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Resumen

Los procesos de fundicion de la industria automotriz utilizan los compuestos
quimicos llamados alquilaminas para producir partes metalicas. Estos compuestos
volatiles al no reaccionar se recuperarn en reactores de tanque agitado que no son
adecuados si se utilizan otras materias primas como agentes liberadores. El objetivo
del presente trabajo es proponer un disefio de reactor para optimizar y hacer el
proceso de recuperacion sustentable, viable y factible que ayude a disminuir los
efectos de contaminacion provocados por el proceso actual. Los reactores de bucle
llevan a cabo procesos de optimizacion de reaccién en menor tiempo y costo; donde
los reactivos alimentados al proceso se mezclan mediante la recirculacion forzada
hasta lograr una suspension final. Se disefi0 y probd un reactor prototipo de bucle
a escala 1:800 para considerarlo en un proceso de recuperacion de alquilaminas
fabricado en acero inoxidable, capaz de soportar compuestos corrosivos y acidos.
El analisis térmico del reactor considera una temperatura de 130 °C y una presién
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de 3 kg/cm?; se acoplé un andlisis mecanico por elemento finito del software ANSYS
y se establecio un disefio de boquilla de % de pulgada debido a que la disolucion
gue recircula no presenta particulas solidas. También se incluyo la seleccion de una
bomba de recirculacion forzada. Los resultados obtenidos de las simulaciones y los
experimentos muestran la posibilidad de aplicacion a nivel piloto para cumplir los
requisitos del cliente.

Palabras clave: reactor bucle, optimizacion, alquilaminas.

Abstract

Casting processes in the automotive industry use chemical compounds called
alkylamines to produce metal parts. These volatile compounds if unreacted are
recovered in stirred tank reactors, which are not suitable if other raw materials are
used as release agents. The objective of this work is to propose a reactor design to
optimize and make the recovery process sustainable, viable and feasible to help
reduce the pollution effects caused by the current process. Loop reactors conduct
reaction optimization processes in less time and cost; where the reactants fed to the
process are mixed by forced recirculation until a final suspension is achieved. A
1:800 scale prototype loop reactor was designed and tested for consideration in an
alkylamine recovery process made of stainless steel, capable of withstanding
corrosive compounds and acids. The thermal analysis of the reactor considers a
temperature of 130 °C and a pressure of 3 kg/cm?; a finite element mechanical
analysis of ANSYS software was coupled and a % inch nozzle design was
established due to the fact that the recirculating solution does not present solid
particles. The selection of a forced recirculation pump was also included. The results
obtained from the simulations and experiments show the possibility of application at
pilot level to meet the customer's requirements.

Keywords: loop reactor, alkylamines, optimization.

1. Introduccion

En la industria automotriz se utilizan aminas terciarias® en los procesos de

fundicién para elaborar los moldes de arena. Estas aminas se recuperan al finalizar
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la vida del molde mediante torres de absorcidon y se obtiene un producto diluido de
sulfato de amina, el cual se neutraliza con un alcali para liberar las aminas (que
pueden ser reutilizadas en los mismos procesos) con la generacion de un
subproducto de sulfato de sodio. El sulfato de sodio se debe disponer como un
residuo de manejo especial con los costos asociados. Nuestra propuesta es utilizar
amoniaco en lugar de un alcali para liberar la amina y generar un subproducto
comercializable: sulfato de amonio. Sin embargo, no existe una tecnologia para
recuperar aminas terciarias con amoniaco. En la actualidad, los reactores de bucle,
también conocidos como loop reactor, se aplican en procesos de optimizacion de
reaccion para aminacion, alquilacion, sintesis de nitrilos, carbonilacion, oxidacion,
hidrogenacion, alcoxilaciéon, entre otros. Donde las principales aplicaciones pueden
ser en: quimica fina, farmacéutica, petroquimica, productos agroquimicos y
productos quimicos especiales, etc. La manera de operar es a través de la
recirculacion forzada de los productos que intervienen en la reaccion. Estos
reactores estan conformados por cinco componentes principales, los cuales son: un
sistema de intercambio de calor, una bomba de recirculacion, una boquilla, un filtro
y un tanque de capacidad especifica. La figura 1 muestra el disefio de un reactor de
bucle donde se indican la entrada, ya sea de la materia prima o la recirculacion del
producto y de una salida del proceso, la cual puede ser un residuo subproducto
generado durante el proceso.

| Entrada de recirculacion |

A Entrada de alcali

A g

l Salida de producto

Figura 1 Disefio de reactor de bucle.

1 Las aminas son compuestos organicos definidos como moléculas derivadas del amoniaco en la que al menos

uno de los atomos de hidrégeno ha sido sustituido por un grupo alquilo, arilo o grupo heterociclico.
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Los materiales con los que se fabrican pueden ser polietileno, acero inoxidable y
otros; esto depende de las caracteristicas de los reactivos o materiales que seran
utilizados en el proceso. La boquilla o bucle permite que la mezcla de reaccién se
distribuya dentro del reactor y que la reaccion ocurra de manera mas eficiente. La
bomba permite la recirculacion tanto de la fase liquida como de la solida y debe ser
capaz de recircular entre 10 y 30 % de solidos disueltos. El intercambiador de calor
permite mejorar la reaccién y evaporar los productos mas volatiles donde el filtro
retiene los componentes solidos permitiendo el paso de los productos mas volatiles.
Por algunos antecedentes de pruebas industriales realizadas se sabe que los
reactores de tanque agitado no son los adecuados para los procesos de liberacion
de aminas terciarias utilizando amoniaco porque no se logra liberar totalmente la
amina presente en el sulfato de amina. Por tanto, el objetivo de este proyecto es
disefiar un reactor de bucle para mejorar el rendimiento de liberacion de aminas
terciarias (llamadas alquilaminas) respecto a los procesos actuales y sustituir el
reactor de tanque agitado por un reactor de bucle. Para ello, realizaremos una
simulacién de algunas condiciones de operacion y analisis de esfuerzos del material

de construccion del reactor.

Estado de la técnica

La investigacion del estado del arte partié de la busqueda en bases de datos de
articulos académicos y patentes relacionadas con sistemas de recuperacion de
alquilaminas a base de alcalis 0 bases como Spacenet, Patentscope, Lens y Web
of Science. Como resultado de esta investigacién, no se encontraron articulos
académicos publicados en los Ultimos cinco afios que estén enfocados a la
aplicacion de un loop reactor para la recuperacion de alquilaminas, mientras que las
patentes relacionadas con estos procesos son pocas.
Algunos procesos quimicos producen flujos de residuos de proceso que
comprenden acido sulfarico y agua, alquilaminas y en menor proporciéon otros
componentes de resinas y metales pesados. Las aminas terciarias organicas son
comercialmente valiosas y, en consecuencia, es deseable recuperarlas del acido

sulfirico y los otros componentes. Ademas, el acido sulfurico residual puede
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convertirse en sulfato de amonio, que puede utilizarse, por ejemplo, en la industria
de los fertilizantes.

En la patente EP2560919B1 registrada en la unién europea [1], refiere un proceso
gue comprende el paso de acido sulflrico y al menos una amina terciaria. El proceso
comprende ademas una etapa donde se pone en contacto la corriente de proceso
con amoniaco en condiciones efectivas para formar una corriente de residuos y una
corriente de producto. La corriente residual comprende agua, amina terciaria y
amoniaco; y la corriente de producto comprende una primera cantidad de sal de
amonio. El proceso comprende ademas la etapa de derivar de la corriente de
residuos con una corriente de gas de salida que comprende una cantidad preliminar
de amoniaco y disolvente. En otra realizacién, la invencion se refiere a un proceso
para tratar una corriente de gas procedente de un proceso de produccién de
acesulfamo de potasio. El proceso comprende ademas la etapa de tratar la corriente
de gas de salida con un acido en una columna para formar una corriente de residuo
de sal de amonio.

En la invencion MX2013001551 [2] se menciona un proceso de recuperacion de
aminas terciarias alifaticas (dimetiletilamina, trietilamina, dimetilisopropilamina,
dimetilpropilamina, etc.) a partir de soluciones acidas de sulfato de amina,
provenientes de la industria de la fundicién, usando para ello hidroxido de sodio.
Posterior a esto se realizan procesos de destilacion para purificarlas y obtener la
especificacion que la industria automotriz requiere; el equipo de destilacion tiene
acoplado un sistema de lavado de gases con una solucion diluida de acido sulfarico
para evitar que las aminas escapen al medio ambiente; esta solucién acida se
vuelve a incorporar al sistema de destilacion para recuperar nuevamente la amina.
La petente de Estados Unidos de América US 20130096350 [3], meciona un método
para recuperar aminas organicas terciarias a partir de un residuo de acido sulfurico
en la cual utiliza diferentes etapas de reaccion y sepracion de los reactivos del
proceso donde no especifica el tipo de material ni reactor utilizado durante todo el
proceso. En la patente nimero WO2008025758 registrada en los Estados Unidos
de América [4], se aborda un proceso para la fabricacion de acido monocloroacético

sustancialmente puro a partir de una mezcla de acido cloroacético liquido que

Pistas Educativas Vol. 44 - ISSN: 2448-847X
Reserva de derechos al uso exclusivo No. 04-2016-120613261600-203

http://itcelaya.edu.mx/ojs/index.php/pistas
~862~



Pistas Educativas, No. 144, enero-junio 2023, México, Tecnolégico Nacional de México en Celaya

comprende acido monocloroacético y acido dicloroacético; donde el reactor de bucle
consta de un sistema de recirculacion de gas y liquido a través de una boquilla de
mezcla eyectora. Es un proceso en el que el hidrégeno que no reacciona es devuelto
al sistema a través de su recirculacién. Refiere que el gas producido de HCI se
absorbe en una columna de absorcion como subproducto. Ademas, menciona que
el hidrégeno va exceso con respecto al acido dicloroacético para producir acido
monocloacético. La US4472246 de Estados Unidos de América [5] refiere un
proceso para recuperar una amina practicamente libre de agua a partir de una sal
de acido aminico, el cual comprende una combinacién unica de etapas de
destialcion con un reactor que no espficica si es por agitacion.

La busqueda del estado del arte demostré que los desarrollos estan enfocados a
sistemas de destilacion tradicionales donde se emplean diversas columnas de
destilacion para optimizar los procesos; lo cual representa procesos poco viables y
factibles para el proceso de recuperacion de alquilaminas con amoniaco. No se
encontré algun sistema de reaccion similar al presentado en este proyecto tomando
como base el disefio de reactor de bucle. Por otro lado, las investigaciones e
invenciones relacionadas con disefios de loop reactor son escasas y ninguna ha
estado enfocada a procesos de neutralizacion para alquilaminas; por tanto, el
objetivo de este proyecto es disefiar un loop reactor para minimizar los costos de
produccion y disminuir los tiempos de reaccion, asi como utilizar menor cantidad de
energia y aprovechar el residuo o subproducto generado de la reaccion para hacer

un proceso viable y factible.

2. Métodos
En los siguientes puntos se presentan algunas de las consideraciones teoricas
contempladas para el disefio mecanico del reactor de bucle en el proceso de
liberacién de aminas terciarias de bajo punto de ebullicion.
e Realizar una investigacion del estado del arte relacionada con el tema de
estudio.
e Revisar la informacion técnica de disefios de reactor de bucle

e Determinar las dimensiones del disefio
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e Realizar simulaciones del disefio del reactor por ANSYS

e Validar fisicamente el disefio en planta piloto.

Revision de la informacion técnica del disefio del reactor
La informacion técnica del loop reactor revisada consistio en:
e Flujo total de calor
e Revision del estado de la técnica sobre disefios de reactor de bucle
e Seleccién del material del disefio

e Seleccion del flujo total de mezclado en el reactor

Dimensiones del disefio a nivel piloto

Se establecio un disefio del tanque a nivel piloto con una capacidad maxima de
12 litros; ademas de seleccionar el diametro interno de la boquilla de ¥ de pulgada,
esto debido a que la disolucién que recircula por el sistema no presenta particulas
sélidas que puedan obstruir el flujo en el reactor. También se incluye la seleccion
de la bomba de recirculacion forzada y las dimensiones del disefio, las cuales se

han determinado en una escala de 1:800.

Simulaciones
En la elaboracion del reactor se han empleado algunas herramientas
informaticas, como un programa de CAD (disefo asistido por computadora) para

generar la geometria de prototipo como lo es AUTOCAD version 2023.

Validacion fisica del disefio

Se establecieron las dimensiones del disefio en base a un prototipo (tanque) ya
disefiado en acero inoxidable cédula 40. Este nuevo disefio considera un proceso
completo a nivel piloto para la recuperacion de alquilaminas utilizando una base o
alcali, para realizar pruebas experimentales en la empresa mexicana llamada
Desarrollo Tecnolégico Idesa (CDTI); la cual es u pertenece a grupo idesa, un grupo
mepresarial de capital privado dedicado principalmente al sepmento de la

petroquimica.
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3. Resultados

Se realizaron pruebas de flujo con agua corriente con una bomba previamente
seleccionada (bomba peristéltica y amortiguador de pulsos). En la tabla 1 se
presentan los resultados donde se observa un flujo aproximado de 200 litros por
hora en un reactor a una presion de 1.5 kg/cm? generada con aire industrial para

alcanzar un delta de presion aproximado de 0.4 kg/cm?2.

Tabla 1 Resultados de flujo de bomba.

Presion de aire Flujo en litros Presion reactor Delta de presién en
suministrado ala | de agua destilada | alterno experimental un reactor cerrado
bomba en kg/cm? por hora kg/cm? (alternativo) en kg/cm?

4.0 193 15 0.45
4.5 202 15 0.40

Simulaciones

En la elaboracion del reactor se han empleado algunas herramientas
informaticas, como el programa de CAD (disefio asistido por computadora) para
generar la geometria de prototipo y el paquete de software ANSYS para establecer
algunas condiciones de frontera con dos materiales (acero estructural y acero

inoxidable) con una presion (294,199.5 Pa) y temperatura de 130 °C.

Modelado del reactor
En la figura 2 se observa la geometria del reactor la cual consta basicamente de

un recipiente metélico en acero inoxidable y una boquilla.

3000 2100 02w

Figura 2 Geometria del reactor.
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Para el analisis del disefio del reactor se utilizé el software CAD y se obtuvo el
mallado; el cual fue seleccionado por default de acuerdo con el programa utilizado.
Los resultados de la simulacion en la deformacién en el acero estructural y acero
inoxidable se observan en figura 3. Se observa que la deformacion es mayor en el
fondo del reactor tanto para A como para B posiblemente debido a que en esa zona
es menor el soporte que se tiene. El resultado indica que la parte de la boquilla no
sufre deformacién para ambos metales al agregar las condiciones de frontera de
130 °C y una presion de 294 kPa en la parte interna del reactor; ademas en magnitud
A presenta una deformacién ligeramente menor que en B, esto significa que A es

ligeramente mas estable que B.
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a) A.é.ero estruétﬁral. b) Acero inoxidable.
Figura 3 Deformacién del material durante la simulacion a 130 °C y 294 kPa.

La resistencia y durabilidad del material se interpreta bajo la propiedad del
equivalente de estrés del material acero estructural y acero inoxidable. En figura 4
se observa que la tensién es muy baja en la parte de la boquilla. Pero en la escala,
el material acero estructural tiene un efecto de mayor tension, esto significa que
existe una mayor fuerza de tension en material de acero inoxidable, posiblemente

generado por el tipo de material usado.

4. Discusion
La revision del estado del arte mostré que en la actualidad los disefios de reactores

de bucle son escasos y cambian de acuerdo con el proceso utilizado. Los reactores
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de bucle permiten la recirculacion forzada a través de bombas adecuadas para

optimar el proceso de reaccion.
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a) Acero estructural. b) Acero inoxidable.
Figura 4 Estrés equivalente del material en la simulacion a 130 °C y 294 kPa.

También se observo que las patentes relacionadas con loop reactors son escasas
y que se enfocan a procesos de hidrogenacion lo que permite utilizar una fase sélida
(catalizador) y una fase liquida (reactivos y productos) lo que hace mas factible su
separacion. Por otro lado, las innovaciones en este tipo de disefios no se han
visualizado para este segmento de proceso por lo cual puede ser un gran avance
en la tecnologia el contar con este sistema para el proceso de recuperacion de
alquilaminas a base de alcalis o bases como agente liberador o neutralizador. En
base al disefio en CAD se logr6 obtener un prototipo a nivel piloto y establecer los
materiales mas adecuados a utilizar en estos procesos mediante le software
ANSYS; por lo tanto, el loop reactor disefiado puede ser aplicado para el proceso
de recuperacion de alquilaminas teniendo como base la informacién técnica que se
encontro en el estado del arte de este proyecto. Si bien los resultados indican que
pudieran utilizarse tanto el acero estructural como el acero inoxidable, lo mas
recomendable es utilizar este ultimo debido a la matriz utilizada en este tipo de
procesos. La estabilidad del material esta en funcién de los compuestos quimicos a
utilizar por lo que en este reporte no se detalla por temas de confidencialidad. El uso

de reactores de bucle para esta aplicacidon puede ser una nueva tecnologia a

Pistas Educativas Vol. 44 - ISSN: 2448-847X
Reserva de derechos al uso exclusivo No. 04-2016-120613261600-203
http://itcelaya.edu.mx/ojs/index.php/pistas

~867~



Pistas Educativas, No. 144, enero-junio 2023, México, Tecnolégico Nacional de México en Celaya

implementar para estos sistemas de recuperacion de aminas debido a que puede
ser un proceso sustentable al generar como subproducto un fertilizante en lugar de
un compuesto inorganico como lo es el sulfato de sodio. Adicional a esto la reaccién
de neutralizacion puede llevarse a cabo en la parte de la boquilla por lo que no es
necesario un sistema de agitaciéon. Finalmente, se concluye que este disefio puede
ser implementado en un proceso a nivel piloto para la recuperaciéon de alquilaminas
como son: dimetilpropilamina, dimetiletilamina, dimetilisopropilamina 'y

dimetiletiimina.
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