibles al calor de alto  peso
molecular. En estos casos, se usa la destilacion al vacio para
reducir su punto de ebullicion.

3. Separacion de componentes de muy baja concentracion. Si el
componente existe en muy baja concentracion en la alimentacion
la destilacion no es una buena opcion. La absorcion y adsorcion
son mejores alternativas efectivas.

4, Separacion de clases de componentes. Por ejemplo para separar
una mezcla de alifaticos de una mezcla de aromaticos la
destilacion no es una buena alternativa porque ésta se basa en los
puntos de ebullicion y no en el tipo de componente a separat.
Para estos casos la extraccion liquido-liguido es mas efectiva.



Seleccidn de sistemas de separacion

5. Mezclas con baja volatilidad relativa o que exhiben un
comportamiento azeotropico. La manera mas comun de manejar
este caso es usar la destilacion extractiva o la destilacion
azeotropica.

6. Separacion de un componente volatil de otro no volatil. Esta es
una operacion comun gue se realiza via evaporacion y secado.

7. Separacion de mezclas de componentes condensables y no
condensables. En estos casos, una condensacion parcial, seguida
de un separador simple de fase dan a menudo una buena
separacion.



Destilacion

Cuando la destilacion es el separador elegido, se debe decidir
sobre las principales variables que afectan al disefo, de las
cuales una de las principales es la presion.

A medida que la presion es incrementada:

 La separacion se hace mas dificil porque la volatilidad relativa
disminuye (requiriendo mas platos o reflujo)

« EI calor latente de vaporizacion disminuye (duties del
condensador y rehervidor disminuyen)

 La densidad del vapor se incrementa, dando un diametro de
columna menor

 Latemperatura del condensador se incrementa



Destilacion

 Latemperatura del rehervidor aumenta, con el limite fijado por
descomposicion termica del material que se esta vaporizando.
A medida que la presion disminuye estos efectos se invierten. El
limite inferior es fijado para evitar la operacion al vacio y el uso de
refrigeracion en el condensador.
Otra variable que requiere ser fijada es la relacion de reflujo. Para
un caso de una columna de destilacion simple, existe un efecto
opuesto entre los costos de energia y los costos de capital. A medida
que la relacion de reflujo se incrementa por encima de su valor
minimo, los costos de capital disminuyen (porqgue el numero de
platos tedricos disminuye desde un valor infinito) pero los costos de
Energia aumentan debido a que se requiere mas condensacion vy
revaporizacion.



Destilacion

Si anualizamos estos costos de energia y capital, tendremos la figura mostrada
a continuacion, donde se localiza la relacidn de reflujo éptima.

Costo
Anualizado

Costo Total

Costo Energia

Costo Capital

Y >

R 6ptima Relacion de reflujo, R



Destilacion

La ultima variable de disefio que necesita fijarse antes de proceder
con el disefo final es la condicion de la alimentacion. Si tenemos
como alimentacion un liquido sub-enfriado (debajo del punto de
burbuja):

 Disminuye el numero de platos en la zona de rectificacion pero los
Incrementa en la zona de agotamiento.

« Requiere mas calor en el rehervidor pero menos enfriamiento en
el condensador

Una alimentacion parcialmente vaporizada invierte estos efectos.
Para una separacion dada, las condiciones de la alimentacion puede
ser optimizada, pero en la etapa inicial de disefio no debe hacerse,
debido a que la integracion de calor podria cambiar estas
condiciones.



Destilacion Multicomponentes

» Dificultades de calculo
— Ni el destilado ni los fondos estan completamente especificados.

» Componentes Claves (Key components)

— Son componentes que tienen su recuperacion fraccional en tope y
fondos especificados.

— Clave Ligero (CL) (Light Key (LK))

— Clave Pesado (CP) (Heavy Key (HK))
» Componentes no — claves (NK)
» No Claves (NK)

— No Clave Ligero (LNK)

— No Clave Pesado (HNK)



Destilacion Multicomponentes

F=B+ D eqn 1

ZiF = XipotB + XigisD  1=1,2,...C
eqn. 2

Fhe + Q.+ Qr= Bhg + Dhp eqgn. 3
ixi,dm = 1.0 egn. 4

D Xipe = 1.0 eqn. 5
i=1



Destilacion Multicomponentes
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Secuenciamiento Columnas Destilacion

Emplee Destilacion para separar mezclas multicomponentes
siempre que:

o por columna > 1.05.

El duty del rehervidor no sea excesivo.

La presion de la torre no haga que se llegue a T, (mezcla)
La caida de presion torre sea tolerable (a vacio)

El vapor de topes se pueda al emnos condensar
parcialmente a Pcolumna para dar reflujo sin mucho uso
de refrigeration.

@ Temperatura fondos no se a tan alta que exista
degradacion.

Los Azedtropos no eviten la separacion.



Algoritmo para seleccionar Presion
y Tipo Condensador

Start

Distillate and bottoms
compositions known

|

Calculate bubble-point P, <215 psia (1.48 MPa)

distillate aot Use total condenser
120 °F (49 °C {Reset Pp, to
. if P, <30 sia)
PD> 215sia ;
Ty < Bottoms
Calculate Dew-point P, <365 psia Estimate Calculate bubble-point [| decomposition or critical
(2.52 MPa) temperature {T,) temperature
distillate at Use partial i D;;SSWE of bottoms
120 °F (49 °C) condenser B) atPp
Bottoms
) i B
l' Pp'> 369 psia decomposition or critical
temperature

Choose a refrigerant
so as to operate

Py, appropriately

at 415 psia
{2.86 MPa)
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Numero de secuencias para Destilacion

Numero de secuencias
distillation (OD), Ns, para producir P productos:

Ordinaria

diferentes de P — 1 columnas de

N, = [2(P -1)]! (6)
PI(P-1)
P # of Separators N,
2 1 1
3 2 2
4 3 5
5 4 14
6 5 42
7 6 132
8 7 429
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Ej. 2 — Secuencias para separacion de 4-
componentes
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Ej. 2 — Secuencias para separacion de 4-
componentes

A B

Do
olow
YL




Mejores Secuencias con Heuristicos

O Retire compuestos termicamente inestables, corrosivos o
reactivos temprano en la secuencia.

@ Retire los productos finales, uno por uno, como destilados
(secuencia directa).

© En las secuencias de separaciéon busque retirar primero
aquellos componentes con el mayor % molar en la carga.

O Secuencia la separacion en orden decreciente de volatilidad
relativa de manera que las separaciones dificiles ocurran en
ausencia de otros componentes..

© Deje al final aquellas separaciones que dan los productos con
mayor pureza.

O Favorezca aquellas separaciones que dan cantidades
equimolares de destilados y fondos en cada columna. Asi la
carga del rehervidor no sera excesiva.



Secuencias de Separacion Vapor Liquido

» Cuando no resulta practica la destilaciéon para separar
multicomponentes se deben emplear otros métodos v el
orden de volatilidad u otro indice de separacion puede ser
diferente.

> Si hay separadores de dos productos y T es el ndmero de
tipos diferentes, el nimero de secuencias posibles es:

NI =T7IN, (8)

» Ejemplo, si P = 3, y se usa distilacion, destilacion extractiva
con solvente I o solvente II, y se considera extraccion
Liquido Liquido con solvente IITI, T = 4, and aplicando las
reglas tenemos 32 secuencias posibles (Para distillation
sola, N; = 2).



Ejemplo

Adjacent Binary Pair oy at 65.5 °C
Propane/1-Butene (A/B) 2.45
1-Butene/n-Butane (B/C) 1.18

n-Butane/trans-2-Butene (C/D) 1.03
cis-2-Butene/n-Pentane (E/F) 2.50

Splits A/By E/F solo por destilacionOD (o ~ 2.5)

Split €/D no con OD (a = 1.03). Split B/C is posible, pero puede haber
método alterno.

Emplee furfural al 96% como solvente. ED aumneta las volatilidades
de las parafinas de las olefinas, se invierte la volatilidad entre 1-
Butene and #-Butano, alterando el orden de separacion a ACBDEF, con

acp = 1.17. Tambien split (C/D)ir con o = 1.7, debe usarse en lugar de
OD.

Por lo tanto, splits que deben considerarse,con la prohibicién de otros
son: (A/B..), (.E/F);, (..B/C..)r, (A/C..)r, (..C/B..)rr, and (..C/D.. )1



Estimando Costos Anualizos C,

Para cada separacion, C, se estima asumiendouna recuperacion
del 99 mol % del clave ligero en el destilado y 99 mol % del
clave pesado en los fondos. Se tienen los siguientes pasos:

O Fije las presiones de tope y fondo de la columna con n

® Estime el nimero de platos y la relacion reflujo por FUG (e.g., using
Design "Shortcut Column”).

© Seleccione el espaciamiento de platos (fipico 2 ft.) y calcule H columna.
O Calcule el diametro torre, D (use correlacion Fair, o el Chemcad).
© Estime el costo de la torre.

O Dimensione el equipo auxiliar (condensador, rehervidor, drum de
reflujo). Halle el capital total de inversion, C+r.

@ Calcule los costos anuales de calentamiento y enfriamiento. (COS).
® Calcule €, asumiendo ROT (typically r=0.2). C, = COS + r C¢g



