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DITRIDUCCIN: 1°) Generelidades. El proceso.
2°) Nitrecidn del tolueno.

PLANTA DE NITRACIQN: a) Equipo de nitrecidn.
b) Separecién de 1los nitrocuerpoe del

doido extenuado.

SOMEROS: a) Destilacidn discontinua.
b) Destilacién cantinua.
¢) Detalles operatorios.
d) Desoripoién de 1a columa de
frecoionamiento.




Entre los canpuestos quimicos que sctian camo g
gentes de sintesis o interwsdiarios,pare la fabricacién de di-
versos productos orginicos sintéticos, se destacan los MANONI-
TROTOLUENOS, Se obtienen ocomo mezola de loe tres isdmeros orto,
meta y pare, por la nitrecién del tolueno, siendo los isémeros
orto y pare los mfs importantes.

A partir del p-NT se pueden obtener valiosos cog
puestos medicinales camo la Bsngocaina, Butesina; el modemo
producto TBl, utilizado en la luchs antitubercudcsa, eto.

NHy NH, NHEOD CHy,
5 0 0
|
AN N N
CO0CyHs CODCyHq HC = N\S:O
HLN/
Anestesma o BenZOC. Bute_sma TB'A

Del O-NT se obtienen esencias sintétiocas camo el
antrenilato de metilo, el aldehido 2-6 dislorobensoico con el
cual se obtienen colorentes camo el Indigo Brillante 4 G (1), y
en general 1oe de la serie de la Aurina.

AMenfs, 108 Mano-Nitrotoluenos oanstituyen el pri



mer paso en la nitmacidn del tolueno a WT,

(HO

Q N
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\ / Co0H3 \J\N/ \O)\{/Ce v
Antrandato deMetilo Indigo Brillante 46 Aldehido 26 J:clor[)enlo:co

Debido a su evidente importancia camercial, de-
cidimos instalar una planta piloto cuyo proyecto, odlculo y pueg
ta en marcha canstituyen el cbjeto de la presente tesis. Dicha
planta se caloculard pare una produscidn de apraximadamente 2 tg
neladas mensuales.

El, PROCESO; -

Cansiste esencialmente en tratar tolueno con wna
mezola de loe doidos nftrico y sulffrico, separer los nitrocuer
pos resultantes de los doidos agotados (spent acids), lavar los
nitroouerpos y proseder por fltimo a la ssparecidn de los iséme-
ros mediante una serie de operecianes de destilacidn, cristali-
zasién y filtrecidn.

El proceso descripto es apto pare ser realizado
en forma cantinua y es as{ como se 1o realisa en los pa{ses,en
que loe requerimientos industriales son muy grendes (hay que tg
ner en cuanta que los monanitro toluenos san el primer paso de
1a nitrecién hasta ™NT). Ia preparacidn previa de los mananitro
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cuerpos permite la fabricacién cantinua y controlada del T,
evitando por cansiguiente el peligro que deriva de la presen-
cia de grandes masas reaccianantes que pueden escapar de san-
tralor y originar explosioes.

Cuando las necesidades no son tan grendes (1a ip
dustria farmoéutioa y la de los colorentes, no cansumsn ni la
déoima parte en relacién a la de explosivos) resulta mis conve
niente la fabriocacién discontinus, o sea por tachadas. Esto es
debido a que el sistema cantinuo requiere instalaciones espe-
ciales de materiales selecciaados, numerosce aparatos de con-
tralor automftico y en generel la construcoién de aparatos al
efecto., En cambio el sistema discantinuo pusde panerse a punto
utilizando aparatos que scn de uso genersl en la planta qufmi-
ca, siendo su instalacidn mucho mfs ecanémica en camparecidn
ocon el sistema anterior.

Véase por ejemplo el sistema de Brazzi (2) que
utiliza una serie de pequefios aparatos de acero inaxidable,mopn
tados en un 80lo panel.

Es notable gque aungue el nitredor no tenga en eg
te caso una capacidad mayor de 40 litros, es capaz de produsir
més de 500 kgs. por hore (por ej. de nitroglicerina) (3).

Conviens cbservar que no puede dividirse en fopr
ma neta el método a seguir ya que pusde canemnir hacer la nitrg
oidn en forma discantinua, y la destilacién continua, que es
precisamente el método que aquf hemos adoptado.



2°) NIIRACION DEL TOIURNO
1a ecuacidn que desoribe la resccidn es:
063505 ¢ NO3H & osuoam, ¢ 5O
forméndose 10s tres isémercs en la siguiente proporoidns

CHy nm ’?7‘3 d
mnmuuo/\_ />~ozsoﬁ 222,3 { 12:‘{ 1,163 « 20°/4%

Ha
meta umm.:@ ¥ 15,5  1,16M15°
o
pare nitro tolunno/\\ W% 36% 238 51,3 1,157« 20°/h

NO
Aungue “Ia mpanitrecién pusde efectuarse utili-

sando do1do n{trico solammte, en la prdotica no se hace, utill

. sfndose en cambio la mezola de los dcidos nftrico y sulffrteo.
De este modo, el dcido sulfirico fija el agua qus se produce en
l1a resccidn, que de otre forwa diluirfs al NO3H disminuyendo la
nmmaeum.umrﬁmuummﬁmm-
tidades de NO3H pare cantrarrestar ¢l efecto de la dilueidn; pp
1o existe el peligro de que entre en el nfcleo mfs de wn grupo
NO2, forméndose A1~y polinitro derivedos.

Otro problems que derive de la diluwsidén del NOsH
oansiste en ol aumento de sus propiedades axidantes al diluirse.
Esto produoirfa rendimientes inferiores. Se oansiders actualmep
te que la constitucidn del NOsi varfa entre la forwa neutrel o
pseudo doida NO2.0H pare solusianes acuceas concentredas y la



forme dcida verdaders NOx.H pare las solusiones diluidas (3).
Se ha cauprobado ademds que al aunentar la temperaturs hay wn
susento de la forms NFO2.0H sobre la forma NOy.H. Los vapores de
NOsH por otre parte, tiemen 8610 la forma NO,.GH, es decir que
el vapor de ll03H es un agente nitrante muy efectivo.

Ia oxidacidn se realiza sobre el grupo <Ciy y &=
vansa hasta <CO0H. Se hs encantredo asf, €o01do 2-4 dinitro ben
20100 (5) en el “spent ac14” (doido agotado) proveniente de wna
nitrecién reslisada en candiciones favorebles a la oaxidacién.
fiallvengia de Jla teERere ture

Ia nitrecién se efectia a ma temperetura no ma-
yor de 50°C. Este es un faotor importante que no debe descuidapr
se en ning'n mamento durente la resccidn. Al ausentar la tempe-
reture el gredo de nitrecién ausenta y por ende la proporcién
de produotos polinitredos, as{ caouo la activided oxidante del
IO,B.

Veremos lusgo que 1a acoién del NO3K sobre el tg
lueno produce tambidn nitro metil oresol mfs perdxido de nitré-
gemo. Este, o el SO, H, forma el doido nitrosil sulfirico (6),
campuesto muy oxidsnte que tambidn puede actuar sobre el tolug
no, cuando la relacidn de 80,l, scbre H,0 en la mezcla doide es
baje. De este modo, efectudndose la nitresidn a teamperaturas ma
yores de 50°C, disminuye el rendimiento de monanitrotolusno por
fomacidn de derivados polinitredos y productos de cxidecién,ig
purificéndose ademfs 1los monanitro cuerpocs.



Influmois de 1a agitacidn:(7)

Se supane que la nitrecién occurre en las 2 fases
acucss y bensénica.

Cada fase pusde mantenerse satureda respecto a
1a otre por emulsificacidn y en estas candiciones la velocidad
de reaccién en cada fase es constante, siendo la velooidad en
1a fase doida varias veces mayor que aquélls en la fase orgini
ca, Por 1o tanto si se reduce la cantidad de hidrocarburo en la
fase d01da, la velocidad de resccién cae rdpidemente. Es nece-
sario provesr una agitacién eficiente; la difusién no slcanza a
mantener cada fase satureda con 6l campuesto reactivo.

En losque respecta a 1a misidn del SO\Hy en la
mezola dcida, se oree que forma un anhidrido mixto con el NO,H:
HO 80,0N0,, llamado doidmitro sulfirico (el campanente reacti
vo de la mexzcla doida) que oan el hidrosarburo forms el nitro-
cuerpo regensrendo el so,‘nz ques forem can ol agua diversos hi-
dratos.

Ia ventaja grende que representa la nitreocién
ocon 1a mesols £0ida reside en ol mis ffcil cantrelor de la reag
oién, y en la simplificacién de los prodblemms de corrosidén del
nitredor; ya que la mezcla no ataca prdoticamente al hierro a
cancentreciones mayores del 75, que son las que se obtienen al
final de la reacoién, cuando se eligen las cancentrecianes ini-
ciales de modo que as{ correspanda.

81 la composioidén inicial de la mexcla doida es
tal que a acidez total canstante y manteniendo la relasidn en-



tre llO}ll e hidrocarburo fija, la cancentrecién de SOyH, es ma-
yor, resultard entonces una cantided mayor de "spent acid”, re-
ducidndose la capscidad del nitredor. Si por otre parte se au-
ments 1a cantidad de KOz en relacién a 1a de 50,H,, mentenien-
do 1a acidez total canstante, resultard una mayor dilucidn de
los dcidos, por una praducoién mayor de agua de reaccidn, oan
el peligro de que la nitracié no sea campleta.

Es por ego que canviene formular la megzcla doi-
da de modo tal que 1a relacidn entre SORH, y agus al final de
la reaccidn sea fptima.,

Esa relacién se llama DVS (del inglés: dehydref
ing value of SOpHp) y su valor debe ser alrededor de 3, o sea
1a relacidn canveniente debe ser 75:25. Sobre esta base se pug
de calcular la cantidad de so,.ni, necesaria pare una determina-~
da relacidn NO;H: Hidrooarburo,

Pare el cdlculo supandremos que 1% del tolueno
¥ 1% del NOzH permanecen sin reaccionsr, ademds del 1% del to-
luenc que forma nitrocresol en una reaccidn secundaria.

las reacciaoes san las siguientes:

CHg.Cy & NOgH = C6HNOp.CHy # HpO
92 63

7 18
34 92.5 200 26.3
R 189 155 92 36
1.3% 2.75 2,22 134 0.52

Las cantidades escritas en el renglén inferior
san las calculadas pare obtemer 200 kgs. de mononitro tolueno.



Bl NO,H puro requerido pare las 2 reeacciones:
95.25 kgs. que correspande a 14,5 kgs. de NO;H al 66% que es
la concentrecién corriente en el camercio.

Ia cantidad de 30,4, 99% qpe hay que agregar es
tal que 1la relacién final entre S0,Hy y Hy0 sea de 75:25 pare
reducir la corrosién al mfnimo. E1 total de agua que se tiene
al final de la reaccifn correspande: parte & la formada duren-
te 1a reaccidn y el resto es la que se incorpore aaon Jos doidos.

Con ostos datos se pusde forwular una ecuacidn
de dande se despeja el valor X, o sea la cantidad de 30,H, 98%
a afiadir:

75 0.98 X

25 0,02 X + 0,34.18,5 ¢ 26,/
luego X = 247,5 kgs.
(E1 denominador de la igualdad se explica as{: 26,83 es la su-
ma del agua producida en las 2 reacciones, 0,34.144,5 es el a-
gua que traen 1M4,5 kgs. de NOyi 66 %, y 0,02 X el agua que
tree X lgs. de 30, H, 98 %.

las cantidades camprendidas en la reaccidn son

on resunen:
REACTIVOS
Tolueno.....154 Monmitro toluemo 200
Reac .800 ... 1’3 nitro cresol ... 2,
(B’n mo.) _m m.gg tﬂlnl?Ooooooooooo i.jh
arn eone Pa INBBeeecsosce °
oﬁ’u NO2esoeeccncscons 1.3%
lonooooooooo 5 Iy ‘2.5
oooo&ooo 1“.5 esoc000000000s
......2‘2.5 ‘l‘otllt...... 90.@

u (AN A NN NN N/

Total: ... 550.@



Una vez efectusda la nitrecién, se separa el mo-
nanitro tolusno de la mescla deids por decantacién, ya que am-
bas cupes tienen densidades muy diferentes: el manonitrocusrpo
alrededor de 1,15 a 20°C, la cape de doido agotado 1,66 a 20°C.
Ia separecidn al decantar es casi total; en la fase doids hay
disuelto un 0,35 de MNT, y en la fase de MNT no hay mfs de 0,5%
de so,‘a,‘,. Una vez decantado, el MNT es sametido a una serie de
lavados que tienen por objeto:
1°: eliminar el 50)H,
2°: eliminar el nitrocresol
3°: eliminar el flcall usado en los lavados.

El ler. lavado se realiza can agua solamente. la
cantidad a usar es de 112 (1 de agim por 2 de MNT en peso). No
conviene exoederse de esta relacién, porgye el MNT es algo soly
ble en agua. El lavado acucso se lleva alrededor del 0,7% de
MNT. 1la opsrecifn se realiza en formas discantinua.

El 2do. lavado se realiza caon una solucién dilui-
da de COsNay al 5% empledndose wos 100 kgs. de solucidn. Bste
lavado se realiza en caliente pare disminuir la viscosided y -
vorecer la separecién de los productos.

Rl objeto de este lavado es eliminar el nitroorg
80l formado, y ademis asegurer 1a neutralisacién del SOyi, que
pudlera haber gusdedo después del lavado anterior. En este lavp
do también se pierde 0,7% de MNT.

Finalmente un 3er. lavado con ague nos elimina
los restos de dlcali.
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'E1 producto que se tiene ahore no canstite en
realidad en MNT puro, sino que todavia hay tolueno sin reaccio-
nar, parafinas, agua y trazas de polinitroderivados, principal-
mente dinitro-derivados.

Debe entonces eliminarse estas impurezas. Pare
ello, se efecta una destilacidn, que eliminard por cabesza el
tolueno, 1as parefinas y el agua (topping) pasa luego el MNT
y en 1o residucs quedardn 1los polinitro derivados.

El MNT as{ purificado consiste en una mezcls de
los tres isémeros o-, m-, y pNT cuya separecidn se efectuard
por una destilacién cantfnua al vacfo basada en la diferencia
de sus propiedades f{sicas:

Iagmero EBbr60 8. Yolat.felativa,c, .,

o=nitro tolueno 222,3° C -4,1° C 1.70
m- " " 231,9° C 16° C 1.16
p- " . 238,3° C s1,4°C 1.0

Separdndae el o-NT, se obtiene una wescla de m~
.y P<NT de 1a cual puede obtenerse el p-KT por oristalisacién.
Los oristales de p-NT se centrifugan entances, y luego san so-
metidos a una recristalizacién en alochol can el objeto de qul
tarles todo el Oo-NT que 10e¢ impregna. El p-NT se seca luego al
aire, las aguas madres pueden volverse a destilar para enrique-
cerlas en m- y p=NT,



ELANTA DE NITRACION

Resultard canveniente describir la planta por
secciones, siguiendo el orden opereciaonal:
1°: almacenado de materias primas
2°: preparecién de la wezcla doida pare la nitrecién.
3°: equipo pare la nitrecién
4°; gsepareacién del nitro cuerpo do los doidos agotados
5°: lavado del nitrocuerpo con agua y dloall
6°: separacién de la mezola de isémeros
7°: equipo pare la oristalizacidn del p-NT
8°: acandicicnamiento de los productos

1° - E1 tolusno se recibe en tambores de apraximedamente 200 1i
tros. En las fébricas donde su cansumo es elevado se provee pa-
re su estacianamiento un tanque de gran capacidad (generelmemte
subterndneo) situado a cierta distancia del lugar dande se hace
1a reacoién. En nuestro caso resultd mis conveniente acamodar
los tambores en una edificacién aislada.

los deidos nftrico y sulfiirico san despachados
en damjunnas de 25 y 30 kgs. respectivamente, que se deben a-~
candicionar aparte del depdsito anterior.

Estos envases son muy frdgiles, Su poca capesai-
dad implica gren msnipulea; por lo tanto, serfa mis canveniente
almacenar dichos dcidos en sendos tanques. En nuestro caso no
fué posible.



En generel se debe tener capacidad pare almace-
nar unas diez veces la cantided que se uss por operecidn, o sea
én nuestro caso:

8 tambores de tolueno
60 damajusnas de NO4H

85 " de S0y,

2° - Ia mesola doida tiene la siguiente vamposiocidn:
NOgHs 24,3%, 80y H, ! 61,7 # y HoOs 14 %.
Se prepare con SOyl 985y!i05366$.

Es usual utilizar ademfs "spent acid" de otres
nitraciones, que tiene apraximadamente esta composicidn:
801@.2380-83%; Hy0:18-17% y NOzi: 3-0p.

Fata prdotica tiene la ventaja de encauzar sua-
vemente la reaccidn paniendo el campuesto orgEnico ea cantactos
1° ean S0 H, d1lufdo y lusgo greduslmente can el NO3Hi cancen=
trado que es enviado al nitredor.

El uso de este dcido d11¥ido est basado en el
hecho de que la mezclas dcida tiene un calor espec{fico pequefio,
un calor de dilucién alto comparedo can el doido dilufdo. Esto
hace que el doido d11%1d0 absorba rdpidawente el calor desarro-
11ad0 en 1a reaccidn y 10 trensfiera fdoilmente al sistama de
enfriamiento, Pero el empleo de masas grendes de doido dilufdo
que en 81 no Lienen capacidad nitrante, obliga e proveer medios
pare retirerlo del nitredor periédicamente, o utilizar uwn gren
nitredor. Esto {1ltimo es poco prdctico. Sin embargo, se puede



presoindir del dcido d1lufdo, en caso de que se haya resuslto
satisfactoriamente el problema del intercambio de calor, De eg
ta forma s evita el problema del almscensmiento del foido di-
1dido y su retiro del nitredor,

El problsma que se crea en oste caso eos el de la
eliminacidén final del doido agotado. En nuestro caso no USamos
el doido dilufdo.

1a mezcla de 1los doidos NO;H y S0,H, se realiza
en un recipiente de fundioién de hierro oon camise pare circu-
lacidn de agua, provisto de un agitader. Su capaoidad es de 300
1ts, la mezola dcida enfireda a la temperatura necesaria se pa~
sa & un tamdbor reforzado desde dande se la manda directamente
al nitredor.

Utilizando el gréfico (fig. N° 1) desarrollado
por MoKinley y Mo Curdy (8) sobre propiedades témmicas de las
mexolas doidas de NOsH y SO\, se pusde tener un método rdpi-
do pare caloular el calor 1iberedo en la mescla. las entalpfas
relativas de las mesolas de NOyH, 30yH; y H,0 figuren en dichas
ourvas siendo ol eje de las X el porcentaje de NO3H en doido
anhidro y el de las Y el porcentaje de doido total.

Materiales que entran: Ent.Rel, Peso KG8. Peso ILbs. Calor BIU

SOyH, 98% -~ 20 247,5 585 =11700
NOgH 658 - %5 W45 3R _§0000
40700
Sale:

Mezola doida - 86 392 @7 =-80000
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En oconsecuencia el calor desarrcliado al mesclar:

-_m%m.ua.s BN/1b * 24 Cal/ig

De 1a misma tabla se sacs el Calor Espec{fico,can
el cual se tieme el ascenso de temperature de la mezcla!

3?%3 96° F at = 96'1é

que correspande & 53° C, supaniendo que aubos dcidos se hallan
a igual tenmperature antes de la mezola.

3° - Equipo de Nitmeeidn:

En el disefio del nitredor, ay que tomr en cueq
ta dos factores prinoipales: 1°: liberecién del calor desarro-
1llado por la reaccidn; 2°: mezalado répido de 1os reactantes, pa
ra evitar la alta cancertracién local de dcido nftrico, que po-
drfa canduoir a la formacidn de polinitrocuerpos. O see, hay que
proveer busna refrigeracién y agitacidn efioaz. la agitacidn se
realizs en nuestro caso por un agitador que gire a 900 revolu-
cionss por minuto accianado directaments por un motor de 2 HP
can cojinete frantal. El nitredor (fig. N° 2 y 3) ubilizade por
nosotros es \wn recipiente de findicicn de hierro de 460 1lts. de
ocapacided, de forma cénica, provisto de una tapa de acero abulo-
nads, can orificics pare la vaina del temémetro, introduceidn
de los resactantes, entrede y salida del sexrpentin de refrigem
¢ién y ventilacidn. Kl agitador es central, posse 2 juegos de
fnhtu que actuan en la parte superior o inferior del nitredor,
impulsando la masa en forma opuesta, es decir, las dos coxrtten-
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tes de 1{quido chocan en el centro del nitrador, se desplasan
haois los costados y rebotan cantra las paletas, tado 1o cual
hace que 1a sgitscidn sea muy efsctiva, siando la diferencia de
temperatura entre el punto dande entma la mezcla adida y cwmal-
quier punto del 1{quido no mayor de 1° C. Es necesario tomar en
cumnta la interferencia de la serpentina de enfriamiento en la
agitacidén, dejando suficiente luz entre las espiras. la superfi-
oie total de la serpentina y el gasto de ajpm debe ser tal que
la temperature de la mesa no pase en ningdn caso de 50°C. A es-
ta temperatura 1la reaccidn es precticamente instanténea.

Asumiendo que el calor de nitrecidn es indepen-
diente de 1a temperatura para el rengo cansiderado se puede ocal
cular la superficie de enfriamiento necesaria dadas la velosi-~
dad del agua circulante y su temperatura inicial. Es necesario
determinar la cantidad de calor a quitar, y el coefiociente de
trenmisién de caldr con 61 equipo propuesto.

El calor desprendido en el nitredor se debe a dos
motivoe: 1°) lg eccidn del NOyH scbre el tolusno es exotérmioa;
2°) los camblos de cancentraoidn de 1a mesola doida.

El calor 1iberedo en 1a formacidn de MNT canside-
rendo la formacidn de isdmercs en la proporcidén ya dade es: to-
mamos Calor de nitracidn en KgCal/mol:

ONTeooeeeese25,3
M NTeoessoeee29, b
PNTecocsceedd,T {9)



Luego: 60/100 x 25,3 = 15,4

4/100 x 29,4 = 1,1

36/100 x 33,7 = 2.1

28,6 Koal/mol de tolumno

que equivale a 203 keal/kg de tolusno tratado. Si se tratan 17
kg/hora se tiene:s 208 x 17 = 3540 koal/hore liberadas
Calor desarrollado por la dilucién de 1a mesgcla doida a medida
que progresa la reascidn: Se pueds calcular utilizando el grd-
fico de McKinley de las entalpfas relativas de los dcidos mez-
cla,
Material que entra  Entglpfs relative peso Cador en BIU

éc1d0 mezela - 86 110 1bs. - 9k,5
material qud sale
doido extenuado - 125 A9 1bs. -1

lusgo: 111~ 9%,5 = 16,5 BTU que equivals a 4,15 Kcal/hore.
Camo se ve, el efecto de dilucidn es muy peque-

fio en ocamparecién con el calor de nitrecidn.
Calor absorbido por el tolueno: se cansiderard todo el tolue-
no de la carga, ya que como hemos dicho, es el doido el que se
va agregando gredualmente. Tamndo 20°C como temperature del tp
lueno y 50°C 1a temperature del oido mezola, siendo 0,44 el cq
lor espec{fico promedio del tolueno:

137000,0,44,(50-20) = 1685/8B = 210 kcal/hore
Calor absorbido por el deido

50000,0,46.(50-20) & 690 koal/hore
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Calor perdido por rediacién: Tamando un salto de .tempereture eg
tre 1a pared del nitredor y amblente de 30°C, es segin Stansel
(10) s 350 watt/m2. Pare el nitrador de sup. 2 n2. ess 700 watts.
luego 1la cantided de calor que debe ser tamda
por el serpsntfn de enfriamiento es:
3540 - (210 # 690 ¢ 600) s 2.000 Koal/hore
700 watt equivale @ 600 Kcal.
In temwperatwre del sgua dispanible pare la re-
frigeracién es de wnos 15°C, camo promedio de las registredas.
Bl serpentfn mismo se recamienda canstruirlo de
acero inaxidsble sunque antes se preferfa oanstruirlos de plo-~
mo. Nosotros hemos utilizado el hierro directamente, que se oog
portd bien durants 10 operecicnes, atacdndose luego en wne sol-
dadure.
Coaoatantes Fisicaa de) Serpentfn
Didmetro extermo de la serpentina @g..cc....i,2 om.
"  intemo " " " Ageesccssolt,0 om,
Aree 300 .ANLOINB ccccecesscscasssscscsscsceel2,6 cu.
" superficial eXteMA ccececscsccsccsseddd,2 om2/om,
" y INEIMNA csesccccsscossceesl2,5 cul/mm,
o " MOA1M cecescccesacscessseel?,B cu2/om,
Capacidad del tubo para una velocided lineal
de 30 om/seg (1 Di6/908) cevvecscccascseseel360 Kgfhora
Texperatura de entrada Aol AgUR ecccecccsss 15° C
Kg. de agua atilizsda por hore. W -_%gﬁ kg/hore
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Velosided lineal del moooooooooooooovn ean clﬂ/“g s 30 0‘/..‘0

Ndmoro de Reynoldass Re = V; dq4f = 34600 x 0,13 x 62,4 = 11,000
A 2,61

Tenemos que cansiderar pam ello quo las reais-
tenolas térnices pare la transmisidn del calor se deben al rilm
de agus en ¢l interior de la serpenting, a la pared del tubo y
al f1lm exterior al serpentin,

Ia relscién que camprende a todos estos faoto-
res y al cceficiente general de transmisién es la siguiente:

—tee T s e ke

U hi At Xw Aw he Ae

dande U es el coefioiente general de trensmisidn de calor basa-
do en ol drea medis del tubo Ay.
AgoAg 7 A, son el drea interna, exterma y medis de trenamisidn
de calor,
X es el espesor del tubo metdlico
K, es el coefioiente de conduotividad térmica del metal,
hy y hy san 108 coeficientes de trensmisién de los films inter-
no y extemo,
De estos téminos, hy; y h, san desconocidos y deben ser caleulp
doe,
Cdloulo de hy: (Coefioients del f1lm acuoso)

El valor de h: pueds obienerwe de la ecuacién de

Dittus-Boelter para la circulacidn de 1lfquidos por cafios rectoss
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Md1 5,005 (_c_._ﬂ_)o-‘*(d v l;)o.e
X Y —-’-—-‘-—-ﬂ

Camo aquf tenemos un serpentin el aoeficiente
tendrd myor valor, apliodndose segin Mc Adams esta expresidn:
¥y (serp.) = ¥, (cafio recto) x (1 ¢3,5 44

En nuestro caso la serpentina actfa como refri-
gerante, luego el coeficiante de Prandth debe ser 0,3 en vex de
0,4 (17).

Siendos

k 2 comduotivided térmica del agaas 0,380 Btu/h. £t3° F/ft.,
4= didmetro mayor del serpentfn « %0 cm. = 1,3 ft.

Vp® velacidad del agua = 1 pid/seg = 3600 ft/hore.

{ = dens1dad = 63,4 1bs/rt”

N ® viscostdsa = 2,61 1be/ft hore.

C = calor espec{fico s 1,5 Btu/lbs F

hy 20 x 0,0225 (LA RuED %:3(0,13x3600m62,4) °28(143, 5 %l

hy » 0,0589 x 2,195 x 1733 x 1,35 = 302 Btu h.ft2* P

cdloulo de hes

Para el odlculo del coeficlente del film exter~
no nos encantramos can la neoesidad de asunir un valor, dado gque
1a teorfa sobre los faciores gue influyen sobre sste coeficiente
no he recibido mayor atencién. Podewmos asumir pare he un valor

de DL, o sea 75 Btu/m.rt 2 P.
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Coaficiente total de trepemisidn:
Se calouls conociend® 1los dus coeflcientes ante~
riores v 1la resistencis t€mica de la pared

Ao ly A 4 W
U hy e o

siendo Xw = espesor de la pared del tudbo en ft y Iy = candusti-
vidad del material de que estf oanstrufdo el tubo en Btu/h.ftd°r/rt
kw pare acero comin = 25

luego _ 1 _ 1 .1 ;4 _D,0P66
U 302 75 26

U = 180 Btuh. £t2° F e 270 Cal/na°C.
cdiculo de la Jongitud de tubo mecosaris
Ia fémula a aplicar psss €110 es la siguiente:
A 't_I_%;- , slerdo Q como vimos anteriormente: epraxlimadamente %
tanux;do como valor de U uno mds bajo, para englodar dentro del cop
ficiente los efectos ce 1a corrosidn que no habfamos tomado en
cuanta, Serd U @ 200;tp es la tempereatura logarftmica media, 1-

gual 83 tm = £50-15) =(50-£) - = 26,8°C
2,3 log 2%-_%?) " 53 Yog ?§T¢ ’

tamndo 30° camo la temperetura de ealida del agua; luego:

A m__2.000 o= 0,374 i2 3 3740 o2,
200x 26,8

——m—:—: &m..jmo
12,8

El largo de la serpentina debe ser entoncus de
3 motros, y mis las prolmgacianes no efectivas, en total 5 me-
tros.
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Uns vez terminada la nitreocidn, es menester se-
parar los nitrosuerpos del "spent acid”; pare ello basta dete-
per la agltacién y dejar reposar 30 minutos. la mezela se sepg
ra @n 408 capas em razén de su diferente deneidad. E1 m-NT tie
ne densidad 1,15 g/om3 y el do1do extenuado 1,65.

Pasados 1los 30 minutos, se abre la valvula de
descarge del nitmdor y se envia el d0ido a un recipiente de
gres capaz de recibir dos cargas. El doido agotado se neutra-
liza con lechada de ocal.

En las grendes instalaciones se recupera el doi
do sulffrico del doido agotado.

Una ves descargsdo el dcido, se descarga el MNT
a un tanque interwediario o se boumbea al lavedor, segin Ja cog
veniencia.

5° - lavado Qe 1os pitrocuaroos
El produsto de la nitreciin obtenido después de
1a separacién efectueda contiene aproximadamente un 96,6 % de
MNT,
Nitro cresolesscssccscel,l &
PRrafinge.ceccscececcccs 0,6 #
SO, H,, cesssssessseseeeesd,8 B
tOlUBNO seccceccscsseesDyb %
HyO cevcoccncccsncceced0,d %
Dol andlisis anterior surge la necesidad de eli-



ainar 1la acidez proveniente del ao;,ng y del nitrooresol.
' Se efectuard, primerv un lavado con agus pRIe e=
liminar 18 acidez proveniente del SO)Hy. Se efectiia lusgo un lg
vado con solucidn de COsilap 21 5% pare eliminar el nitrocresol
y el regto de 80,,112.

Firalmente se realiza uc lavado oon agua pare e-
1iminer el €lcall remanente del pasc anterior.

Eetas operaoicnes se efectian en un recipiente
cilfndrico de fando obnico de 750 1. de capacidad.

Por el foado del canc penetra un cafio (a través
de un premsa estopa) que noe permite sacar la aapa superior,

D41cho cafio estd prevists de una llave de paso,u=
t1lizdndose una pulgads cama diduetro de trabe jo. Se provee a-
demds un agitador de una sola paleta de 12 por 7 cms., que gire
& unas 1400 rev. por min.

Dicho agitador va f1jo al borde del recipiente,

la operacién se realiza del sigulente modos
Se banbea primero el agua en la cantidad nocesaria: 100 litros
en nuestro oaso, 58 pane en marcha el aglitador y se bambea 6l
MNT, se agita luego medio minuto mds y se deja reposar diez mi-
nutos. Se separe el agus y s¢ bombes la solucidn de COsNa, al
5% que se ha calentado previamente a 50°C,

Este lavalo en ocalicnte favoreoe la separecidn
poaterior del MNT que tiende & emulsionarsc ocon el lfquido al-
calino,



Se deja reposar shore wnos veinte minutos,se se-
pare el 1fquido de lavadc y se¢ bambes el agus pare el lavado fi
nal. Finalizad> dste se onvis el MNT lavado e 1os tambores de
almacenamiento de #iNI' lavado. Estos san 2 de 400 1litros de ca-
pacided cada uno.

En estos lavados sc plarde 0,7 7 de MNT, por lo
cual resten por carga 198,5 kgs. de VNT.

6° - Separmaidn de los iadueros.

Camo ya hemce visto, 13s ires 1sdmerce Ciemen pug
tos de ebullioién y fusidn sufMclenteumente alejedoa entre sf co-
mo pare intentar su separacié por cambinacidn de 1s deatilacidn
y oristalizacidn.

la destilacidn camo medio de ssparacidn se basa
en la diferencia de las presionss de vapor de los campauentes de
1a mezola @ uma deda temperature. Observando el grdfico de las
presionss en funcidn de las temperatures se ve que las curvas
del m=NT y p=Nl estdn muy cercanas a cuslquier tempsretuis, y
bastante debajo de la cufwa del o-NT. Se ve que por destilacién
serd posible separer el o-NT de la mezcla de 108 otros dos isd-
meros en gren proparcifa.

| Zute residuo campuesto de m y p-NT y algo de o-NT
se puede enfriar separdndose asf cilstales de p-NT,
' Queda delineado as{ el procedimiento de separa-
oién: se destila el AVl lavedo a presidn redusida en un desti-

lador dlsomtinuo, donde se separe primero el agua, tolusno y



parafinas, pasa luego la freccidn de o=NT hasta que enfriando
1s mezcla residual se depositan oristales de p-NT, que se fil-
tran., 1as aguas madres se acumulan y destilan hasta Qque la con-
ceatracid: de polinitro derivados aumente a mds de 20%.

Consideramos de gran interds sin embargo, efec-
tuar la destilacidn de 1los tres isdmeros en forma oomtfnua. Se
baoe necesario eliminar las impurezas voldtiles y separar el
MNT de los polinitro derivados debido a qus ostos {ltimos po-
drfan concentrarse peligrosamente en el rehervidor, en este ca<-
30 de deatllacifn continua.

Por 1o tanto resultard conveniente hacer una dep
t1lecidn ndpida de los MNT en wn destilador disoontinuo donde
destilarfan: 1° las impurezas voldtiles; 2° los MNT, quedando ol
residuo de 1los polinitro derivados. Ahore es factible, ccnelos
MNT que ha pexado practicamente puro, alimentar una coluxma de
destilacidn omtfnua, can 1s cual podremos separer 1os tres isd

meros entre sf.

Deatiilador disomtinue (fig. N° 4)
| El oquipo parw la destilacidn disccatfmua cansis-

te en un evaporedor ¢11fndrico horizantal con un haz de tubos in
temo, pare efectuar el calentamiemto, un condensedor y 1lss re-
cipientes y acoesorios necesarins para recaoger las distintas freg
cionea y efectuar el vacfo.

Sus dimenatanes se caloulandn a oontinusoidn.

Cano la meszcla de isdmeros contiene cierto por-
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centaje de polinitroderivados, no canviens llevarla a ebulli-
¢ién a 1a presifn atmosférioca, Se operard a presién reducids
tratando de canservar la temperature debajo de los 120°, Pri-
mero, se destilardn las freccianes livianas, luego el MNT in-
terrumpiéndose 1a destilscién una vez destilados 4/5 de 1a mez-
cla. E1 residuo se envia a un recipiente dande se juntard con
los residucs provenientes de las demds destilaciones. Estos re-
siduos se sameten a una nueva destilacidén, recogiéndose otre
vez los primeros 4/5, deseohdndose el 1/5 restante. En reali-
dad 1a cantidad de residuo que se desecha depende de la cancepn
trecidn de polinitro derivados. Por 1o tanto este operacidn de-
be ser caontrolada.

Observando el grdfico (pst) (fig. 5) se ve que
& 120°C, se puede estimar la presién de wapor pare los 3 isé-
meros, en 32 mm, de Hg.

Pero pare cualquier punto en el interior del 1{-
quido se suns & la presién de vapor, la presién hidrostdtica cg
rrespandiente a la alture entre dicho punto y la supsrfioie. A
una mayor presién corresponde una mayor temperature de ebulli-
cién,. 8iendo el mfximo permisible 120°, se tendrd en la super-
ficie una presién menor de 32 mm. de Hg.

No es canveniente que 1a presidn sea menor de
10 ma. Hg, debido a las dificultades prdoticas pare mantenerla
estable en esa ocifre. Una alture de 22 mm. de lig correspande a-
praximsdaments & unos 25 ocma. de MNT a 120°C,

Iuego esta es la profundided mixima de MNT per-



700

600|-

500

100}

i i -
Py tC:oNT | p-NT

y
5
40

50
194
13
104,

1263

|

53
§5
1002

A4

136

50°

100°

150°



P e

b-NT

. N
o U

40
00
4100
200
LOO

SR * 3

t'c: o-NT 1
50
9.4 :
13 ‘
1045
126.3
131e
{515
1131
1971 !

53
§5

100~

A4t
136
A E
103

1%6.;

2.4 3

. "o ; P
§

o » T At se

2831

———— et Ce—— -

Fig. 5

— ]

240



-26 -

misible, pare tener en el interior del 1fguido una temperature
nixima de 180°C.

S1 se destilan 250 Kg. diarios, se pusde utili-
Zar un recipiente con una capsoidsd til de 150 kg. operando a-
s{s se cargan 150 kg. y una ves destilados 100 kg. se cargan
los 100 kgs. restantes.

150 kgs. correspanden aproximedamente a 130 1s (densided 1,13),
si cansiddreamos 2/3V: 130 1s, es Vi 200 1s. Un recipiente de
200 1s., c1lfndrico tisne estas medidass didmetro: 46 oms. lon-
gitud 120 om. Cuando d1cho hervidor est cargado con 150 kgs .de
MNT su nivel alcanza a 25 ems. (11).

El calentamiento a vapor se efectia por medio de
un has de tubos cuyo nimero calcularemcs luego. la cantided de
calor requerida pars esta destilacidn es la siguiente:

Pare 1la destilacién mayors 250 kg. diariocs correspanden a3

250 kgs. x 7,3 moles/kg: 1625 moles
Siendo calor latente de vaporizacién 11,9 Cal/mol

1825 x 11,93 21700 Cal
Para 8 hores de destilacidn significas 21700/8B: 2720 Cal/hore
que equivalen a 3,15 Ew/h. Pare 1a destilacidén menor se temdrd
andlogamente 2450 Cal/h.

Trasxiaido del calor. Superficle de calafacoidn necesaria.

Pare 1fquidos qus hierven a presién redusids los
datos no son muy preciscs, pero 1los coeficientes son mucho me-
nores. Adoptaremos étl csloulado s 135 Cal/hr.m2°C,



luegos
" Avea &.m- 2 m2, ot =10°C,
10x135

Siendo 18 la difsrencia de tempersture entre la
mezcla y el vapor de calefaccidn que en ningdn mamento se per-
mite pesar de 130°C,

Utilisando tudos de 3/%" de difmetro exterior
2,35 om. se tiene:
drea extertor por metro de tubos 0,0745 m2/m, luego pare 2 m.
de sup, de trensmisién son necesarios 27 mts. de tubo.

Para alentar el 1{guido de 15 a 115°C se requie-
re infoialmente:

150 x 100 x 0,34 = 5100 Cal.

Para calcular la cantidad de calor cedida, tamamos el coeficien
te de trenmisién 135 Cal/hr. x2.°C; la diferencia de temspera-
ture media de 60°C, siendo la temperatura del wapor 130°C.
Luegos 135 x 2 x 60 = 16.200 Cal./hore.
O sea, la cantidad de ocalor entregada por hore es tres veces la
requerida, pudiendo calentarse el 1fquido, al intciar la desti-
lacin, en media hore.

Como hemos visto anteriormente la antided de ca-
lor & suninistrar en el hervidor era 2700 Cal, pare una produc-
cién diaria de 200 kga. de MNT. Es necesario que el condensador
tenga ocapacided para absorber esa cantided de calor., Tamemos la
tamperature de entreda del agua: 15°C, la temperature de sali-
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da serd: 15&-%—-20‘0

550 es 1la cantidad de agua circulante por hore en Kgs, apraxi-
mmda,

Como el vapor de MNT estd a una temp. de 92°C,
¥y no cansiderando enfriamiento en el coandensador, se tiene ques

t =92 17,5 = 7T4,5; siendo 17,5 el pramedio de temp, del
agua. Luego el drea de trensmisidn es:

435?’% s 0,25 2, que corresponde en tubo de 3/8

e una longitud de 4,5 metros.
Enfriador: Pero ahore tenemos que enfriar el MNT de 92°C a 25°C,
temperature adecuada pare su almacenaje. la cantidad de calor a
quitar ess

32 kga/hore. (92-25) .0.34 a 730 Osl/hore, que es
mfs 0 menos la cuarta parte del calidr a quitar en el condensa-
dor, pare 10 cual cansideremos un 50 ¥ mfs de superficie de
tranmuisién 10 que equivale a 2,5 metros de tubo adiciomal.
Equipos El1 quipo pare la destilascién discontfnua constard se-
gén 1o dicho del hervidor horisontal cilfndrico de 46 por 120, eon
una serpentina intema de 2 m2, de sup.aprax., una conexidn al
dondensador de un 80lo pasaje, de 6 tubos de 3/8" (uno mfs que
el cdfloulo) . Lesconexions son amplias pare evitar las cafdas de
presifn.



1a separecifn de los tres isémeros entre sf se
realiss por medio de una destilacién contfnua. Elquipo (figs.5)
oconsiste de una columa rellena de anillos Raschig de alture e-
quivalents a una de 22 platos de burbujeo. Dicho nimero de pla-
tos se obtisne aplicando el mftodo de McCabs-Thiele. Pare ello
es necesario conoser las presiones de wvapor de 1os campanentes
puros a varias tamperaturas y aswmir que la mezola cumple las
leyes de Racult. En realidad ol método gréfico de MoCabe-Thiele
se aplica & sistemas binarios y aquf tenemos un sistema terna-
rio pero paralos fines prdotisos y en particular en este caso
en que las curvas p.t. del m.y p. estén practicamente guntas y
separedas & su vez del o pare todo el rango de t. ommsiderado,
trataremos la megcla cano si fuera un sistema de dos camponen~
tes. Memfs Feuske (12) desarrolls una ecuacién pare caloular
el nimero de platos necesarios, & reflujo total pare condicio-
nes en que la volatilided relativa no se altera substancialmen-~
te a 10 largo de la columa. Es decir es canstante pare un ran-
80 dado de temperatures. la volatilidad relativa del o- al p-
y del o= de m- es muy semejante, por 10 cual se pusde, pare los
fines prdoticos, considerar la mescla camo binaria y utilizar el
método grdfico de McCabe-Thiele.

BRs nscesario ante todo canocer las presiones de
vapor en funcién de la temperature. Stull publicd en el IEC (13)

diohos datos.
Camo esta curva que se obtisne no nos permite
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construir la curva de ebullicién o de equilibrio can exactitud
por estar las curvas muy juntas, conviene utilizar el diagrema
inps Oh (rig. 7).

Con este gréfico se puede canstruir féo11mente
1a curva de equilibrio (fig. 8), aplicando la ley de Raocult pa-
re calcular 1los valores de x o y.

Caloularemos el nfmero de platos en bese & los dp

tos que inclufmos en el siguisnte balance material.

Aliment. Destil. Residuo

moles % moles % moles %

orto 60 60 57,6 96 2,4 6
pare 36 36 1,2 2 34,8 67
meta b b 1,2 2 2,8 7
100 100 60 100 40 100

Determinaremos el peso del destilado y del resi-
duo que se cbtiens por hore pare una alimentacidn de 10 Kg/h.Es-
to significa destilar los 960 Kg. de MNT en 96 horas.

Es D: peso del destilado en Kg/h.
w: peso del residuo en Kg/h.
10: D ¢W
10,0,6 : D.0,96 % W.0,06
e Wilk y D16
siendo Xp ® 0,60 By 2096 y x, =0.06

Cano alimentamos la colunma con vapor saturedo la
1fnea de opereciones es horizontal.
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Cfloulo de 1la 1{nea de operacicnes superior hil-r%-txni

+ wir
cdnﬁT uhmﬁmﬂamelorigmusgi?i_-mnlm-

do Ri6 relac. de refl.
Por odloulo 1a relacidn de reflujo minim es:

R'lﬂ- . 0%%'0.682.._ 3,24
Y' - x¢p 0.685 ~ 0.6

Tomando un amplio margen de seguridad, sdoptamos 6.

Canociendo la ordenada en el origen de la lfnea
de operecicmes superior, el trezado de la 1lfnea g y el valor de
Xy Dodemos construir el grdfico que nos da 22 platos, pare el
valor dado de R, 31 R fusre mayor el nimero de platos disminul
ria, pero es evidente que el volilmen de vapor en la columna au-
mentarfa, 1o cual implica aumentar el didmetro de la columa y
adends 61 oconsumo de ensrgfa.

El relleno de 1la columa consiste en anillos de
Raschig, de 10 rm. de didmetro intemo, 15 de difmetro externo
y 15 de alture.

Para columas rellenas es necesario caloular el
HETP o alture equivalente a un plato teérico, segin Mortan (14).

HETP: c*
siendo V: volumen del espacio vapor, &: superficis del relleno

y C: cte. de proporcionalidad; o sea la eficiencia de la colum-
na eatd relacionada al espacio libre y a la superfioie por la




oual refluye el 1f{qulido.

En nuestro caso da 10, 1o cual implica una colug
na de 2,20m. de rellsno y tamando un margen de seguridad tendrfy
mos J m, de rellsno.

Pare el célculo del HETP se tiensn muy pooos da-
tos pare este tipo de colunmas, ya que la mayorfa de datos pu-
blicados se refieren a columas camerciales o de laboretorio.
cllgulo del didpetro de Ja oolumpa.

Siendo R:6, la tempereture en la parte superior
de la colwmas 118°, la presién: 35 mm.

En esas omdioiones 1 mol de vapor ocupai

ve Yoy To 22000760 1 .
I 7 4 (] 35
Siendo 1a alimentacidn de 10 kg/h, o sea 73 moles/h, se produ~
ocen 43,8 mol/h de destilado. la cantidad de 1fquido que reflu-
ye en la parte superior de la columma est

L, =6. D «6,83,8 = 262,8 mot/h.

1o cantidad de vapor én la parte superior de la columa 08t
V, ®#7D =27, 43,8 = 306.6 mol/h.
El flujo de vapor esi

-%ﬁ— = 59.3 1/seg.

Pare una velooidad de los vaperes de 1,2 m/seg., que es la ve-

losidad adecuada pare una columna que trebaje a unos 40 mm. de

Hg, en pramsdio, se tiene el dres requerida es de 495 cm2. de:
= 495 o2,

que correspande & un didmetro de 25 oms.




Reauerimientos oalor{ficoss
Cantidad de calor a suministrar en la base de la columa O re-
hervidor:
306,6 x 11,9 x 1,16 x 10~ & 4,23 Kwh
Cantidad de calor a suninistrar en el hervidor o vaporizadors
73:11.9:1.16:10" s 1 Ewh;
0 see 1 kwh pare vaporizar los 10 Kg/hora o 73 moles/h de ali-
mentacién,

Estos son: (ver figure N°® 6)
1°: un calefactor pare llevar el 1fquido a destilar a la tempe-
reture de entreda a la columa,. (C)
2°: un candensador total para los vapores de o-NT (d)
3°: un enfrisdor pare el destilsdo o-=NT (e)
4°; un enfrisdor pare la cola o residuo (f)
5%t un rehervidor pare vaporizar el reflujo en la base de la
columa (R)
1° - El requerimiento calorffico del calefaotor de entreda se
caloula teniendo en cuenta la alimentacién horeria y conocien-
do la temperatura de entreda a la columa, aprax. 130°,
Es:  (130- 20).10 Kg/h. 0,3% cal/g. 1,16 x 10° = 0,45 Kwh
0 see, oste calefactor debe suministrer:
0,45 1 = 1,45 Ewh ; mfs wn 50 % adicional pare
compensar las pérdidas, se tieme 1.45 $ 0,72 « 2,2 Kwh.



- 34 -

2° oficulo de) oamdensadors

1a cantided de vapor a candensar pare Ri6 es 306

moles/hore
306 x 11,9 = 3600 Cal/hora a quitar

Kl coeficiente de transmisidén pare el ocandensador debe conside-
Terse & partir de los coeficisntes de los 2 films, uno dedido
al ague y ol otro al o-NT, Debido & 10s caudales muy pequelios
en ol candensador y enfriador, los coeficisntes san muy bajos.

Pare el ofloulo tomaremos camo vimos un ecefioien
te total de 135 C al/m2h°C 10 que nos da un érea de trensmisién

34800 3 3,600 e
135, t 135.(117-18) 027 wa.

siendo 18 el pranedio de temperature del agua, sale de:
t ent: 15°
Caudal hor: 5”0‘8 e t‘lo'lsi-%-.a «’es t prom.s

.H.!.ZL = 18
Eate dato: 0,27 m2., equivale en tubo de 3/8" s 5,8 m, es deoir
que can 6 tubos de un metro de largo se tiene olemndox-u?
decuado.
3° - Pare ol enfriador del destilado se debe considerer I sal-
to de temperature de 117 a 25°C antes de ir al recipiente del
o-NT.
1a cantided de calor a quitar es:
qs 0,34.(117-25)6: 188 Cal/h.
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En este 0aso el coefisiente es mioho mmnor adn. Asumirends un
coef. tres veces menor o sea 50 Cal/m2 h°C

T entreda del agua: 15°C

caudal ague horarie:s 150 kg.

T salida: 15% ° 16,2

t entreda del o-NT: 117

t salida: 25°%
malit = 2% & 39° _.&
a.;oucaa..

Aves = 128 0,1 2.
50.39

que correspande en tubo de 3/8" a un trecho de 2 m. de largo.

&® ~ Ias calas con el p-NT tambidn deben enfriarse, pero mante-
niéndose scbre la temperetura de cristalisscidn, mis o mencs
”.0

Bats enfrismiento puede hacerse por el aire di-
rectaments.
5° « Hervidor para la base de la columa o rehervidor,

En este caso ol rehervidor forms parte integral
de la columa. Simplemente se ha euvuelto la base de la colum-
na en una resistencia cldetrica en uns extensién de 30 om. Es~
ta resistencia debe suministrer 4,25 Ewh al rehervidor, mis wm
50% adioional vare las pérdidas se tisne apraximadamente 6 Db,
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Camo cola de 1a destilacidn oantinua se obtie-
nen & Egs/h de un liquido compuseto por 878 p-¥T, TS n. y 6%
arto. Por enfriamiento se pusde separer el p. eristalizado del
B y 0 e una proporcidn dependiente de 1 tempereature a que se
enfrfe. Vor disgrems temario (fig. 9) tamdo de los datos de

Bell y Mo Bwen (15). P 918

"

o

// \' vtectico -28°
Eut:f:;SO C :lzoo' — -
D -30° . ~
A\ ~~ L,
-1 X\ -1 ﬁ’%o. 0 o’

100%, 100%;
Orto -4° Mets 16°

. Filg. 9
Pare una mescla de esas proporciones se cbiisnsn

oristales cuando el 1{quido se enfrfa a ¥7°C. No ecnviene en~
friar a =15 ya qus a osta temperature comiensa a depasitarse el
1sdmero mota. la temperature dptime de enfrismiento es 10°C ja
que & esta tempereture se cbtiene una oristalisecibn de p-i?
del 80f. Disminuyendo la tenperatiure hasta 0°C se cbtiens solo
un 2% mfs, pero enfriando de 10 a 0°, que es lento y cestoso.
Este aumento de rendimiento no es campensatorio.
Opereremcs enfriando sdlo hasta 10°C,




Semanalmente se tiene 384 Kg. de residuo que oo~
rresponden @ 108 960 Kg. de MNT que se destilan. Estos 385 Kg.
producen 300 Kg. de p=NT que se tratajan 5 dfas o ses 60 kg.dia
rios, que se pusden oristaliszar cn 2 ollas esmaltadas de 50 1. oa
da una.

En estas ollas se recibe la cola proveniente de
la columa, que se enfrfa al aire, termindndose de enfriar en
una cdmare cangeladora. Una vez & 10° se pass la masa por un fil

tro tipo Buchner de gres,
El p=NT se pusde recristalizar en alcchol.

Obtencidn del wacfo

Pare este fin hemos utilizado uma banba rotato-
ria Welch capasz de evacuar 30 litros por minuto a presidn atmopg
férica. Utilizamos edemis un manostato capsz de mantener las a
riaciones de presién dentro del milfmetro de Hg. E1 efecto de
presifn hidrostdiica es muy importante, En nuestro caso este e-
feoto es prdcticamente fnfimo, ya que el hervidor se dispane in
clinado reguldndose la entrada de NT en €1, de tal modo, que los
tubos de calefeccidn no estdn enteramente llenocs. De esta forua
se tiens una ebullicidn rdpida y violenta que favorece atn mds
el intercambio caldr{fioo.

Ia entrads de NT se regula camprobando simplemepn
te 1a altura & que llegs el 1{quido en el nivel indicador.

Cafda de presidn en la colimue

Pare calcular esta cafda de presidn utilizaremcs
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1a curva dada por Kirschtaum (16) para relleno himedo. Ia caf-
da de presidn es en este caso mayor que can el relleno seco. O-
tro factor a considerar es el didmetro de los anillos de Raschig.
Cuanto menor es el didmetro mayor es la cafda en candiciones da-
das pero el faotor principal es la velocidad del vapor.

El grdfico indica cafda de presidn contra veloci
dad del aire, para distintas velosidades de cafda del 1fquido
qQue moja el rellsno,

Ia cantidad de 1{quido que refluye es: 36 Kg/h.

Se ve que es mucho memor la cantidad que fluye por
hore que la mfnima dada por el grdfico.

Correspanden 100 mm, Hzo/m.hon o sea 300 Hy0:

22 Hgdm '

S1 asumismme que la cafda de presién llega a 30
mn, se tiens que el vacudmetro debe indicar en la 1lfnea princi-
pal de vacfo entre 15 y 20 mm, Hg.

Cafdas de presidn en las lfncas de vacfo;

 Estas han sido disminufdss al mfnimo por la uti-
11za01én de grendes didmetros en la 1fnea; en nuestro caso la
cafisrfa era de una pulgada can un recorrido de 1a bamnba a la cQ
luma de 2 m, Como la cafda resultaba avn grande, llegaba a unce
5 mn., se la redujo llevando la bambe ala base de la columma de
tal forma que casi toda la ca{da de presidn se debe al pasaje

por 1a columma,
Pare 1a extraccién de los productos del vasfo he

mos procedido asf: el destilado se recoge en un tambor cuyo ca-
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bezal nos permitfa evacuarlo independientemente del sistema;ps-
ro a pesar de 6110, cuando una ves descargado el destilado y e-
vacuado el tabbor, se 1o canectabs al sistems, se producfs un dg
sequilibrio mamentdneo, que pereistfa hesta que la bonba resti-
tufa 1a presién de destilacidn. Esta es una desventaja que solo
se puede suplir mediante el uso de otra bomba de vac{o pare es-
te efecto. Camo o1 tambor tarda unas 30 horas en llsnarse, este
efecto no es muy importante. Lo es mfs en 1la remosidn de la co-
la, que se realiza cada 9 horas por utilizarse frascos Pyrex de
50 1. de capacidad., Estos fueron ppovistos de una llave en la
1fnea de unién y una de entreda de aire para poder llevar el
frasco a la presifn atmosiérica.
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DESCRIPCION D LA COLIMNA

El equipo de destilacidn consta de una colixma
rectificadorg, un vaporizador o hervidor, un condensador y los
acoesorios y recipientes necesarios pare campletar la operecidn.

Ia golusna es de acero de 25 cms. de didmetro y
4,40 m. de alto. En ambos extremos lleva scldades bridas que
permiten limpiar fdollmente la columa. Estas bridas se tor-
nean con una talla, En esta formm, utilizando una guamiocidn,se
puede haoer un cierre hermético. La guamnicién utilisada es de
planc. Ia columna se aprisicna con unes abrazaderas, > en nues-
tro casogy un perfil vertical que hace de soporte.

Rl relleno: Se utilizsron anillos de Raschig de
porcelans sin vidriar de 15 x 15 (los Unicos dispanibles en el
mowento de armar la columa) .

El incanveniente que presentan generalmente las
columgs rellenss es la mala distribucién del 1fquido descenden-
te 0 ses el efecto de canalizacifn.

Pare obviar este inconveniente es necesario uti-
1izar unos distribuidores de 1{quidos. Generelmente consisten
en una tela metflica & la que se le da forma de cono y que se B9
portad esta forma. (Fig. 10)

Mands de colggn sobre el redestribuidor unos
anillos de myor tamaflo pare facilitar el pasaje de 1f{quidos y
vapores. De estos redestribuidores se utilizan 2, uno sobre el
espacio de entreda de los vapores a 1a columa y el otro en la

mitad de la columa restante,






Calefagoidns hervidor o vaporizador: éste cansiste en un has

de tubos unidos & un colector camin que se une por medio de bri
das 2 1a coluna. El hag de tubos estd sumergido en un bafio de
aceite que se calienta por medio de resistencias eldctricas .Es-
tas resistencias se envuslven sobre uncs cilindrcs delgados de
material refrectario qus se dispanen en ol casco en la forme in
dicada en la figure. (ver figure N° 11-C)

Rehervidor o evaporisadors de scuerdo & 1los odloulos efectuados
el rehervidor debe suministrer 4,23 Kwh, Se utiliza una resis-
tencia de 5 Kwh que envuelve al hervidor en su base en la for-
ma mi= pareja posible para que la temperatura de la pared ses
homogénea. Debe tenerse cuidado que el nivel del 1l{quido esté
siewpre & mayor alture que las resistencias, porque sino a cual
quisr variacién brusca del nivel varfa la velooidad de ebulli-
cifn, la temperature de cola y por cansiguiente se dc.eqﬁinm
en general la columa,

El rehervidor debe hacerse 1o mfs pequefio post-
ble pare disminuir la cantided de 1fquido retenidal Pare contrg
lar el nivel se utilizs un tubo de vidrio Pyrex, cuyo extremo
superior se canects bastente mds arribe del nivel del lfguido.
Candensadores: Se utilizan dos condensadores. El primero actda
como candensador total y cansts de 6 tubos de 1 m, en 3/8".

Como durante la operecién se camprobd que en el
tanque intermediario se juntabs caondensado se reforzd el con-
densador can otro superpuesto. Ademds pare asegurar que la bog
ba extrajera gases no candensables exclusivamente, se colosd o-






tro condensador que trebajara independientemente con el agua
mds fria posible. En todos los candensadores se utilizd agua
como 1fquido de enfriamiento,

Alslacidn: Pare redusir al mfnimo la pérdida de calor de la o9
luma se la aislS con una caps de 3 cms. de lana de vidrio.

Puede cansiderearse la necesidad de asegurar la
operacién sdiabdtica de 1a columa, envolvidndola tala en una
resistencia eléctrica que podrfa tener, asimismo, el fin de po
nerla en régimen en poco tiempo.

HemoOs Optado por aislar la colunna soclamente,da-
do que una pérdida de calor mayor, sélo tiene el efecto de au-
mentar un pooco el reflujo en la parte superior de la coluwma,y
esto no afecta mayormente la operacién, siempre y cuando el ca-
lor perdido no sea una gran pooporcidn del calor qudedebe ser
entregado pare la revaporizacid,

El prefluio se controla por medic de una velvula colocada en 1a
1fnea del destilado al tambor, El cabezal del tambor consta de
uns mirills de vidrio Pyrex por dande se puede apreciar el go-
teo y medir el volimen del destilado, ya que este tubo de vi-

drio se calibre previamente (fig. 1%) .-~



Fig. 12
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C U ONE

Se ha efectusdo 1a instalacién de una planta pi
loto pere la produccién de aproximsdamente dos taneladas men-
suales de pare-NITROTOLUERNO puro.

Se hmencaredo 10s problemas prdoticos de inter-
cambio caldrico y corroeidn que crea la nitrecidén del taolueno.

Se ha oalculado, canstrufdo y puesto en marcha
una columa continua de freccicnamiento por destilacidn, pare
los isdmeros del mono NITROTOLUENO,

Efectusda unf serie de opereclones se ha llsga-
do a 1a conclusidn que para operar can buen €xito la planta de-
be asegurarse:
1°: Control de 1la temperatura a que se efectia la ritrecidn.
2°: Eficaz funcionamiento de la columa de destilsecidn contf-

nua, lo que implica:;

a) alimentacién constante e invariable del vaporizador e
hervidor;

b) cantrol del reflujo;

) estsbilizacién de la presién que exiete en todo el apa-
rato.

Estos puntos requieren en una instalscidn de ca
rdcter industrial el pasaje de cantroles manuales a autanfticos

Se ha obtenido para=Nitrotolueno puro ocon un ren-
dimiento del 31% en base al MONONITROTOLUENO, u 98% cansideran~
do el ra;ﬂimionto tedrico de isdmwerc pare on 36%.
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