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Resumen:

El Aceite de Fusel es una mezcla de alcoholes superiores, que se
obtiene durante la etapa de rectificacion en el proceso de obtencion de
etanol, como una impureza de este proceso. Por medio de un proceso de
destilacidon, se pueden separar los alcoholes que lo componen en
diferentes fracciones, segun sus puntos de ebullicion y posteriormente
por un proceso de esterificacion con diferentes acidos, obtener los
ésteres de estas fracciones, entre los que se encuentran el acetato de
etilo, el acetato de isobutilo y el acetato de isoamilo, los cuales tienen un
alto valor en diferentes industrias como la alimenticia, como saborizantes.
Los objetivos del presente trabajo estan dirigidos al estudio de la etapa
de destilacion, para la obtencién de las fracciones de alcoholes. Se
desarrollaron experiencias a escala de laboratorio donde primeramente
se deshidrato el Fusel desde un 17,24 % hasta un 2.3 % masa
aproximadamente para mejorar la posterior separacion de los alcoholes
gue lo forman mediante destilacion. Se separaron las fracciones de
acuerdo a los rangos de temperatura encontrados en la bibliografia, en
una columna de cristal de 10 platos, separandose tres fracciones
fundamentales; hasta 79 -C, otra de 79 — 108 C de gran volumen y otra de
108 — 128 C, se caracterizaron los productos mediante cromatografia
gaseosa. Por ultimo se simuld la columna para procesar el Fusel
proveniente de 4 destilerias del pais, usando para ello el Simulador
Profesional HYSYS v.3.2. Como resultados se obtiene que los
compuestos que se encuentran en mayor proporcion tanto en el Fusel
crudo como en el deshidratado son el alcohol isoamilico, el isobutanol, el
n-propanol y el etanol, similares a los obtenidos por otros autores que han
realizado estudios similares. Mediante la simulacion se obtienen dos



mailto:yenisleidym@uclv.edu.cu
mailto:irenia@uclv.edu.cu
mailto:nancyl@uclv.edu.cu
mailto:mmoralesp@uclv.edu.cu

Centro Azucar 38(4): 8-14 octubre-dic., 2011

corrientes fundamentales, tratando de lograr altas concentraciones de 1-
propanol, etanol e isobutanol en la corriente destilada y altas
concentraciones de alcohol isoamilico en la corriente que sale como
residuo, para su posterior tratamiento en la obtencion de sus respectivos
ésteres.

Palabras clave: Fusel alcoholes superiores, destilacion, simulacion.

Abstract:

The Fusel oil is a mixture of superior alcohols that are obtains during the
rectification stage in the process of obtaining of ethanol, like an impurity of
this process. By means of a distillation process can be separate the
alcohols that compose it in different fractions, according to their points of
boil and later for an esterification process with different acids can be ob-
tained the esters of these fractions, among those are the ethyl acetate, the
iIsobutyl acetate and the isoamyl acetate, which have a high value in differ-
ent industries like the nutritious one. The objectives of the present work
are directed to the study of the distillation stage, for the obtaining of the
fractions of alcohols. Experiences were developed to laboratory scale
where firstly the Fusel became dehydrated approximately from 17, 24%
until 2.3% mass to improve the later separation of the alcohols that form it
by means of distillation. The fractions were separate according to the
opposing ranges of temperature in the bibliography, in a column of glass
of 10 plates, separating three fundamental fractions; up to 79 °C, another
of 79 - 108 °C of great volume and another of 108 - 128 °C, the products
were characterized by means of gas chromatography. Lastly the column
was simulated to process the Fusel coming from 4 stills of the country,
using for it the Professional Pretender HYSYS v.3.2. As results we have
that the compounds that are so much in more proportion in the raw Fusel
as in the one dehydrated are the isoamyl-alcohol, the i-butanol, the 1-pro-
panol and the ethanol, similar to those obtained by other authors that have
carried out similar studies. By means of the simulation two fundamental
currents are obtained, trying to achieve high concentrations of 1-propanol,
ethanol and i-butanol in the distilled current and high concentrations of
isoamyl-alcohol in the current that leaves as residual, for their later treat-
ment in the obtaining of their respective esters.

Words key: Fusel superior alcohols, distillation, simulation.
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Introduccion

El Aceite o Alcohol de Fusel seformacuando se
produce lafermentacion a cohdlicaatemperaturas
mas dtas, con pH bajos, y cuando laactividad de
la levadura esta limitada por e contenido de
nitrégeno [1]. Posee un color pardo oscuro y 1o
componen diversosa coholescomod etanol y otros
deorden superior (a coholescon mésdedosaomos
de carbono) como son €l 1-propanol, 2-propanal,
1-butanol, isobutanol, alcohol amilico (varios
isomeros), furfural y otros compuestos en menor
proporcion. La proporcidn en que se encuentren
los diferentes compuestos gque lo forman va a
depender delas condicionesen quesehayallevado
a cabo la fermentacion, de las materias primas
utilizadas y por tanto de la destileria de la cual
provenga[2]. Estapresenteenlasidra, aguamiel,
cerveza, vino y bebidas espirituosas. Algunas
bebidas, por g emplowhisky, Siwucha, lacerveza
tradicional inglesa y sidras, esperan tener
concentracionesrelativamente altasdelosa coholes
del Fusdl como partedel perfil del sabor. Enotras
bebidas, por gemplo vodka y

cervezasdoradas, lapresenciade

farmacos. El acetato de isoamilo que puede ser
usado como lubricante, surfactantey el acetato de
isobutilo que puede ser usado en laproduccion de
tintasdeimpresién paralaindustriagréfical4].

El objetivo deestetrabajo esel estudio delaetapa
dedestilacion del Fusdl en diferentesfraccionesde

acoholes.

Desarrollo
Con €l objetivo delograr unamejor separacion de
los alcoholes que forman el Fusel, se deshidratd
primeramentetratandol o con diferentes cantidades
de unasol ucion saturadade cl oruro de sodio. Luego
de separadas|asfases, el contenido deaguaen el
Fusel esdel 17,24 % aproximadamentey tratala
faseorganicacon sulfato desodio anhidro (NaSO,)
en unaproporcion de 0,5 g de sa por centimetro
cubico deFusdl, parareducir € aguacontenidaen
el Fusdl hastaun 2,3 % aproximadamente[5]. Las
caracteristicasdel Fusel crudo y deshidratado se
muestran en latablal.

Tabla 1: Caracteristicas del Fusel crudo v deshidratado.

los alcoholes del Fusel se
considera una averia y en

Fusel crudo Fusel deshidratado
®a de Agua 17.24 %4 2.3 %
Indice de refraccién 1.38 1,38

determinados casos puede ser
utilizado como combustible para
proveer energia[3]. Losalcoholesquelo forman
tienen multiples usos, por lo que pueden ser
recuperados através de operacionestalescomo la
pervaporacién con € objetivo de deshidratar para
lograr una mejor separacion luego mediante
destilaciéon. También es posible obtener ésteres
medi ante | as reacci ones de esterificaciOn de éstos
alcoholes que pueden ser utilizadosen laindustria
alimenticia para la produccion de fragancias
artificiales por su semejante olor afrutas. Como
gjemplostenemosel acetato de etilo que esusado
en la fabricacion de cueros artificiales, en las
industrias detintasy barnices, como solventeenla
produccion de adhesivosy en la produccion de

Laoperacion dedestilacion sellevaacabo enuna
columna de 10 platos reales acoplada a dos
condensadoresy aun balon de 500 ml. El primer
condensador seusapara€ reflujo con el objetivo
de favorecer la operacion y el segundo para
condensar |os vapores que se obtienen como
destilado. Sedeterminé d porciento volumendelas
muestras obtenidasluego dedestilar [0s335ml de
Fusel enlosrangosdetemperaturarecomendados.
También sedetermind d porciento masa, pH eindice
de Refraccion para cada una de las fracciones
obtenidas. Losvalores obtenidos sereportanen la
tabla2.

Fracciones % Volumen | % Masa i;;?ﬂ ;;: pH R]:;l:sc[ilgn
Producto a destlar 23525 6.09 1,395

hasta — 75 °C 26,54 27,32 864.32 7.63 1.389

79 —108°C 37,70 37,46 827.85 7.07 1.393

108-128°C 35,76 35,22 826,53 5.56 1.403

Tabla 2: Porciento masa v volumen, densidad, pH e I.de refraccién para cada fraccién

obtenida.
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El andlisisde Fusel crudo, deshidratadoy lastres
fraccionesdestiladasdel Fusdl deshidratado fueron
caracterizadospor cromatografiagaseosa, siguiendo
lametodol ogiaempleadaparaladeterminacién de
la calidad de las bebidas al cohdlicas destiladas,
aguardientes 'y alcohol etilico [6]. Los reactivos
estandares usados son de alta pureza superior al
99%, de firmas productoras con Sistemas de
Gestion delaCalidad acreditados segiinlasnormas
ISO, con certificado de purezay libre de otras
impurezas de congéneresdel etanol, comprobada
en una prueba de dilucion analizada por
cromatografiade gasesen smilarescondicionesde
andissqueparalasmuestras. El aguausadacumple
con la NC-1S0O-3696:2003. El equipo para €l
andlisis del alcohol y de los ésteres fue un

cromatégrafo de gases PY E-Serie 304, equipado
deunacolumnaempacadadevidriode2,5mx5
mmd.i con Carbopack B (6,6 % Carbowax 20M)
y detector de ionizacion en llama (FID). Las
temperaturas del detector y del inyector fueron
fijadasen 200°C; lainyeccion fue arazon de 3,00
uL. Losgasesparaalimentar e detector fueronH,
y aire sintético con una presion detrabajo de 0,8
Kg/cn?. El gasportador fue N, arazonde 20 mL/
min. Latemperaturadelacolumnafuede80°C a
4°C/miny lafase movil usada fue una solucion
hidroalcohdlica (40% v/v). Fue usado como
esténdar interno (El) € 1-butanol por tal motivo en
los cromatogramas no se observalapresenciade
aguaaunquesi se sabe que estapresenteenun 2,3
%. Losresultados se muestran en latabla3.

Figura 1. Cromatograma superpuesto para €l Fusel crudo, deshidratado y todas las fracciones

destiladas.

usel Deshidratade
rags. Dest. de TR=100

Frate, Dest. de 108-128

usal Cruds
raga.Dese. TA-TR

Tabla3: Caracterizacion delas muestras de Fusel crudo, deshidratado y detodas|asfracciones

destiladas en % masa

Compuestos | Fusel Crudo | Fusel Fraccion Fraccion Fraccion
Deshidrat. | 78-79«C | 79-108°C | 108-128 °C

Acetaldehido 0,0360 Dottt 0,06594 0,0091 0,02%
Acetato etilo 0,00%96 00107 0,1375 0,016% 0,00
Metanol 0,0447 00255 0,0899 0,0227 0,002
Etanol 28154 06947 11,7955 0,8282 0,048
n-propanol 0,1418 106765 0,0947 20,1542 0,00
I[sobutanol 16,3656 33,4795 86,0065 78,4602 0,064

Alc. isoamilico 30,5829 55,102 1,8065 0,4677 55 857

Simulacion de la etapa de destilacion del Fusel

utilizandoel HY SYSv 3.2.

Ladestilaciéndel Fusdl resultaunaetapacomplea
debido alacantidad de componentes presentesen
lamezcladedimentaciony alapresenciadevarios
azedbtropos. Para poder determinar mediante las
ecuaciones de Fenske-Underwood-Gilliland €

numero de etapas teoricas de la columna fue
necesario determinar mediante los balances de
materiales y energia las composiciones de las
corrientesque salen por € topey por & fondo. Para
ello se considerd comportamiento real de lafase
liquiday fuenecesariod caculodelos Coeficientes
de actividad de los componentes en solucion a
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diferentestemperaturas; paraello seutilizo € soft-
ware gue incluye e método predictivo de estas
propiedades atravésde UNIFAC.

Parad disefio delacolumnadedestilacion sesiguid
el esquema propuesto por [ 7] quesemuestraenla
figura2.
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Figura2: Pasospara€l disefio deunacolumnade

platos.

Primeramente se necesitadefinir |os componentes

ClaveLigeroy Clave Pesado, asi como €l nimero

de componentes que se extraeran por € topedela
columna. Son llamados componentes “livianos” a
aquellos que poseen bajos puntosdeebulliciony
“pesados” a los que poseen altos puntos de
ebullicion [8]. En e destilado se encuentra un
componente denominado Clave pesado
(Isobutanol) y en &l residuo seencuentrael Clave
ligero (Propanol). Una vez definidos los
componentes aseparar, se procede determinar las
composiciones en el destilado a través de la
determinacion del Punto de Rocio en e topedela
columna. Paraello sevatanteando Temperaturay
Composicién hastaque secumplaque OX=1de
acuerdo alaecuacion 1.

Y+ P,

N TI‘-: kS I'GE':

X,

1 gr. 1

Pararedizar € tanteo utiliz un diagramatriangular
donde se ubicaronlosazedtroposbinariosformados
entre esos componentes con el obj etivo de detectar
el area dentro del diagrama donde debe estar 1a
composicion final queseobtieneen d destilado, lo
guenosahorratrabgjo alahorade tanteo. Unavez
encontradas|as composicionesen e topedelaco-
lumna, se determinan €l resto de las corrientes
desconocidas através de los balances de masay
energiay se procede a disefio de la columna. El

resultado dd disefio preliminar delaprimeracolumna
de destilacion, asi como | as ecuaciones empleadas
parasu determinacién semuestraenlaTabla4.

Tabla4: Resultadosdd disefio delacolumna

Resultados del disefio Ecunaciones

» o ) 9‘:_: i =[:':;".—::; :xf_: [Pt
Numero minimo de platos - 35.4 EFiBam \Foptier. EFiFends WFories:
MNimero de platos reales -21 . g

Relacion de reflujo 2 TFleromezia™ ) TFipam  CFlramd
Temperatura en condensador—110°C Yerpesr  Ycrronds
Temperatura en rehervider - 121°C Voo = Ins - m[ﬂ- cLrongs Xcpes ]
Eficiencia - 50% o lnl:;a-_i- | lm:"ﬁ_i_ |

\ \Flrrom \ B rram

Enlacolumnade destilacion mostradaen lafigura
3, sellevardacabo laseparacion delosalcoholes
gueformanel Fusel. Sedestilaran 201,4 Kg/h de
Fusel crudo. El objetivo es lograr una corriente
destiladaricaen 1-propanol, etanol eisobutanol y
extraer lomas posibleel acohol isoamilico por el
fondo delacolumna. Nos apoyamosen €l disefio
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preliminar delacolumnay apartir deahi variamos
el nimero de platos hasta lograr la separacion
deseada. Lacolumnautilizadaposee un condensador
total y un rehervidor y lasdemés especificacionesse
muestran enlatabla5
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Tablab: Resultadosdelasmulacionen HY SY S.

Resultados TUnidades
Numero de platos 28
Plato de la alimentacion 11 -
Caida de presion en el condensador 0 kPa
Caida de presion en el rehervidor 0 kPa
Caida de presién en la columna 19,51 kPa
Relacion de reflujo en el destilado 2 molar
Belacidon dereflujo en el rehervidor 4,026 molar
Recuperacion de alcohol isoamilico en el residuo 0,99 molar
Diametro 0.23 m
Espaciado 0,15 m
Altira dela columna 5,05 m
o= Dt
|:':_F| T Destiado
[ == |

R s iouo
fric

e

Fmsichss

Figura 3: Columna de destilacion del Fusel.

Con €l objetivo demejorar laeficienciaen laco-
lumnay disminuir & consumo devapor seutilizaun
intercambiador decaor quecdientaladimentacion
deFusdl alacolumnautilizando € residuo cdiente
queseohtienepor d fondo. Latemperaturadd Fusel
caliente que entraalacolumnaes de 65 °C. Los
resultados delasimulacion se muestran enlatabla
6.

Tabla6: Resultadosdelasmulacionen HY SY Sde
ladestilacion ddl Fusdl.

Conclusiones:

Los compuestos que se encuentran en mayor
proporcion tanto en e Fusel crudo como en el

deshidratado sond Alcohol isoamilico, € isobutanal,
el n-propanol y d etanol. Contrastan estosresultados
conlosencontradospor [9] yaqueparal osa coholes
mas vol étileslostenores son menoresen e Fusel

deshidratado queend crudo, Sendo alainversaen
losmenosvoldtilesresatando e n-propanol quees
100 veces superior su contenido, a igua que €

sobutanol, aunque en menor relacion.

| estudio termodinamico permitio determinar el
ango de concentraciones de los acoholes que

componen lamezclaque se obtieneen e destilado

/ €l caculodd nimero deplatosde lacolumna.

asmulaciondd procesoend smulador profesond

1Y SY S, brindalas condicionesde operaciony las

caracteristicasdelasdiferentes corrientesdeentrada

y salida de la columna, asi como su

imensionamiento para la separacion de los

Al coholes queforman & Fusel apartir de datosde

Destilado Residuo
Temperatura (°C) 03,33 131.2
Flujo molar (Kmolh) 1,49 1.251
Flujo masico (Egh) 91,17 1103
Composicion fraccion mol
Acetaldehido 0.0007598 0
Acetato etilo 0,000276 0
Agua 0,1725 0
Metanol 0.000717 0
Etanol 0,0358 0
n-propanol 0,1632 0
Isobutanol 0.6096 0,0001
Ale. ispamilico 0,01313 0.9955

aboratorio sin necesidad de hacer inversionesen
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unacolumnadedestilacion.

A través de la simulacion se logro separar una
corrientericaen etanol, n-propanol eisobutanol por
€l topedelacolumnay unacorrientericaenacohol
isoamilico por € fondo. Estos resultados no
coinciden conlosacanzadosen € laboratorio pues
lacolumnade destilacion utilizadaesmuy pequefia
con respecto a la que se necesita de acuerdo a
disefio. Tambiéninfluye en &l grado de separacion
alcanzado € numero de azebtropos binarios y
ternariosqueforman|oscomponentesentresi.
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