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Resumen

Los enfriadores de acido sulfhidrico (intercambiadores de calor de tubo y
coraza enchaquetados) tienen la funcién de enfriar desde 416,15 K
hasta 310,15 K el gas producido, asi como de separar el azufre arrastrado
por los gases que salen de la torre del reactor. Mediante el método de
experimentacion pasiva se realizd la investigacion en un banco de
enfriadores en operaciones, con el objetivo determinar los coeficientes de
transferencia de calor y el grado de incrustaciones basado en su resistencia
térmica. Se corroboré que la operacion de estos equipos fuera de los
parametros de disefio provoca incremento de la temperatura del gas a la
salida y del arrastre de azufre en estado liquido. La pérdida de eficiencia
esta influenciada por la presencia de elementos incrustantes en el fluido,
que provoca variaciones en el coeficiente global de transferencia de calor.
Se establecid la tendencia lineal de resistencia térmica de las incrustaciones
en funcion del tiempo para tres valores de flujo de gas.
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Heat exchange and fouling analysis on a set
of hydrogen sulphide gas coolers

Abstract

The sulphide acid coolers are tube and shell jacketed heat exchangers
designed to cool down the produced gas from 416,15 K to 310,15 K in
addition to separate the sulphur carried over by the outlet gas from the
reactor tower. The investigation was carried out by applying the passive
experimentation process in an online cooler set in order to determine the
heat transfer rates and fouling based on heat resistance. It was
corroborated that the operation of this equipment outside design
parameters increases outlet gas temperature and liquid sulphur carryovers.
Efficiency loss is caused by fouling elements in the fluid, which results in
changes in the overall heat transfer rate. The linear tendency of the fouling
heat resistance based on time for three gas flowrates.

Keywords: hydrogen sulfide; heat exchanger; jacketed; heat transfer
rates; fouling.
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1. INTRODUCCION

El &cido sulfhidrico es un gas inflamable y nocivo para la salud, utilizado en
la producciéon de compuestos quimicos y en el procesamiento de minerales.
En la mineria y la metalurgia se emplea para el “envenenamiento” y la
activacion de catalizadores, en el tratamiento de superficies metalicas, en la
produccion de agua pesada para la industria nuclear, asi como en la
produccion de sulfuros metalicos y purificacién del niquel, manganeso, acido
clorhidrico y sulfarico (Chou et al. 2014; Unitel 2016).

Segun Unitel (2016), la via comun para producir acido sulfhidrico con alta
pureza es hacer reaccionar azufre liquido con hidrégeno gaseoso dentro de
un reactor y su torre de enfriamiento. Luego, en el banco de enfriadores de
acido sulfhidrico se disminuye la temperatura del gas producido
desde 416,15 K hasta 310,15 K y se separa el azufre remanente arrastrado
por los gases que salen de la torre del reactor.

La operacién de estos intercambiadores de calor fuera de los parametros de
disefio provoca el aumento de la temperatura del acido sulfhidrico a la
salida de los equipos, e incrementa los arrastres de azufre que causan
tupiciones, obstrucciones de valvulas y dafio a los compresores, recipientes
y tuberias instalados corriente-abajo.

Younger (2004) y Kimtantas & Taylor (2016), quienes emplean el término
“condensadores de azufre” para describir equipos con una funcion
semejante dentro del proceso Claus (recuperaciéon de azufre a partir de la
conversion del acido sulfhidrico), plantean que las desviaciones de los
parametros normales de operacion provocan que el azufre permanezca
suspendido en la fase gaseosa como una neblina, que fluye a través de los
intercambiadores sin separarse, reduciendo la capacidad general de
recuperacion del banco.

Otros autores han evaluado la influencia de las incrustaciones en la pérdida
de eficiencia en intercambiadores de calor, mediante mediciones de los
parametros fundamentales que intervienen en el proceso de intercambio
térmico y determinacidon de los coeficientes globales de transferencia de
calor (Torres-Tamayo et al. 2011; Al-Hallaf 2013; Ardsomang et al. 2013;
Linge et al. 2016). Sin embargo, los resultados obtenidos en los estudios
precedentes no se adecuan a intercambiadores de calor enchaquetados con
ciclos cortos de trabajo (8 h).

En tal sentido, esta investigacién tiene como objetivo determinar los
coeficientes de transferencia de calor de los intercambiadores y el grado de
incrustaciones, para un banco de enfriadores de acido sulfhidrico. Su
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incidencia es notable en el proceso de producciéon de sulfuros mixtos de
niquel y cobalto.

2. MATERIALES Y METODOS
2.1. Metodologia

Para el andlisis del proceso de enfriamiento de &cido sulfhidrico, en
intercambiadores de tubos y coraza enchaquetados, se realiz6 el estudio del
comportamiento de las variables que intervienen en el proceso mediante la
experimentacion pasiva. La comprobacidon de los intercambiadores se
efectué mediante los procedimientos de calculo convencionales: Diferencia
de Temperaturas Media Logaritmica (DTML) y Efectividad - Numero de
Unidades de Transferencia (e-NTU).

Para simplificacion de los calculos se hacen los siguientes supuestos:
e Los intercambiadores operan en condiciones de estado estacionario.

e Los coeficientes globales de transferencia de calor entre los fluidos se
mantienen constantes a través del intercambiador.

e Las propiedades termo-fisicas de los fluidos no varian.

¢ No existen cambios de fase.

e Se desprecia la transferencia de calor hacia el medio ambiente.
e Los cambios de energia potencial y cinética son despreciables.

e La transferencia de calor por conduccién longitudinal en los fluidos, y
en la pared de los tubos y de la coraza, es insignificante.

e La temperatura de los fluidos es uniforme en cada seccién transversal
del intercambiador.

e En un mismo turno de operacion el flujo de Acido sulfhidrico es
constante.

e Las mediciones del flujo de agua que circula del lado de los tubos y
del lado de la chaqueta se efectuaron en ramales comunes, por lo
que se asume la mitad del flujo para cada intercambiador suponiendo
gue las caidas de presién en los equipos son similares.

2.2. Descripcion de la instalacion

El sistema de enfriamiento de Acido sulfhidrico estudiado estd compuesto
por cuatro intercambiadores de calor de tubos y coraza enchaquetados.
Cada pareja (dos equipos en serie) fue disefada para transferir 138 kW de
calor, a través de un area de 49,2 m?. Los equipos poseen un aislamiento
térmico adecuado.
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En cada unidad el Acido sulfhidrico gaseoso hace su recorrido del lado de la
coraza, en un solo pase, mientras que el agua circula del lado de los tubos,
con cuatro pases, y por la chaqueta de la coraza (Figura 1).

Cada pareja de intercambiadores opera 8 h en modo de enfriamiento del
acido sulfhidrico, y luego se sacan de operacidn para suministrarle vapor
(por el lado de los tubos y la chaqueta de la coraza) durante 4 o 6 h con el
objetivo de eliminar el Azufre incrustado en su interior. Mientras una pareja
opera en el ciclo de enfriamiento la otra trabaja en modo drenaje de Azufre,
y viceversa.

Enfriador #2

—_— 10“—"9

D | —
— )

Lado de los Lado de la Lado de la
T tubos coraza chaqueta

Enfriador #1

v
=
=)

@

@ L.g v (1) (3)—Agua

:E;'-—Acido Sulfhidrico

Figura 1. Esquema de una pareja de enfriadores de Acido sulfhidrico y puntos de
medicion.

2.3. Técnica experimental
Debido al régimen de produccion ininterrumpido en que se encuentra el
objeto de estudio fue necesario aplicar un experimento pasivo (disefio de
investigacion no experimental del tipo longitudinal, de tendencia), donde se
observa el diapasdn de variacion de las variables controladas que identifican
el proceso.

Las mediciones de los parametros fundamentales que intervienen en el
proceso de intercambio térmico que ocurre en los enfriadores de Acido
sulfhidrico se realizaron sin la manipulaciéon de las variables, analizando los
fendmenos de transferencia de calor como se manifiestan en su contexto.

A continuacion se listan los parametros registrados (puntos de medicidn
segun la Figura 1):

1. Flujo volumétrico de agua alimentado del lado de los tubos
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Flujo volumétrico de agua alimentado del lado de la chaqueta
Temperatura del agua a la entrada del banco de enfriadores
Temperatura del agua por los tubos a la salida del enfriador #1
Temperatura del agua por la chaqueta a la salida del enfriador#1
Temperatura del agua por los tubos a la salida del enfriador #2
Temperatura del agua por la chaqueta a la salida del enfriador#2

Flujo masico de acido sulfhidrico alimentado a los enfriadores

W ® N O U bk WD

Temperatura del acido sulfhidrico a la entrada del enfriador #1
10.Temperatura del acido sulfhidrico a la salida del enfriador #2
Los instrumentos correspondientes y sus caracteristicas técnicas son:

e Temperatura del agua y del &cido sulfhidrico: termopozos vy
termdOmetros bimetdlicos industriales Ashcroft.

e Flujo de agua: caudalimetro ultrasdnico Proline Prosonic Flow 93T.

e Flujo de acido sulfhidrico: sefial de proceso que se envia a un PLC
Siemens S7-400 y mediante Citect SCADA 7.10 la variable se
almacena y se muestra en el ordenador del panel de control.

En la experimentacion se ejecutaron tres corridas en dias alternos,
durante 8 h a partir de la puesta en funcionamiento de una misma pareja
en modo de enfriamiento. Durante cada ciclo se ejecutaron 20 mediciones.
Para garantizar la validez de los experimentos y disminuir los errores de
observacién se efectuaron tres réplicas.

2.4. Sintesis del procedimiento de calculo

Para la comprobacion del funcionamiento de los enfriadores de Acido
sulfhidrico estudiados se empled el método de DTML, sugerido cuando se
conocen las temperaturas de entrada y de salida de los fluidos (TEMA 2007;
Kakag & Liu 2002; Kerner 2011; Torres-Tamayo et al. 2011; Ardsomang
et al. 2013).

Este método, representado mediante la ecuaciéon 1, permite disefiar o
evaluar el funcionamiento de los intercambiadores de calor.

=A-U-AT_ -F
Q & (1)
Como en la instalacidn no se registra la temperatura del gas a la salida del
enfriador #1, se realiza un balance de masa y energia, segun muestra la
ecuacion 2.
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rﬁal ) Cpal'(Tal _TaO) + ma'l ) Cpa'l'(Ta'l _TaO)
m,-Cpg,

(2)

De forma andloga, la temperatura del gas a la salida del enfriador #2 se
comprueba mediante la ecuacién 3.

. maz ) CpaZI(TaZ _TaO) +ma'2 'Cpa'Zl(Ta'Z _Tao)
ot m,-Cp,,

(3)

A partir de las temperaturas, el calor transferido en cada enfriador se
determina mediante las expresiones 4 y 5.

Q, =mMy-Cpy(Tyo —Ty1) (4)

QZ = mg 'CpQZI(Tgl _T92> (5)

Los coeficientes de transferencia de calor actuales se pueden calcular
mediante la ecuacion 6, obtenida al despejar en la ecuacién 1. En el caso de
intercambiadores con tres fluidos y dos vias principales de intercambio
térmico se determinan dos coeficientes globales de transferencia (Peigné
et al. 2013; Ghiwala & Matawala 2014; Saurabh et al. 2016).

Q

U,y =————
actual A'ATm| F (6)

Las expresiones 7 y 8 se emplean para la determinacidén tedrica de los
coeficientes globales de transferencia en intercambiadores de calor,
asumiendo que estdn exentos de impurezas (Kakagc & Liu 2002;
Kerner 2011; Ghiwala & Matawala 2014).

Para el intercambio de calor tubos-coraza:

1

U | d, +de.ln(de/di)thi -

limpio(tub—cor) —
di 'ha 2'ktubo g

Para el intercambio de calor coraza-chaqueta:
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1 D -In(D,/D,) D,
limpio (cor—chq) — Tt +
h 2-k D,-h

g coraza e a'

U

(8)

Los coeficientes individuales de transferencia de calor (h, , hy Y hy) se
calcularon, respectivamente, de la siguiente manera:

e Lado de los tubos: Nusselt determinado mediante las ecuaciones de
Sieder & Tate (Kakag & Liu 2002; Radulescu et al. 2015).

e Lado de la coraza: método de Taborek, admitido como mas preciso,
confiable y completo de la literatura de libre acceso (Thome 2010).

e Lado de la chaqueta (anillo exterior): Nusselt segun correlacidon
sugerida por Ghiwala & Matawala (2014) para flujo laminar.

Basado en el método de la e-NTU, la efectividad térmica total de un
intercambiador se define como la proporcidon entre la magnitud real de
transferencia de calor y la maxima transferencia de calor posible (Kakag &
Liu 2002). Por lo tanto, la eficiencia térmica de los enfriadores de Acido
sulfhidrico, donde intervienen tres fluidos, se determina mediante la
ecuacién 9 (Peigné et al. 2013).

m, -Cp,- AT,
C:min(tubfcor) '(Tgo _TaO ) + le’n(corfchq) '(Tgo _TaO

E =

) (9)

Finalmente, los valores de resistencia térmica de las incrustaciones se
estimaron empleando la expresiéon 10 (Kaka¢ & Liu 2002; Kerner 2011;
Torres-Tamayo et al. 2011).

1 1
Ry = - (10)
Uactual U limpio

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1. Evaluacion de los parametros de operacion
El flujo de agua alimentado a los intercambiadores representé entre un 53,5

y 56,6 % del valor de disefio (2,974 kg/s). Los restantes parametros de
entrada se encuentran dentro de los valores prefijados.

La temperatura del Acido sulfhidrico gaseoso a la salida del banco de
enfriadores nunca alcanzé el valor establecido por disefio (310,15 K). Sin
embargo, mientras mayor es el flujo masico del gas menor es su
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temperatura a la salida de los intercambiadores, aunque ello repercute
negativamente en la eficiencia de separacién del Azufre.

La temperatura del agua a la salida del enfriador #1 excedi6 los 318,15 K .
Por encima de esta cifra la formacién de incrustaciones introducidas por el
agua se duplica (Kakag & Liu 2002; Mukherjee 2004). Esta tendencia fue
menos acentuada en el enfriador #2.

3.2. Intercambio térmico

El calor total intercambiado en la pareja de enfriadores oscild entre 52
y 105 kW , inferior a lo especificado por disefio (138 kW).

La mayor transferencia de energia térmica tuvo lugar en el enfriador #1,
con valores que oscilaron entre 56,2 y 72,2 % del calor total intercambiado.
El mayor intercambio de calor en la primera etapa se debe principalmente a
una mayor diferencia media de temperaturas.

Mukherjee (2004) analiz6 un intercambiador de corazas multiples con
arreglo serie/paralelo y determiné que el 76 % de la carga térmica se
transfiere en la primera etapa, mientras que el otro 24 % se transfiere en la
segunda. Sus resultados se aproximan a los del presente estudio.

3.3. Coeficientes de transferencia de calor

Los coeficientes globales de transferencia de calor determinados estan
dentro del rango de valores preliminares dado por Kakag & Liu (2002): 10
a 250 W/(m?-K) para el intercambio entre gases y agua (Figura 2).
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Figura 2. Comportamiento del coeficiente de transferencia de calor actual en
funcién del tiempo, para diferentes flujos de gas.

En las 8 h que dura el ciclo de enfriamiento del acido sulfhidrico se observo
tendencia decreciente del coeficiente global de transferencia de calor con el
transcurso del tiempo, debido fundamentalmente a un incremento de las
incrustaciones de azufre.

Los resultados obtenidos muestran mayores valores del coeficiente global
de transferencia de calor con el incremento del flujo de acido sulfhidrico. A
pesar de que la mayor transferencia de calor tiene lugar en el enfriador #1,
el comportamiento del coeficiente global es similar en el intercambiador #2.
Para las corridas experimentales efectuadas el fluido “de control” es el acido
sulfhidrico que fluye por la coraza, ya que posee el menor coeficiente
individual de transferencia de calor por conveccion.

3.4. Eficiencia térmica

La eficiencia térmica mostré un comportamiento analogo al del coeficiente
global de transferencia de calor: tendencia decreciente con el transcurso del
tiempo y patron similar en ambas etapas. Los valores obtenidos oscilaron
entre 13,3y 32,0 % , con 21,9 % como promedio.

Los bajos valores de eficiencia térmica obtenidos se le atribuyen a:

e Existencia de dos vias principales de transferencia de calor y, como
resultado, presencia del doble de resistencias a la transferencia de
energia térmica comparado con intercambiadores sencillos.

e Bajo calor especifico a presidn constante del &acido sulfhidrico
gaseoso, que promedia 1085 1/(kg-K).

Peigné et al. (2013) también obtuvieron bajos valores de eficiencia para
equipos con tres fluidos: 17,7 % para intercambiadores de calor de tubos
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concéntricos triples sin aislamiento térmico; y 18,3 % para el mismo tipo de
intercambiadores con un aislamiento adecuado.

Las incrustaciones tienen un impacto significativo sobre la eficiencia térmica
de la instalacion, guardando una relacién inversa (Figura 3).

35%
X Intercambio tubos-coraza
)’5( + Intercambio coraza-chaqueta
30% - >§‘ x
¥ R
X + ¥
5 4 %
£ 5% 1 & x
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10% T T T T T T T
0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08
Resistencia térmica de las incrustaciones (m2-K/W)

Figura 3. Influencia de las incrustaciones en la pérdida de eficiencia de la
instalacion.

3.5. Analisis de las incrustaciones

Algunos autores (Kakac¢ & Liu 2002; Kerner 2011) hacen referencia sélo a
cinco mecanismos basicos de ensuciamiento por incrustaciones. Sin
embargo, Mukherjee (2004), TEMA (2007) y Al-Hallaf (2013) mencionan
otros mecanismos (incrustaciones por precipitacion / por solidificaciéon) que
caracterizan mejor las deposiciones de Azufre que se van acumulando en el
banco de enfriadores de acido sulfhidrico.

Los resultados de esta investigacién muestran una tendencia al incremento
de la resistencia térmica de las incrustaciones con el tiempo, acentuado
para el intercambio tubos-coraza (Figura 4). Este comportamiento obedece
a la deposicidn paulatina del azufre arrastrado por los gases debido a la
disminucidon de su temperatura. El mayor volumen de incrustaciones se
deposita en el haz de tubos.

Bajos valores de resistencia térmica de las incrustaciones al finalizar el ciclo
de trabajo pueden relacionarse con una menor efectividad de separacién del
azufre arrastrado por el acido sulfhidrico dentro de los intercambiadores, lo
cual constituye una de sus funciones.
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Figura 4. Resistencia térmica de las incrustaciones en funcién del tiempo, para
diferentes flujos de gas.
Los mecanismos de incrustaciones son un fendmeno complejo e
impredecible (Mukherjee 2004), por lo que los resultados obtenidos no se
pueden encasillar con exactitud dentro de ninguna curva predictora descrita
en las referencias consultadas (Kakac & Liu 2002; Al-Hallaf 2013;
Ardsomang et al. 2013): lineal, con caida, asintética, serrucho.

No obstante, para el haz de tubos (intercambio tubos-coraza) se determind
la tendencia al incremento de la resistencia térmica de las incrustaciones en
funcion del tiempo, basado en un analisis de regresion lineal (Tabla 1).

Debido a que la instalacion no cuenta con herramientas ni métodos para
cuantificar la eficiencia de separaciéon del Azufre dentro del banco de
enfriadores de acido sulfhidrico, podria trabajarse un modelo para su
estimacion basado en la resistencia térmica de las incrustaciones.
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Tabla 1. Incremento por hora de la resistencia térmica de las incrustaciones

Flujo de gas (kg/s) resistencia térmica

Incremento de la Coeficiente de

determinaciéon R?

(m*K/W)/h
1,0575 4,347-10°3 0,833
1,0903 3,216-107 0,890
1,1241 2,514-10°3 0,838

4. CONCLUSIONES

a0

min -

> RS ™ Q.
SEIFSETIRNRRG

La operacién de los enfriadores de acido sulfhidrico fuera de los
parametros de disefo afecta el proceso productivo.

La mayor transferencia de calor tiene lugar en el enfriador #1, lo cual
influye directamente en su deterioro técnico prematuro.

La pérdida de eficiencia esta influenciada por las particulas de azufre
gue acarrea el acido sulfhidrico gaseoso, cuyos elementos
incrustantes provocan variaciones en el coeficiente global.

Coincidiendo con Mukherjee (2004) y Al-Hallaf (2013) la velocidad del
fluido es una de las variables cruciales que influye sobre el grado de
ensuciamiento. Altas velocidades minimizan las incrustaciones.

Para el haz de tubos (intercambio tubos-coraza) se establecio la
tendencia lineal de resistencia térmica de las incrustaciones en
funcidén del tiempo, para tres valores de flujo masico del gas.

. NOMENCLATURA

Area de trasferencia de calor; m?

Capacitancia térmica del flujo; J/(s'K)

Capacitancia térmica minima; 1/(s-K)

Calor especifico a presién constante; 1/(kg-K)
Diametro de los tubos; m

Diametro de la coraza; m

Eficiencia (o efectividad) térmica; %

Factor de correccion de la DTML

Coeficiente individual de transferencia de calor; W/(m?-K)
Conductividad térmica; W/(m-K)

Flujo masico; kg/s

Calor transferido durante el proceso; W

Resistencia térmica de las incrustaciones; m?-K/W
Temperatura; K

Diferencia de temperatura media logaritmica; K
Coeficiente global de transferencia de calor; W/(m?-K)
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Subindices:

Referido a las condiciones de entrada.

Referido al enfriador #1. En el caso de T, salida del enfriador #1.
Referido al enfriador #2. En el caso de T, salida del enfriador #2.
Referido al agua del lado de los tubos.

Referido al agua del lado de la chaqueta.

Referido al Acido sulfhidrico gaseoso del lado de la coraza.
Referido al lado exterior.

Referido al lado interior.
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