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Resumen

En este trabajo se estudia el uso de etilenglicol como agente extractante para obtener bioetanol de alta pureza
en la columna de destilacién continua PIGNAT, ubicada en el Laboratorio de Analisis de Bioprocesos
Industriales de la DCNE. En la primera etapa del proyecto se realiza una busqueda paramétrica de la
configuracion y parametros de operacion de dicha columna en el simulador Aspen Plus® V11 para realizar
dos operaciones diferentes, preconcentracion y destilacion extractiva. En el caso de la preconcentracion, la
alimentaciéon en etapa 10, relacion de reflujo de 4.5 y carga térmica de 1.052 kW proporcionaron la
composicion de etanol mas alta en el domo y mas baja en el fondo, mientras que para la destilacion extractiva
fue la alimentacién de la mezcla en la etapa 10 y el etilenglicol en la etapa 4, con una relacion de reflujo de
1.15 y una carga térmica de 1.05 kW. Los estudios experimentales mostraron que en la operaciéon de
preconcentracion se alcanza una composicion de etanol de hasta 77.24% wt en el destilado y de 0% en el
fondo, mientras que en la destilacion extractiva se lograron composiciones de etanol superiores al 95.6% en
peso, correspondiente a la composicion del azedtropo.

Palabras clave: destilacion extractiva, purificacion de bioetanol.

Introduccion

El bioetanol es un combustible que puede ser producido a partir de material lignocelulésico (Lafuente-Rincon
et al, 2022). La produccion de este biocombustible ha ganado importancia debido al dafio climatico que se ha
generado por la utilizacion de combustibles fésiles (Guimaraes et al, 2023) y a que el aprovechamiento de
materiales lignocelulésicos para su produccion presenta ventajas en términos de la ganancia neta de energia
y de las emisiones de CO; (Lopez-Plaza et al 2014). El proceso de produccion de bioetanol 2G se inicia con
la hidrdlisis de material lignocelulésico mediante un pre-tratamiento quimico para obtener azlcares simples
que son empleados durante la fermentacion en la obtencién de bioetanol (Guimaréaes et al, 2023, Hernandez-
Guzman et al, 2020). Durante la etapa de fermentacion, se logra obtener una mezcla etanol-agua de entre 5
y 12% en peso (% wt) (Suszwalak & Kiss, 2012). Teniendo en cuenta que se requiere etanol puro (99-99.8%
en peso) para cubrir la demanda de la mayoria de sus aplicaciones, es necesario llevar a cabo dos etapas
de purificacion: destilacion y deshidratacion. El principal inconveniente de estas etapas de purificacion son la
alta demanda energética de estos procesos para lograr la separacion del etanol ((Lépez-Plaza et al 2014). En
la etapa de destilacion del fermentado se alcanza una concentracion de entre 92.4 y 94% wt (Suszwalak &
Kiss, 2012), mientras que en la etapa de deshidratacion se buscan composiciones mayores al 95.6% wt, que
es la composicién azeotrdpica, por lo que se requiere un método tal como la destilacion extractiva (Sharma
et al, 2020, Suszwalak & Kiss, 2012). Durante el proceso de destilacion extractiva, el contenido de agua se
reduce aproximadamente 0.5% en volumen, permitiendo la formacién de etanol anhidro con un minimo de
99.5% en volumen (% v/v) ( (Edeh,2021). En el proceso de destilacién extractiva, la adicion de un solvente
ayuda a modificar la volatilidad relativa de la mezcla que presenta el azeétropo, facilitando la separacion. Es
importante considerar que se requiere que el solvente utilizado sea completamente soluble en la mezcla y,
sobre todo, que no forme nuevos azeotropos (Sanchez-Correa et al 2022). Existen distintos compuestos que
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han sido usados como extractantes durante el proceso de destilacion extractiva, uno de ellos es el etilenglicol,
que ha generado resultados favorables para la separaciéon tanto en procesos experimentales como de
simulacion (Pacheco-Basulto et al 2012). Por lo que, en este trabajo se estudia, tedrica y experimentalmente,
el uso de etilenglicol en la destilacion extractiva de la mezcla etanol/agua para la obtencién de bioetanol de

alta pureza que pueda ser utilizado como biocombustible.

Metodologia

El estudio fue realizado en la columna piloto de destilacién continua PIGNAT, ubicada en el Laboratorio de
Analisis de Bioprocesos Industriales de la Division de Ciencias Naturales y Exactas de la Universidad de

Guanajuato en el Campus Guanajuato, la cual se muestra en la Figura 1.

La columna tiene un diametro de 2" y esta
fabricada en vidrio, consta de 15 platos tipo
campana, un reboiler con capacidad de 6L
equipado con una resistencia de 2 kW para
llevar a cabo el calentamiento, un condensador
tipo serpentin que utiliza agua como medio de
enfriamiento, la cual es regulada con un
flujdmetro y suministrada con ayuda del
recirculador FC-10 PRECISION.

La alimentacion puede introducirse en 3
posibles posiciones: arriba del plato 4, arriba
del plato 10 y abajo del plato 15, mediante el
uso de una bomba dosificadora y una
resistencia de 1 kW en el precalentador da la
opcion de calentarla hasta un maximo de 85°C.

Los productos de destilado y fondos son
recolectados en dos recipientes de vidrio de 1L
de capacidad y pueden ser trasvasados a los
tanques finales con capacidad de 10L.

En cuanto al sistema de monitoreo y control,
se tienen 8 indicadores de temperatura: TI1
(Temperatura del reboiler), TI2 (Temperatura
del plato 15), TI3 (Temperatura del plato 9), Tl4
(Temperatura del plato 3), TI5 (temperatura del
condensado), TI6 (Temperatura del
precalentamiento), TI7 (Temperatura de
entrada del agua de enfriamiento), TI8
(Temperatura de salida del agua de
enfriamiento), donde TI1, TI5 y TI6 sirven
como variables de entrada para los lazos de
control en el reboiler, domo y precalentador,
respectivamente, los cuales pueden
manipularse desde el panel de control, junto
con el flujo de alimentacién a la columna.

Estudio tedrico

Figura 1. Columna de destilacion PIGNAT

El estudio tedrico consistié en la simulacion de la columna de la Figura 1 en Aspen Plus® V11, utilizando
NRTL como modelo termodinamico, debido a la naturaleza polar de los componentes y las fuertes fuerzas
intermoleculares que presentan. Se realizé un analisis paramétrico de la posicion de la alimentacién, tomando
en cuenta Unicamente las opciones que es posible llevar a cabo experimentalmente y, dado que la columna
permite manipular el reflujo y la carga térmica, estos parametros de operacion también fueron analizados. Asi
mismo, se tomaron como restricciones la temperatura maxima de operacion del equipo, que es de 180°C en
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el reboiler y la carga térmica que es capaz de suministrar. Se fijé la alimentacién y posteriormente se realizé
un analisis de sensibilidad mediante la herramienta Sensitivity Analysis, aplicando variables de bloque. En
estos analisis se evaluo el efecto de la variacion de la relacion de reflujo y la carga térmica del reboiler en la
composicion de etanol, tanto en el destilado como en el fondo. Los resultados fueron graficados en
STATISTICA 7 y se eligi6 como mejor configuracion aquella que proporcionara la mayor composicion de
etanol en el destilado, la menor composicién de etanol en la corriente de fondos, menor carga térmica y que,
ademés, cumpliera con las restricciones establecidas.
La columna fue simulada con 17 etapas, considerando i
reboiler y condensador, a 1 bar y con una caida de
presion de 12.5 mbar, para dos operaciones diferentes:
preconcentracion y destilacién extractiva. La primera se
realizé6 con una alimentacién de 5 L/h a condiciones
normales, el caso 1 corresponde a la alimentacion en la
etapa 4, el caso 2 en la etapa 10 y el caso 3 en la etapa
16. El diagrama de flujo de la simulacién para esta
operacion se muestra en la Figura 2.

Figura 2. Diagrama de flujo de la operacién de preconcentracion.

En la operacién de destilacion extractiva se agregan dos grados de libertad mas a los presentes en la
preconcentradora, correspondientes a la cantidad de extractante y la etapa de alimentacién de este a la
columna. Cabe mencionar que, considerando la cantidad de etilenglicol disponible en el laboratorio, el flujo
de extractante se limité a 2 L/h, siendo entonces un objetivo adicional encontrar la cantidad maxima de
alimentaciéon de la mezcla etanol/agua que es posible procesar para obtener etanol de alta pureza. La
columna extractiva se simulé considerando la presion de operacion de 0.79052 bar y una caida de presion
de 12.5 mbar, la alimentacién del extractante se consideré a condiciones normales y, dado que en la columna
experimental sélo se tienen dos salidas de productos, en el domo se recolecta el etanol concentrado y en el
fondo la mezcla de agua y etilenglicol.

Para cumplir con los objetivos mencionados, se realizé

un analisis de sensibilidad por cada combinacion de

platos de alimentacion de mezcla y de etilenglicol. En los BoUBAE _
cuales se eligieron las variables: flujo masico alimentado d}ﬂh—@ %

de la mezcla etanol/agua, carga del térmica del reboiler
(0.5 a 2 kW) y relacion de reflujo, la Figura 3 ilustra el
diagrama de flujo realizado en el simulador para esta
operacion y las combinaciones analizadas se muestran
en la Tabla 1. Estas combinaciones se generaron e=1 2
considerando que el extractante se alimenta por encima

o en el mismo plato de alimentacion de la mezcla, esto

para asegurar que el etilenglicol entra en contacto con la Figura 3. Diagrama de flujo de !a operacién de destilacién
mezcla etanol/agua y, en consecuencia, se pueda extractiva.

obtener el etanol de alta pureza.

COLUMNA

FM

BOMBAM

Tabla 1. Combinaciones posibles de las etapas de alimentacion de mezcla y etilenglicol

Combinacion Etapa de alimentacién mezcla etanol/agua Etapa de alimentacién de etilenglicol
1 4 4
2 10 10
3 16 16
4 16 4
5 16 10
6 10 4

Una vez obtenidos los resultados de la simulacion, se procedié a realizar los estudios experimentales.
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Estudio experimental

En los estudios experimentales se llevaron a cabo tres tipos de operacion: reflujo total, preconcentracion y
destilacién extractiva, para las cuales se prepararon mezclas sintéticas de etanol/agua a diferente
concentracioén a partir de agua destilada y etanol de ATSA (96% v/v). El etilenglicol utilizado fue de J.T. Baker
y Golden Bell ®. Los puntos de muestreo con los que cuenta la columna estan en TI3, T4, reboiler y destilado.

Reflujo total

Se alimentaron 5.36 L de una solucion etanol-agua al 15% en mol en el reboiler y, manteniendo las valvulas
de alimentacién y salida cerradas, se inicia el calentamiento y se monitorean las temperaturas en el panel de
control. Una vez que, visualmente, los flujos internos a lo largo de las etapas estén estables y los perfiles de
temperatura permanecen constantes por 20 min y se toman muestras cada 15 min hasta completar 2 h de
operacion.

Preconcentracion

Para este caso se utilizé una mezcla de etanol-agua al 8% wt, con la cual se precargaron 4.17 L en el reboiler
y se procedio a operar a reflujo total. Una vez que los perfiles de temperatura se mantuvieron estables por 20
min, se comenz6 con la alimentacién en la etapa 10, a razén de 5 L/h, se fij6 la temperatura de
precalentamiento en 80 °C y se abrieron los flujos de destilado y fondos. La relacién de reflujo se fij6 en 4.5,
la carga térmica en 1.052 kW y el flujo de fondos en 82 mi/min. Conforme se avanzé en la operacion, el flujo
de fondos fue manipulado para mantener un nivel constante en el reboiler. Se toman muestras a lo largo de
la operacién durante los periodos en los que se observaban estables los perfiles de temperatura.

Destilacién extractiva

En esta operacion se prepard una mezcla etanol/agua al 80% wt y, al igual que en el caso continuo, se
precargaron 4.17 L de esta en el reboiler y se oper6 a reflujo total. Ademas, se instal6 el sistema de
alimentaciéon de etilenglicol, consistente en una parrilla de calentamiento con agitacién y una bomba
dosificadora MasterFlex® L/S®, cuya descarga estaba conectada a la etapa 4 de la columna. Una vez que
los perfiles de temperatura se mantuvieron estables por 40 min, se comenzé a alimentar el extractante, con
un flujo de 33.33 ml/min a una temperatura de 60°C y la mezcla etanol/agua con un flujo de 38.08 mi/min con
una temperatura de precalentamiento de 70°C. Se fijo la relacion de reflujo en 1.15 y la carga térmica en 1.05
kW. Las muestras fueron tomadas durante periodos en los que los perfiles de temperatura estaban estables.

Método de cuantificacion

La cuantificacién de etanol para la operacion de reflujo total y preconcentracion se realizd6 con un
refractémetro optico ATC mostrado en la Figura 4, tomando en cuenta las correcciones por temperatura y,
dado que el rango de medicion va de 0 a 80% v/v, las muestras tomadas se diluyeron antes de la medicién.
En el caso de la destilacion extractiva, se utilizoé un refractometro digital Reichet, el cual se ilustra en la Figura
5, para el que previamente se elaboré la curva de calibracién de la Figura 6.

Figura 4. Refractémetro dptico Figura 5. Refractémetro digital

pag 4



pe VOLUMEN 16

XXVII . .
S XXVII Verano De la Ciencia
d‘ia ISSN 2395-9797
B WWW. jovenesenlaciencia.ugto.mx
50
45 °
40
T3 .
:g 25 =
g2
€15 L
3 y =1770.4x - 2363
0 * R®=0.9845
5
0
1335 134 1345 135 1355 136
indice de refraccién
Figura é. Curva de calibracion para cuantificacién de etanol utilizada en las mediciones con el refractometro digital.
Resultados
Preconcentracion

Los resultados de la simulacion de la preconcentradora se muestran en las Figuras 7, 8 y 9, donde puede
observarse que, para cada uno de los casos estudiados, la pureza de fondos es directamente proporcional a
la carga térmica, es decir, se obtiene mayor recuperacion del compuesto de interés. Sin embargo, al aumentar
la carga térmica, el agua asciende junto con el etanol, por lo que disminuye la pureza de éste en el domo vy,
como era de esperarse, al aumentar la relacion de reflujo, la composicién también se incrementa.
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Figura 7. Composicién de etanol en el destilado para el caso 1 de la preconcentracién a) domo, b) fondos
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Figura 8. Composicién de etanol en el destilado para el caso 2 de la preconcentracién: a) domo, b) fondos.
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Figura 9. Composicién de etanol en el destilado para el caso 2 de la preconcentracién: a) domo, b) fondos.

Las mejores condiciones de operacion para los casos analizados se muestran en la Tabla 2. Se eligio el caso
2 como la mejor configuracion para la operacion de la preconcentradora debido a que, pese a no presentar
la mayor pureza, posee la menor fraccién de etanol en el fondo (lo que indica una gran recuperacion al
considerar la pureza de los domos), una menor carga térmica y menor reflujo, por lo que con estos datos se
llevé a cabo la experimentacion correspondiente.

Tabla 2. Mejores configuraciones obtenidas para cada uno de los casos analizados en la preconcentracion.

Relacion de Composicion etanol domo Composicion etanol Temperatura del
Caso Carga térmica (kW)
reflujo (% wt) fondo (% wt) reboiler (°C)
1 1.5263 10 0.87313 0.0183 97.844
2 1.0526 4.5 0.9192 0.00001229 99.995
3 1.6053 9 0.9250 0.0038 99.518

Previo a la experimentacion de la preconcentradora, se llevo a cabo una corrida a reflujo total con el fin de
conocer el funcionamiento del equipo, asi como desarrollar los protocolos necesarios de muestreo y analisis.
Los perfiles de temperatura de esta operacion se muestran en la Figura 10, donde puede observarse que el
tiempo de calentamiento fue de aproximadamente 30 min y, posterior a él, las temperaturas se mantuvieron
practicamente estables.

90
80 =
70
60 —Til
< 50 Ti2
= 40 Ti3
30 == —Ti4
20 e T|C5
10
—TIC6
0

0:00:00 0:28:48 0:57:36 1:26:24 1:55:12 2:24:00
Tiempo (HH:MM:SS)

Figura 10. Perfiles de temperatura en destilacion a reflujo total.
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La Figura 11 muestra la variacion de la
composicion en los puntos de muestreo a
lo largo del tiempo, se observa cémo la
composicion del destilado aumenta %0 — e
conforme avanza el tiempo y luego cae 80 ~—~———
ligeramente, alcanzando una composicion
maxima de etanol de 92.45% wt. En el
caso de TI3, la composicién disminuye, al
igual que en el reboiler, lo que era de
esperarse pues la composicion inicial de la
mezcla era de 31.11% wt (15% mol) v,
conforme se avanza en la operacion, el 20
etanol se agota en el reboiler y se 10
concentra en el domo, obteniéndose una
concentracion de 26.33% wt de etanol en 0 20 ) 60 80 100

el fondo. El traslape en las composiciones Tiempo (min)

del destilado, TI3 y Tl4, puede deberse a

una deficiente separacion, asi como a la Figura 11. Perfiles de composicion a lo largo del tiempo, operando a reflujo total.
inexistencia de un protocolo de manejo de

muestras desde su recoleccion hasta la cuantificacion.

w—g==Destilado
w—gg=TI3

T4

Concentracion (%wt)

Reboiler

En la Figura 12 se ilustran los perfiles de temperatura de la operacion de preconcentrado. Al inicio ocurre la
etapa de calentamiento, seguida de la etapa en operacion a reflujo total, la cual se distingue porque las
temperaturas permanecen constantes, esto para estabilizar los flujos internos, posteriormente se comienza
con la alimentacion y el retiro de productos de domo y fondo, fijando los valores de reflujo y carga térmica
obtenidos de la simulacién. Es notable que la temperatura del precalentamiento no se mantiene estable, sino
que tiene un comportamiento oscilatorio, lo cual influye en las temperaturas TI3, Tl4 y TI5. Esto puede deberse
a que el bombeo de la bomba dosificadora de la alimentacién no es continuo y a la incapacidad del controlador
de la zona de precalentamiento de responder a esas fluctuaciones. La variacion de temperatura en el reboiler
alrededor de las 4:30 h, corresponde al momento en que el nivel de liquido en el reboiler comenzé a disminuir,
acercandose al nivel de alarma de bajo nivel, por lo que rapidamente se alimenté mezcla en el reboiler,
provocando una disminucién abrupta de la temperatura. Es importante resaltar que un buen control del flujo
de fondos y de destilado son esenciales para mantener un nivel adecuado de liquido en el reboiler, puesto
que, junto con la carga térmica, éstos tienen un impacto directo en la composicion de los productos.

100
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g, 50
— Ti3
40
30 Tid
10 e T|CE
0
0:00:00 1:55:12 3:50:24 5:45:36 7:40:48 9:36:00

Tiempo (HH:MM:SS)

Figura 12. Perfiles de temperatura en la operacion de preconcentrado.
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En cuanto a los perfiles de composicion

de la preconcentradora mostrados en la

Figura 13, se observa que la 100
concentracion de etanol en el destilado %
disminuye después de la etapa de reflujo 80
total, posteriormente, se incrementa
hasta un maximo de 77.24% wt, lo cual
indica una mejor separaciéon, sin
embargo, conforme avanza el tiempo, la
composicion cae, esto se debe a que el
recirculador no era capaz de mantener
una adecuada temperatura de 2
enfriamiento, por lo que ésta fue 10
aumentando gradualmente, provocando 0
que la temperatura en el domo
aumentara, lo que significa, una mayor
cantidad de agua presente en el
destilado y, en consecuencia, una
concentracién menor de etanol. En el

caso del reboiler es posible ver que la
recuperacion de etanol es alta, puesto

que la concentracién de este es cero.

Concentracién (%wt)
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Figura 13. Grdfica de concentraciones en distintos puntos
operando en destilacion continua

Las Figuras 14, 15, 16, 17, 18 y 19 muestran que en todos los casos estudiados en la destilacién extractiva
se encontraron configuraciones que permiten obtener altas concentraciones de etanol por el domo, por lo que
para la seleccidn de la mejor configuracion se tomé aquella que era capaz de destilar la mayor cantidad de
mezcla de alimentacién, También se observd que, a mayor cantidad de mezcla alimentada, la relacion de
reflujo y la carga térmica requeridas para obtener una alta pureza son mayores. Sin embargo, cuando se
alimenta la mezcla en la etapa 16 dieciséis, una zona de altas concentraciones a bajo reflujo aparece, aunque
también va acompafiada de un flujo de alimentacién bajo.

0000 R

[Jos

a)

Figura 14. Composicién de etanol para la combinacién 1: a) domo, b) fondos

o35
Eos

b)
Figura 15. Composicién de etanol para la combinacién 2: a) domo, b) fondos
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Figura 16. Composicién de etanol para la combinacion 3: a) domo, b) fondos
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Figura 17. Composicién de etanol para la combinacién 4: a) domo, b) fondos
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Figura 18. Composicién de etanol para la combinacién 5: a) domo, b) fondos
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Figura 19. Composicién de etanol para la combinacién 6: a) domo, b) fondos

La configuracion que permite destilar la mayor cantidad de mezcla etanol/agua se encontré en el caso donde
el etanol se alimenta por la etapa 4 y la mezcla por la etapa 10, por lo que se le realizé un nuevo andlisis de
sensibilidad centrado en la zona de alta recuperacion y pureza, para maximizar el flujo de mezcla alimentada,
considerando las mismas condiciones de operacién de la columna, pero con un tamafo de paso mas corto.
Este analisis se muestra en la Figura 20, la grafica posee una curva en la zona de maximo reflujo acompafiado
de carga térmica cercana al limite en la zona de fondos, lo que nos indica que en esa zona se encontrara una
mayor recuperacion que la que se esperaba como resultado de los analisis anteriores. La cantidad de maximo
flujo de alimentacion encontrado es de 2.285 L/h de mezcla etanol/agua a 25°C y 1 bar.
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Figura 20. Composicion de etanol en domos y fondos del andlisis de sensibilidad realizado para la maximizacion de la alimentacion de mezcla
etanol/agua

El resultado del analisis anterior dio pie a la busqueda de una nueva configuracion que fuese capaz de reducir
la relacion de reflujo y la carga térmica, lo que llevaria a una disminucion en el tiempo de operacion del equipo,
para lo cual se realizé un ultimo analisis de sensibilidad, fijando la cantidad de mezcla alimentada. La grafica
resultante, Figura 21, sefiala que la maxima concentracion se encuentra en una zona de bajo reflujo, lo que
indica que fue posible encontrar una configuracion capaz de reducir el reflujo, obteniendo una pureza cercana
a la sefialada en el andlisis de maximizacion de la alimentacion, encontrando asi las mejores condiciones de
operacion para la destilacion extractiva: carga térmica de 1.05 kW, relacion de reflujo de 1.15, flujo de
alimentacion de extractante de 2L/h en la etapa 4, flujo de alimentacion de la mezcla etanol/agua de 2.285
L/h en la etapa 10, con una presion de operacion de 0.79052 bar, correspondiente a la altura de la ciudad de
Guanajuato y una caida de presién de 12.5 mbar.
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Figura 21. Composicion de etanol en domo y fondo para el andlisis de sensibilidad realizado con flujo de alimentacion de mezcla mdximo.

El perfil de temperaturas de la destilacion extractiva se ilustra en la Figura 22. Al igual que la
preconcentradora, se inicié con el calentamiento, seguido de un periodo de reflujo total y después se alimenta
el extractante. En el perfil puede verse cdmo va aumentando la temperatura en el reboiler, esto se debe a
que la cantidad de extractante presente en el fondo se incrementa, alcanzando, posteriormente, un periodo
estable alrededor de los 123 °C. Se observan fluctuaciones en la temperatura, esto se debié a la manipulacion
necesaria de la carga térmica, con el fin de mantener los flujos internos lo mas estable posible y a los ajustes
en el flujo de fondos para mantener el nivel adecuado en el reboiler. Se observa el mismo comportamiento
de la preconcentradora en las temperaturas de precalentamiento, TI2, TI3 y Tl4, mientras que en el
condensador se mantuvo con menores variaciones debido a la adicién de hielo para mantener la capacidad
de enfriamiento del recirculador, como puede comprobarse en las temperaturas de entrada y salida del agua
de enfriamiento (TI7 y TI8).
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Figura 22. Perfiles de temperatura en destilacion extractiva
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La Figura 23 muestra las composiciones de etanol en el destilado durante la destilacion extractiva. En este
caso se obtuvieron concentraciones de hasta 99.08% wt, superando asi la composiciéon del azeétropo,
excepto en la toma de muestra 4. En la muestra 2 la concentracion es superior al 100%, lo cual puede deberse
a trazas de etilenglicol en el destilado ya que, cuando se encuentra presente en la mezcla etanol/agua, el
indice de refraccién aumenta. Con la experiencia de las operaciones anteriores, se establecio un protocolo
de muestreo, almacenaje, manipulacién y cuantificacion de las muestras para evitar pérdidas de etanol
durante estas etapas: sellado del vial de muestreo con teflén e inmersiéon inmediata en un bafio de hielo,
donde se mantenian cada vez que se encontraban fuera de refrigeracion.

Concentracion (%wt)

o
o

Figura 23. Composicion del destilado en destilacion extractiva

Conclusiones

La destilacion extractiva con etilenglicol mostré ser un método efectivo para romper el azeétropo presente en
la mezcla etanol/agua, permitiendo obtener etanol de alta pureza, que puede ser utilizado como
biocombustible.

Los estudios realizados en el simulador Aspen Plus® permitieron identificar las mejores condiciones de
operacion de una manera mas facil y rapida, evitando el consumo innecesario de recursos experimentales.
De igual forma, mostraron el efecto de la ubicacién de la etapa de alimentacion, el flujo de extractante, la
relacion de reflujo y la carga térmica en la composicion y recuperacion de etanol en el destilado, por lo que
los analisis considerando las combinaciones posibles de todos estos factores son de gran importancia. En
cuanto a los analisis experimentales, es fundamental conocer los componentes, caracteristicas y, sobre todo,
las limitantes de la columna de destilacion PIGNAT, asi como establecer un procedimiento de operacién y un
protocolo de muestreo, manipulacién y cuantificacion de las muestras para poder llevar a cabo de manera
exitosa la preconcentracion y la destilacion extractiva, por lo que también se elaboré un manual de operacién
para futuras pruebas experimentales.

Este trabajo es de gran relevancia en el area de intensificacion de procesos, ya que los estudios
experimentales reportados en la bibliografia son muy escasos, por lo que es necesario seguir realizandolos
para aumentar el conocimiento de este tipo de operaciones e impulsar el desarrollo de estas. Por otro lado,
también permitié6 que los alumnos aumentaran su experiencia en el laboratorio, pues al haber estado en
clases virtuales debido al COVID-19, han tenido pocas oportunidades de realizar trabajo experimental, que
es de gran importancia para su formacion académica.
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