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Practica 2° : Destilacion continua computerizada

DESTILACION DE SISTEMAS BINARIOS CON COMPORTAMIENTO
AZEOTROPICO
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Unidad de Destilacion Continua Controlada desde
Computador (PC), con SCADA y Control PID
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La unidad de destilacién (UDCC) de EDIBON es una potente herramienta de laboratorio para el estudio de las variables que
afectan al proceso de destilacién. El alumno puede investigar los principios que rigen la fransferencia de materia y energia, asf
como, determinar el punto dptimo de funcionamiento para la realizacién de una gran cantidad de separaciones.

Este equipo estd compuesto por un calderin sobre el que pueden adaptarse dos tipos de columnas intercambiables (de platos y de
relleno (Raschig rings)), un sistema de reflujo, un depésito para la recepcién del destilado, una bomba de vacio, y una bomba para
efectuarla alimentacion en continuo.

El vapor que llega a la cabeza de columna es enviado a un condensador total. El caudal de agua de refrigeracién que atraviesa el
condensador se regula e indica en un sensor de caudal. La destilacién puede llevarse a cabo a presiones reducidas, con ayuda de
una bomba de vacio regulable. La pérdida de cargaen la columna puede medirse con ayuda de un sensor de presion.

La columna puede trabajar en continuo 6 en discontinuo.

Para efectuar la alimentacién en continuo se dispone de una bomba que puede inyectar el alimento directamente en el calderin o
en cualquiera de los platos.

Las temperaturas del sistema se miden mediante sensores situados en posiciones estratégicas.
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VS-1
ST-10
VENTILATION
Ventilacién
sT-9
sT-8

MANOMETER TUBES
Tubos Manpmétricos

ST-7

ST-5

ST-3

ST-1

AR-1
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WATER INLET
Entrada de Agua

oo |

FLOW METER
Caudalimetro

A

AB-2

~ VACCUM PUMP
| VACCUM TRAMP Bomba de vacio

SAMPLE
Muestra
| P e dr
VENTILATION Trampa de vacio
Ventilacién

SAMPLE
Muestra

CONNECTED TO POSSIBLE
FEEDED PLATES
(AV6-AV13)

Conectado a posibles platos L

de alimentacién

ST-REG-2
ST-CON-1 © ...

AR-2 i Wl

ST= Sensor de Temperatura.
AR= Resistencia de Calentamiento.

AVS=Valvula solenoide.
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Modulo de conexidn columna-ordenador:
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REALIZACION DE LA PRACTICA.

La Destilacion continua es una operacion de destilacion en multiples etapas y
en contracorriente. La alimentacion, como hemos visto al analizar las posibles
aplicaciones de este equipo, se puede realizar en cualquier punto intermedio
de la columna o en el calderin de calefaccion.

El calor suministrado con la manta eléctrica vaporiza parte del liquido. Este
vapor asciende por la columna, debido a su pequefa densidad, y se pone en
contacto con el liquido que desciende. En los ocho platos de nuestra columna
se intensifica este contacto liquido vapor.
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Iniciamos nuestra practica preparando una disolucion etanol-agua. Preparamos

dos litros, al 30 % en EtOH, y los introducimos en el depdsito situado en la
base del equipo. Este recipiente contiene una resistencia (AR-2) y un sensor de

temperatura (ST-16).
|.- Encendemos el ordenador

Il.- Encendemos el modulo de conexidon columna-ordenador.

l1l.- Hacemos doble “clic” en el icono denominado “control

UDCC". En una ventana, que nos pregunta el tipo de columna que tenemos
montada, de relleno o de platos, seleccionamos platos. Aparece la siguiente

pantalla :
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Debemos tomar algunas precauciones:

12.- Dejar siempre el aparato abierto a la atmosfera por la parte
superior del refrigerante de cabeza, por el depdsito de recogida de
destilado y por el deposito de alimentacion, en caso de trabajar en
continuo. Si se va a trabajar en vacio, conectar las tres salidas a la
bomba de vacio.

22.- Mantener el caudal de agua de refrigeracion suficiente para
condensar todos los vapores.

3°.- Mantener las uniones esmeriladas limpias y engrasadas.

42 - Colocar un trozo de plato poroso, piedra pomez o rejilla
metalica en el matraz para conseguir una ebullicion suave.
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V.- Iniciamos: “start”

V.- Activamos la bomba (AB-1) que nos carga el calderin. Le llenamos
hasta un poco mas de la mitad. Su capacidad es de dos litros.

VI.- Regulamos el agua de enfriamiento (SC-1). Previamente hemos
comprobado que esta colocado el tubo de desagle. Encendemos la
bomba de vacio con el actuador AB-2.

VIl.- Fijamos el valor en el Set Point de AR-1 en 82° C., algo superior
a la del componente mas volatil.
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Activamos la resistencia calefactora y el termopar del calderin, la pantalla nos
muestra el incremento de temperatura, (en este caso el SetPoint se habia
fijado en 30° :
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VIl.- Regulamos el reflujo: ElI 0% indica que todo el vapor es
retornado a la columna, y el 100% que todo el vapor es extraido. Si
activamos el control AVS-1, la valvula solenoide activa el reflujo total. Con
el control Auto-AVS-1 podemos seleccionar el porcentaje de tiempo que
la valvula de cabeza de columna permanece abierta.

VIl.- El volumen de destilado se recoge, y mediante un
alcoholimetro podemos conocer su composicion, a si como los fondos

del tanque de destilacion.
Mas rapido, podemos determinar la concentracion del alcohol

midiendo el indice de refraccion. Usamos un refractometro que nos mide
en grados “BRIX":
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Densidad
1.0000
1.0039
1.0078
1.0117
1.0156
1.0196
1.0236
1.0277
1.0318
1.0359
1.0400
1.0442
1.0483
1.0525
1.0568
1.0610
1.0653
1.0697
1.0740
1.0784
1.0828
1.0874
1.0919
1.0964
1.1009
1.1055
1.1102
1.1148
1.1195
1.1242
1.1290
1.1337
1.1386
1.1435
1.1484
1.1533
1.1583
1.1633
1.1683
1.1734
1.1785
1.1837
1.1888
1.1941
1.1994
1.2047

Baume
0.00
0.57
1.13
1.68
2.25
2.81
3.36
3.93
4.49
5.03
5.60
6.15
6.70
7.25
7.80
8.36
8.92
9.46

10.01
10.58
11.12
11.66
12.23
12.77
13.31

13.87
14.41

14.97
15.51

16.06
16.58

17.14

17.68
18.22

18.75

19.30

19.84
20.38
20.92
21.46
21.99
22.53
23.05
23.60
24.13
24.66

Brix

VONONUEE WO

Alcohol
0
0
0
0.58
1.18
1.79
2.40
3.01
3.62
423
484
5.45
6.07
6.78
742
8.04
8.68
9.33
10.0
10.7
114
12.1
12.8
13.4
14.1
14.8
155
16.2
16.8
17.5
182
189
19.6
20.3
21.0
217
224
23.1
23.8
24.5
25.2
259
26.6
27.3
28.0
28.7
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Un grado Brix es la densidad que tiene, a 20° C, una solucién de
sacarosa al 1 %, y a esta concentracion corresponde también un

determinado indice de refraccion.

Asi pues, se dice que un mosto tiene una concentracion de
solidos solubles disueltos de un grado Brix, cuando su indice de
refraccion es igual al de una solucion de sacarosa al 1 % ( p/v).

Como los soélidos no son solamente sacarosa, sino que hay otros
azucares, acidos y sales, un grado Brix no equivale a una
concentracion de solidos disueltos de 1g/10ml.

Los grados Brix son, por lo tanto, un indice comercial,
aproximado, de esta concentracion que se acepta
convencionalmente como si todos los sélidos disueltos fueran

sSacarosa.

Para determinar los grados Brix se usa un aparato llamado
refractometro de ABBE, es el mas comun y mide los indices de
refraccion de cualquier producto
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-1 Prisma 6
2 Placa cubre prisma.
3gormllo de ajuste de Ia escala
uerpo d ' '
5 PO del refractémetrq cubierto de
> Anillo de ajuste de dj {
i e dioptrias,

Refractémetro comiinmente usado para
bajas concentraciones en frutas, zumos de
frutas, bebidas, productos lacteos, aceites
industriales de corte, etc. La calibracién se
realiza ajustando a cero con agua destilada.

Rango: 0 - 32% Brix
Precision: 0.2 %
Medidas: 27x40x160 mm
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Los diagramas de fases de las mezclas reales se presentan a temperatura constante
(presion-composicion) o presion constante (temperatura ebullicion-composicion). Las
Figuras 1y 2, presentan una desviacion de la Ley de Raoult, es decir, tienen un maximo
de la presién total o lo que es lo mismo, un minimo en la temperatura de ebullicion.
Como caracteristica se observa la existencia de un punto singular (N) en el que la
composicion del liquido es igual a la del vapor, sin ser los casos de las sustancias puras;
ademas, en un punto se presenta el maximo de la presion de vapor y el minimo de la
temperatura de ebullicion.

A 1 atm., el agua y el etanol forman un azeotropo que contiene un 95,6 % de etanol y
hierve a 78,15 °C.

N

]
I
! Liquido
I
]

Xa=1 N Xg=1
Figura 2.

Figura 1.
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Se toman muestras de todos los platos de la columna, se mide la refraccion y
se anota la temperatura. Los datos se recogen en una tabla.

Cuando se encuentra la misma composicién en varios platos sucesivos, pueden
ser tres, en ellos se encuentra el azeotropo.



