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Obtencion de acetato de isoamilo a partir
de aceites fusel. Simulacion del proceso.
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Los aceites fusel son co-productos de la destilacion alcoholica, ricos en
compuestos que pueden ser utilizados como productos de alto valor
agregado. En el siguiente articulo se propone un sistema para la obtencion
de Acetato de Isoamilo a partir de los aceites fusel. El éster producido,
constituye un producto de alto valor en la industria farmacéutica, alimenticia,
de pinturas, entre otras. El proceso consta de tres etapas fundamentales
para obtener acetato de isoamilo con una alta pureza: la separacion de los
alcoholes isoamilicos, mediante destilacidn, la reaccion de estos alcoholes
con &cido acético, y la separacion de los productos por destilacion. Se
realiza una busqueda bibliografica para determinar las principales vias de
aprovechamiento de los aceites fusel, ademas de las diferentes maneras
de produccién del acetato de isoamilo. Se realiza la simulacion de la planta
mediante el uso del Software Aspen-Hysys, obteniéndose el diagrama de
flujo del proceso, los balances de masa y energia, asi como el analisis del
proceso completo. Los balances demuestran que es posible procesar 750
kg/h de fusel, para obtener 626 kg/h de acetato de isoamilo con una pureza
de 99,9%, utilizando 299 kg/h de acido acético para la reaccion, asi como
17 768 kg/h de vapor saturado para las operaciones de destilacion y 435
m3/h de agua de enfriamiento para la destilacion y el enfriamiento de la
reaccion.

Palabras Claves: Aceites Fusel, Acetato de Isoamilo, Simulacion.

The fusel oils are co-products of alcoholic distillation, rich in many com-
pounds, which can be use as high value products. In this article we propose
a system to obtain isoamyl acetate, from fusel oils. The ester produce con-
stitute a high value product in pharmaceutical, food, and painting industry.
The process consists of three principal stages to obtain isoamyl acetate
with high purity: distillation of fusel oils to separate isoamyl alcohols,
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reaction of these alcohols with acetic acid, and separations of the reaction
products with distillation. We determinate the principal uses of fusel oils
and different methods of production of isoamyl acetate by a bibliographic
research. Also it’s have be done the plant simulation with professional soft-
ware Aspen-Hysys, obtaining flow process diagram, mass and energy bal-
ance, and process analysis. The balances show that it is possible to pro-
cess 750 kg/h of fusel, to produce 626 kg/h of isoamyl acetate with 99,9%
of purity, using in reaction 299 kg/h of acetic acid, and 17 768 kg/h of satu-
rated steam and 435 m3/h of water, to distillation and reaction operation.
Key Word: Fusel oils, isoamyl acetate, simulation.
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I ntroduccion.
Duranted proceso defermentacion demostospara
laproduccion de etanol y su posterior destilaciony
rectificacion, se genera como subproducto los
[lamados “Aceites Fusel”, que son mezclas de
a cohol es superioresy compuestoscarbonilicos, en
cantidades de alrededor del 0,1 - 0,5%, con
respecto alaproduccion de etanol (95°GL). Los
Aceites Fusel, pueden ser utilizados para la
obtencion de compuestos de alto valor agregado.
Actuamente, losfusd sequeman enlascalderasde
loscentraleso secomercializan parasu utilizacion
como solventesen a gunas aplicacionesindugtriaes,
luego dediminarled aguay etanol que contienen
[1-5].
Estos congtituyentes minoritarios en € proceso
de produccién de acohal etilico presentes en €
fermento deben extraerse durante la etapa de
rectificacion porque aln en pequefias proporciones
poseen una toxicidad importante y degradan la
cdidad dd acohal etilicoy en consecuenciad aroma
y € sabor delas bebidas obtenidasapartir deeste
[3,6,7].
Lacomposicion promedio del Aceite Fusd depende
de las condiciones de la etapa de fermentacion y
destilacion; estando en lamayoriadelos procesos
de fermentacion, €l alcohol isoamilico en mayor
proporcion respecto a los demas componentes
generados, después del etanol [5, 8]. La
composicién promedio del Aceite Fusel esde 10%
etanol, 13% n-propanol, 15% i-butanol, 51% al-
cohol isoamilico, y 11% de otros alcoholesy agua
[4]. Ademas puedetener compuestos como 1-pro-
panol, 2-pentanol, a cohol amilico, dcohol amilico
activo (2-metil-1-butanol) entreotros[7].
Es posible separar 1os componentes del Fusel
mediante procesos de destilacion con una
deshidratacion anterior y luego esterificarlos para
obtener productosdealto valor agregado con una
ampliagamade usos. Variosinvestigadores|[3-5]
han estudiado laobtenci6n de acetato deisoamilo,
el cua congtituyee éster mésimportante obtenido
apartir del acohol isoamilico presenteend fusd,
debido asususosen laindustriaalimenticiacomo
saborizante, en la industria de cosméticos,
farmacéutica, como lubricante y solvente, entre
otros.
El acetato deisoamilo se obtiene por esterificacion
de acohol isoamilico y &cido acético... pocos
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investigadores|ogran sintetizar dicho éster apartir
defusd.

Metodologia

A continuacion se exponen las consideraciones
para la simulacion del proceso y los equipos
empleados.

El proceso consta de varias etapas que permiten
transformar el Aceite Fusel aAcetato delsoamilo.
Laprimera es la eliminacion ddl agua presente
en e fusel por un proceso de pervaporacion
con membranas, seguido de unadestilacion para
separar los compuestosdel Fusdl, posteriormente
el fondo, unacorrientericaen acohol isoamilico,
pasaareaccionar con acido acéticoy un catalizador
acido, paraformar €l acetato deisoamilo, € cua se
separa en otra etapa de destilacion paraaislar el
éster principal. El &cido acético sin reaccionar se
separay serecirculaal proceso.

Herramientasy consi deracionesen lasimulacion:
La simulacion fue desarrollada empleando el
simulador Aspen-Hysys v3.1. Para todas las
columnas de destilacion se empled € método
riguroso decdculo, con e quecuentael simulador,
recomendado para el fraccionamiento vapor-
liquido. El nimero debandg asenlascolumnasson
real es, especificandoselaseficienciasglobalesen
cada caso y se enumeran desde el tope de la co-
lumna. Paralareaccion de esterificacion se optd
por un modelo de reactor genera de equilibrio,
cd culdndoselaconstante deequilibrio (Keq) por la
ecuacion delaenergialibrede Gibbs.

Seutiliz6 comomoddotermodinamicod modelo
NRTL (Non Random two liquid) que permite
describir € equilibrio liquido-vapor de soluciones
no ideales.

Capacidad de la planta y composiciéon de
dimentacion:

La capacidad de la planta se fij6 en 750 kg/h de
fusdl, paraobtener flujosenlacolumnadestiladora
(T-100) de manera que se pudiera trabgjar con
torresde 0,5 mdedidmetro. Paralasimulacion se
empled unacomposiciontipicadd fuse [5], laque
se presenta en la tabla 1, junto a las
correspondientes temperaturas normales de
ebullicion (Tb) [9].

Smuladon:

El diagramadeflujo completo delaplantaparala
produccion de acetato deisoamilo apartir delos
aceitesfusd sepuedeobservar enlafigural.
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Tabla 1: Composicion del Fusel

- Compuesto Composicion (% masa) | Th (°C)
Metanol 0.0z 64,7
Etanol 0.03 78,4
n-Propanol 0,33 Q7.8
Agua 13.77 1000
i-Butanol 14,00 1070

Deshidratacion del Fusel (X-100).

Seglininvestigadoresdd tema[5], ladestilacion delosaceitesfuse paralaseparacion dd acohol isoamilico
sevefavorecidacon unadisminucion del contenido deaguade fusel, mediante técnicas de deshidrataci on.
Es por esto que se empleaen lasimulacion un modul o para separar el aguaquetrae consigo el fusdl;
asumiendo que se separatoda el aguaque entracon laalimentacion. Estaseparacion puedellevarsea
cabo por técnicas de pervaporaci on con membranas o0 empleando unasal como e sulfato de sodio.
Columnadestiladoradel Fusdl (T-100).

En estacolumnase separan los componentes del fusel entres corrientes principal es, unacorrientericaen
acohol isoamilico por e fondo, otraricaen etanol como destilado, y unacorrienteintermediaricaeni-
butanol, lacual se extrae por |os platos donde laconcentracion es mayor. El nlmero de etapasreales se
fij6 en 15, y se trabaj6 con especificaciones de operacién pararecuperar € 95 % masa del a cohol
isoamilico queentra, y a canzar unacomposicion en e fondo de 90% masa, usando unarelacion dereflujo
de 7. Lacolumnaconstade un condensador total y unarehervidor. Lacaidade presién enlascolumnasse
despreciaparasimplificar lasmulacion delaplanta

Reactor deequilibrio (ERV-100).

Parasimular lareaccién de esterificacion del acohol isoamilicoy € acido acético paradar acetato de
isoamiloy aguaseginlaecuacion 1, seescoge un reactor deequilibrio, operando € mismoisotérmicamente.
Parafijar lascondicionesdeoperaciony lasrelaciones de dimentaci on entrel osreactantesy d catdizador
(H2S04), se emplean modul os denominados “Set” parafijar e valor de unavariable de proceso en
funcion de otravariable de proceso. Con € Set-1 sefijaunarelacion entre el flujo masico del acido
acéticoy € del fondo delacolumna(rico en a cohol isoamilico) de 1,925; por otraparteel Set-2 fijaun
valor de 0,562 paralarelacion entre el flujo masico del acido sulfurico (catalizador) y €l fondo dela
columna[3, 5]; e Set-3fijalascondicionesisotérmicasal igualar latemperaturadelos productosdela
reacciony latemperaturade reaccion.

Separadoresdel &cido acético (X-101y X-102).

Unavez alasdidade reactor esnecesario separar € acido acético en exceso queno reaccion. Paraello
selavalamezclareaccionante con aguay se separaunafase acuosalaque serecirculaa procesoy otra
fase organicaricaen el ester; para esto se emplean los médulos de separacion o “Splitter”. Lafase
organicase pasaatravés de unacolumnade destil acion paralaseparacion del producto principal.

9 CH,,_ _ Q CH,
CHL,C—OH + “CHCH,CH,OH #= CH,C-—0—CH,CH,C + H,0
CHy CH,
Acido Acético Alcohol Isoamilico Acetato de isoamilo Agua
(EXces0)

Ec. 1. Reaccion de esterificacion del alcohol isoamilico.
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ColumnaseparadoradeA cetato deisoamilo (T-101).

Se empl ed este médul o de simul aci dn paraobtener un producto deatapureza, usando métodosrigurosos
de destilacion. Lacolumnatiene un condensador total y un rehervidor. Sefijan 14 platosreales para
alcanzar lapurezade 99,9%, segun unaespecificaci on de disefio, ademas setrabgjacon unarelacion de
reflujo de 10, paraal canzar laconcentracion deseadaen el fondo delacolumna.

Mezcladores (M1X-100, 101y 102).

Parael mezclado delas corrientes se empled modul os de mezclado, yaseaparaunir losreactantesenla
reaccion, paraadicionar € aguadelavado delos productosdelareaccion o paramezclar € acido acético
fresco con € recirculado.

Enfriadores (E-100, 102, 103y 105) y Calentadores (E-101y 104).

Seincorporaron enlas mulacion estos equiposauxiliares paraenfriar o caentar corrientesy equiposend
proceso. Losmodul os E-100 y E-105 se emplean determinar lacantidad de cal or aextraer del topedela
columnade destilacion T-100; E-102 se empleaparaenfriar € fondo de lacolumnaantesdeentrar a
reactor, y E-103 paraextraer € caor generado en el mismo paramantener latemperaturaconstante. En
esos casos seempleasiempre agua, lacua experimentaun cambio detemperaturade

emplean paradeterminar lacantidad devapor vinculado con € proceso de destilacion en las columnas
T-100 y T-101 respectivamente; las condicionesdel vapor son: presiénde 7,74 atmy en condiciones
de saturacion.

Reciclo (RCY-1y RCY-2).

Enlasimulacion seemplearon estos modul osdereciclo pararecircul ar las corrientesde destilado dela
columnaT-101Yy el &cido acético en exceso de X-102 respectivamente.

El modo de cdlculo para resolver los reciclos empleado fue “Nested” pues a pesar de haber masde uno
en el proceso, estosno estan conectadosentresi.

Otrasconsideraciones.
El didmetro delascolumnas sedetermin por medio delametodol ogiadel Pavliov empleando unahojade
calculo en Excel parafacilitar losca culos, fijando el espaciado entrelosplatosde 15¢cm.

Resultadosy Analisis

El diagramadeflujofinal seesquematizaenlafig. 1, asi comolosbaancesde masay energiadetodo €l
proceso enlatabla?2.

En e separador X-100 seeliminatodae aguaque presentael fusel, luego enlacolumnaT-100 selogra
separar 95% peso del a cohol isoamilico que entraal proceso, por el plato 5 serealizaunaextraccion
lateral para separar €l alcohol i-butilico, 1-butilico y 1-propilico, de acuerdo con sus perfiles de
concentracion enlacolumna(fig. 2). Después de enfriadalamezcla (90% masadeisoamilico), semezcla
con € &cido acéticoy d catalizador (H2S04) en M1X-100, fijandose lasrel aciones de alimentacion a
través de los modulos Set-1'y Set-2. Pasa al reactor de equilibrio ERV-100, para convertirse en un
98,39% 6l alcohol isoamilico; alasalidadel reactor selavalamezclaproducto paraseparar en lafase
acuosa€ acido acéticoy otros compuestosen funcién delasolubilidad con €l agua. Lafase organicase
obtiene en el separador X-101 la cual es destilada en lacolumnaT-101, para obtener un acetato de
isoamilo deunaatapureza(99,9% masa), de estacolumnaserecirculaa proceso € destilado que esta
congtituido por los demas compuestos y ademas contiene acohol isoamilico. Del separador X-102
serecirculaal proceso el acido acético sin reaccionar, paramezclarlo con &cido acético nuevo.
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Fig 1:Diagrama de flujo completo de la planta de produccion de acetato de isoamilo.

Delasimulacién delacolumnade destilacion T-100, se puede observar enlafigura2 € grado de separacion
a canzado, mediante los perfiles de concentraci én delos principa es al cohol esaseparar.
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Fig. 2. Concentracion de los alcoholes en T-100.
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Lascaracteristicas generales delas columnas se pueden ver en latabla 2, |os diametros se determinaron
medianteunahojadecaculoen Excd; d resultado find delosba ancesen laplantacompletase puedever
enlatabla3, mostrando esta, |asvariabl es principa es asi como lacomposi ¢ién masi cade cadacompuesto
enlascorrientesdel proceso.

Tabla 2. Caracteristicas de las columnas de destilacion.

Columna Descripeion

T-100 |5 etapas reales
Etapa de alimentacion: 7
Eficiencia: 0,3
Temperatura en el tope: 78,91°C
Temperatura en el fondo: 127,4°C
Presion de trabajo: 1 atm
Extraccion lateral: plato 3
Diametro: 0.5 m

T-101 14 etapas reales
Etapa de alimentacion: 4
Eficiencia: 0,47
Temperatura en el tope: °C
Temperatura en el fondo: °C
Presion de trabajo: | atm
Diametro: 0.5 m

Medianteel empleo de médul os de enfriamiento y cal entamiento se determinaron los consumos delas
utilidadesen laplanta, susvaoresse presentan en latabla 3, observando un ato consumo energéticoenla
columnaT-101, lo que se debe probablemente alaaltarel acidn dereflujo en estatorre (tabla3) y alos
flujosdevapor y liquido dentro delacolumna(fig. 4).
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Tabla 3. Calculos de las corrientes principales del proceso.

Corrente et T qoe e BT ARG R Prda

Temp (C) BOD WA 1m0 B0 MM B0 B0 NB N

Flgjo (kg'h) TS0 6R4T 49T 1N MATE 49T 0MES TRM ITNMS 1748

Flgjo (m*37%) 08066 0089 066 01018 0WI 060%  0WT9 01507 Ledl L6

Fraccion masa

Metazel 0ooaz 000! 0 om0l 0 0 0 0 0 0

Butal 0140 0108 00T 0813 064 0097 0 0 0mm 0@

iscarilizo 06265 0008 0900 028 078 0.9000 0 0 0281 00042

|-Butanad 0000 00001 0025 0M3 0002 0003 0 0 00T 00007

I-Propunel 0003 0019 00002 OOISS 0003 0000 0 0 om0l 000l

Etrol 0090} 087 0 om0 0 0 0 0 0000

Aga om0 0 0 0 0 0 0 R

Acetato de isaamilo 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0.3751

Acido ulfizo 0 0 0 0 0 0 0 081 0len

Acid 3eético ) 0 0 0 0 0 ! 0 0D 0%

Carriente '::; }T:;:' Faie acmaia ll':::it ':::_:I:' el T0 faseacemal  scida scitico H;:.:L
Temp ('C) 3500 9448 2500 3.6 14149 1368 2500 1300 3.0
Flujo (kghi 530,58 1508136 B41H 14327 36189 10E70.91 1987.12 63545 10.M
Flujo {m"3/h) 15357 16,6334 15085 13127 (i8R 124791 LERN 06233 02543
Fraccidn masa
Metanal 0 ] 1] 0 ] 1] 0 0 1]
# Butanol ] 0.0320 00133 00380 0 0,0400 00162 i 0
lsoamiliza 0 00138 0.001 6 0.017? 0.0007 00186 0.0020 0 ]
|=Butanol 0 0.000% 00003 0.0011 0 00011 0.0004 0 ]
-Propanal 0 ] 0 0 0 ] 0 ] ]
Eanal 0 0 0 0 0 ] 0 0 ]
Aga L0000 01737 071M 0 0 ] 0.8772 0 0
Acetatd de isaamila 0 07178 0.0089 [.942 0993 0.9402 Lo 0 0
Acido sulfimico i 00788 0,078 0.0000 ] 0 0,033 0 0
Azido acética 1] 00433 0.1799 0,0000 0 ] 0 10000 10000
Tabla 4. Consumos de agua y vapor.
Utilidades Valor  Unidades

Agua en cond de T-100 (949,52 kg/h

Agua en cond de T-101 42417840 kgh

Agua en reactor ERV-100 191436 kg/h

Vapor saten T-100 293,56 kgh

Vapor saten T-101 17373,12 keh
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Fig. 3. Perfiles de temperatura en las columnas de destilacion
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Fig. 4. Perfiles de flujo de vapor y liquido en las columnas de destilacion
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Enlatabla5 semuestran | osresultados delasimulacion del reactor deequilibrio.

Tabla 5. Resultados de la Reaccion de Esterificacion

Compuesto Flujo de Entrada Reaccion Flujo de salida
Metanol 398 E-09 0 3.98E-09
i-Butanal 06307 0 06309
[soamilico 5,0639 49823 §,16E-02
Agua 0 49823 41,9823

Acido Sulfirico 28420 0 12,8429

Acido Acético 159 498 10,9

Acetato de [soamilo 0 4198 498

En lareaccidn se obtienen como resultados, una
conversion de 98,39%, unaconstante de equilibrio
de 90,47 y un calor de reaccion de -15 431 kJ/
kmol.

Los consumos energéticos y materiales en la
planta smulada pueden ser disminuidos aplicando
técnicasdeintegracion, sobretodo en las columnas
de destilacion, por susaltos consumos energeéticos.
Pudiendo intercambiar caor lascorrientescalientes
quesalende fondo delascolumnasT-100y T-101
con las de entrada a estos equipos.

Conclusiones

-El empleo del software Aspen-Hysys permite
obtener el diagramadeflujo paralaobtencion de
un éster dedto va or agregado (acetato deisoamilo),
partiendo de un subproducto de la destilacion
acohdlica, los aceites fusl.

-Esposibleobtener un producto con unapurezade
99,9% peso, mediante la combinacion de
operacionesdedestilaciony reaccion quimica
-Mediantee andisisdd resultado delasimulacion
delas columnas de destil acion sedeterminaron | os
flujos de vapor y liquido en las mismas para
determinar el didmetro delastorres, asi como la
etapaparalaseparacionintermediadd i-butanol a
travésdelosperfilesde concentracionenlacolumna
T-100.

-Lasmulaciondd proceso permiteredizar € andiss
complgodelaplantaparalaproducciondel éstery
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tomar decisiones paradisminuir € ato consumo
energético de dichas operaciones, y andizar €
comportamiento delavariacion delacapacidad de
laplanta.con losindicadores de desempefio dela
misma, antes de implementar el proceso en la
redidad.
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