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Resumo

O propésito deste trabalho € a comparacdo, no ambito experimental, das operagdes
de uma coluna de destilagdo convencional e uma coluna de configuracdo alternativa
denominada paradestilacdo. Enquanto que na destilagdo convencional, uma corrente de
vapor ascendente contata com uma corrente de liquido descendente, na paradestilacdo, a
corrente de vapor € dividida em duas correntes que percorrem paralelamente toda a
extensdo da coluna. Estas correntes contatam, em estdgios alternados, com uma unica

corrente de liquido descendente.

Ambas as colunas de destilacdo e de paradestilacdo foram construidas em escala
laboratorial. As colunas possuiam seis pratos com vertedores circulares. O objetivo foi a
comparacdo entre ambas as colunas variando a velocidade superficial do vapor, fracdo de
area livre de escoamento, concentragdo de etanol e razdo de refluxo. Os experimentos

foram realizados utilizando o sistema etanol-dgua a pressiao atmosférica.

Um programa computacional foi desenvolvido para resolver o sistema de equacdes
de balanco de massa e de energia em ambas as colunas. Estes cdlculos forneceram os
valores das velocidades das fases vapor e liquida, da composi¢do da fase vapor, da

temperatura e da eficiéncia de Murphree em cada estdgio, e a eficiéncia global da coluna.

Andlises das varidveis que afetam a altura e o tipo da dispersdao formada sobre os
pratos, o perfil de concentracdo e eficiéncia de separacdo foram realizadas. Verificou-se
que a faixa de operacdo € diferente em ambas as colunas. Observou-se que a paradestilacdo
apresenta maior altura média de dispersdao e maior incidéncia de dispersdes tipo espuma
celular e “froth” homogéneo. A paradestilacao obteve melhor desempenho de separacdo na
maioria das operacdes, € mostrou-se menos sensivel a variagdo da razdo de refluxo.
Constatou-se também que a eficiéncia de Murphree na paradestilacio sofre maior
influéncia da composi¢do da fase liquida. A paradestilacdo apresentou também melhor

eficiéncia global que a destilacdo convencional.

Palavras Chaves: Paradestilacdo, Hidrodinamica da coluna, Eficiéncia de Murphree,

Eficiéncia Global, Etanol—Agua.
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Abstract

In this work the hydrodynamics and mass transfer performances of a conventional
distillation column were compared to those of a parastillation column. While in the
conventional distillation, the up flowing vapor stream contacts the down flowing liquid
stream, in parastillation, the vapor stream is divided into two parts that run in parallel along
the entire column. These two vapour streams are contacted, in alternative stages, with a

single down flowing liquid stream.

Both distillation and parastillation columns were built in laboratorial scale. The
columns had six trays with circular downcomers. The purpose was to compare both
columns performances when varying the vapor superficial velocity, tray free area, feed
concentration and reflux ratio. The experiments were carried out with ethanol-water

system, at atmospheric pressure.

A computer program was developed to solve the mass and energy balance
equations for both columns. These calculations provided the velocity of the vapor and
liquid phases, the composition of the vapor phase, the temperature and the tray Murphree

efficiency in each stage, and the global column efficiency.

The influence of the operation conditions on the height and the type of the
dispersion formed on the trays, on the concentration profile and on the separation efficiency
were analyzed in detail. It was verified that the tray operation range is different for both
columns. It was observed that the parastillation column shows higher dispersions height
and higher incidence of cellular foam and homogeneous froth dispersion types. The
parastillation presented a better separation performance for most of the operation range, and
showed to be little influenced by reflux ratio variation. It was noticed that the Murphree
efficiency in parastillation was more influenced by the liquid phase composition. The

parastillation also showed better global efficiency than the conventional distillation.

Key words: Parastillation, Column Hydrodynamic, Murphree Efficiency, Global Efficiency,
Ethanol-Water.
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Capitulo 1 — Introdugdo

Capitulo 1 - Introducao

O processo de separagdo mais amplamente usado na inddstria quimica € a
destilacdo. A separacdo dos constituintes estd baseada nas diferengas de volatilidade. Na
destilacdo, uma fase vapor entra em contato com uma fase liquida, e ha transferéncia de
massa do liquido para vapor e deste para o primeiro. Pelo fato deste processo envolver a

vaporizacdo e condensagdo da mistura, sdo necessdrias grandes quantidades de energia.

Na década de 80, buscando obter um aumento na eficiéncia no processo de
destilacdo e reduzir o consumo de energia, foi proposta uma modificacdo no projeto de
coluna de destilagdo. Tal proposta consistia em dividir a corrente de vapor em duas
correntes iguais e paralelas que percorrem toda a extensdo da coluna. A tnica corrente de
liquido descendente contata cada corrente de vapor em estdgios alternados. A essa nova

configuragdo de coluna deu-se o nome de paradestilacao.

Em trabalhos anteriores, resultados obtidos por cédlculos computacionais indicaram
que a coluna de paradestilagdo apresenta um aumento na efici€éncia de separacdo quando
comparada a coluna convencional. Para obter o mesmo grau de separacao obtido na coluna
convencional, a paradestilacdo apresentou um aumento no nimero de estdgios. Porém,
obtém-se menor 4rea de separacdo e menor altura de coluna. Como conseqiiéncia, menor

queda de pressdo da coluna.

Apesar destes resultados, poucos trabalhos experimentais estdo disponiveis na
literatura. Com isto, o presente trabalho tem como objetivo a comparagao entre uma coluna
de destilacdo convencional e outra de paradestilagdo, ambas em escala laboratorial. A
comparacdo serd feita em relacdo a vdrios parametros, sendo alguns deles: o grau de
separacdo, comportamento hidrodindmico, razdo de refluxo, poténcia de aquecimento,

velocidade de vapor, limites de operacdo e eficiéncia de separacao.

No Capitulo 2 serd apresentada uma revisao bibliografica de estudos introdutdrios

a paradestilacao e dos principais trabalhos a respeito da mesma.
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No Capitulo 3 apresentam-se os aspectos tedricos sobre projeto de pratos e a
equivaléncia entre os mesmos na destilagdo e na paradestilagdo, assim como a eficiéncia de

separagdo e os fatores que influenciam nesta.

No Capitulo 4 serdo apresentados o equipamento, e o procedimento experimental

em ambas as colunas.

Os resultados serdo apresentados e discutidos no Capitulo 5. Conclusdes e

sugestoes serdo apresentadas no Capitulo 6.
No Capitulo 7 se encontram as referéncias bibliograficas.

Predicdo das propriedades fisicas e equacionamento para 0s programas

computacionais se encontram no Anexo L.
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Capitulo 2 — Revisao Bibliografica

A coluna de destilacio é composta por estdagios, ditos de equilibrio, com a
finalidade de obter produtos mais ricos em determinados componentes de uma mistura.
Nesses estdgios, uma corrente de vapor cruza com uma corrente de liquido, trocando calor e
massa. O vapor, a medida que percorre o equipamento, se enriquece em componentes
voldteis, enquanto que os componentes pesados (menos voldteis) se encaminham para o

liquido.

Devido a crise no setor energético na década de 70 e principalmente nos dias
atuais, existe uma necessidade de encontrar alternativas para uma melhor eficiéncia nos

processos de destilagdo, uma vez que estes consomem grandes quantidades de energia.

Na destilacao convencional todo o vapor que ascende entra em contato com todo o
liquido descendente em todos os estdgios. Buscando garantir um contato mais eficaz entre
as fases liquida e vapor, pode-se dividir uma das fases em duas ou mais correntes paralelas
na extensdo da coluna. Uma variagdo desta prética foi proposta em 1983 por A. E. O.
Jenkins [CANFIELD, 1984]. Sua proposta consistia em dividir o vapor em duas ou mais
correntes no fundo da coluna, e todo o liquido escoar em uma tUnica corrente estagio por
estdgio, contatado alternadamente com cada corrente de vapor. O resultado é uma
surpreendente melhora na separacdo para uma dada altura de coluna, e menor queda de
pressdo e considerdvel economia de energia para a mesma separacdo da destilacdo

convencional. Essa idéia é geralmente conhecida como paradestilacao.

Virios estudos foram conduzidos no caso do vapor ser dividido em duas correntes.

A figura 2.1 apresenta esquematicamente as colunas convencionais € de paradestilacio.

Uma das vantagens da paradestilagdo € que sua estrutura geométrica permite que o
liquido em um dado lado do vapor sempre flua na mesma direcdo. Isso caracteriza um caso
especial observado por Lewis (1936). Para a destilacdo convencional sdo necessarios

arranjos geométricos especiais para o liquido fluir sempre na mesma direcao.
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FIGURA 2.1: Coluna de destilacao convencional (A) e coluna de paradestilagdo (B).

Na figura 2.2 podem ser visualizadas as correntes de liquido nas colunas de
destilacdo convencional (A) e de paradestilacdo (B). Para o entendimento da figura,
suponhamos que as colunas possam ser “abertas” ao meio. As meias circunferéncias sdo as
vistas superiores das colunas, enquanto que o restante, a vista frontal. As setas verticais
indicam a corrente de vapor e as horizontais indicam a corrente de liquido. Na coluna de
paradestilacao existe uma diviséria entre as duas “metades abertas” para evitar que as
correntes paralelas de vapor se misturem. Enquanto isso, o liquido flui de um lado para o
outro da coluna. A figura 2.3 apresenta uma visdo tridimensional do esquema de

escoamento de liquido da coluna de paradestilacdo.

Lewis foi o primeiro a fazer uma andlise rigorosa para estimar a eficiéncia de
Murphree em fun¢do da eficiéncia local. Lewis definiu e analisou trés casos (figura 2.4)
onde se considera a caracteristica dos tipos de fluxos presente. Em cada caso, o liquido flui
pelo prato na forma empistonado, isto €, ndo ha mistura na direcao horizontal, dessa forma
existe um gradiente de concentracdo nesta direcdo. No caso I, o vapor estd completamente
misturado entre os pratos; no caso II, ndo ha mistura do vapor entre os pratos e o liquido
flui na mesma direcdo em todos os pratos; e o caso III, ndo h4d mistura do vapor entre os

pratos e o liquido flui em dire¢des opostas em pratos consecutivos.
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FIGURA 2.3: Esquema de escoamento de liquido na coluna de paradestilacao.

A eficiéncia maxima ocorre no caso II, e a menor, no caso III. Se o caso II
representa a paradestilacdo e o caso III a destilacdo convencional, a diferenca entre os dois

casos representa o aumento maximo de Lewis da paradestilacdo sobre a destilacao.
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Outra razao do melhor desempenho da coluna de paradestilagdo é o Efeito Jenkins,
onde dois estdgios ideais de paradestilacdo produzem mais separagdo que um estagio ideal
de destilacdo. Essa intensificacdo € interpretada como caracteristica da geometria da
paradestilagcdo, uma vez que, comparando a destilacdo convencional com a paradestilacao, e
sendo a altura do vertedor e a carga os mesmos para os dois testes, a altura do liquido no
ultimo foi maior que no primeiro, possibilitando um melhor contato vapor-liquido

permitindo uma maior eficiéncia de separagao.

= & =
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FIGURA 2.4: Os trés casos de Lewis.

Alguns autores estudaram o processo de paradestilacdo assim como o caso II de
Lewis e o efeito Jenkins. Sdo eles: Canfield (1984), Mészaros e Fony6 (1990, 1993),
Gouvéa (1999), e Belincanta et al. (2003, 2004, 2005).

Smith e Delnick (1975) analisaram diversos arranjos de colunas de pratos
perfurados. Analisou-se a melhor combinagdo entre altura de dispersdo, queda de pressao e
eficiéncia de pratos. Obtiveram dados experimentais para uma ampla faixa de diametro de
pratos utilizando o prato perfurado de Linde, que possui fendas e promotores de
borbulhamento préximo ao vertedor de entrada. Foram estudados os pratos operando sob
dois tipos de fluxo, caso I e II de Lewis. Concluiu-se que o modelo de prato utilizado neste

trabalho associado ao caso II fornece valores mais elevados de eficiéncia.

Em 1984, Canfield publicou o estudo em que simulou por computador o processo

de paradestilacdo, além de ter feito testes experimentais com uma coluna convencional de
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destilacdo e outra de paradestilacdo. Ele concluiu que o processo de paradestilacdo requer
33% a mais de estdgios ideais que a destilacio no mesmo espacamento entre pratos. O
resultado foi um aumento surpreendente na melhora de separacdo para uma dada altura de

coluna.

Os estudos de Canfield foram feitos em regime de refluxo total, tanto na destilacao
quanto na paradestilacdo, com a mistura metanol-dgua e simula¢des ndo rigorosas em
colunas de 6 pratos na paradestilacdo e 3 pratos na destilacdo. Em seu trabalho havia duas
questdes importantes: quais as causas para uma melhor separacdo na paradestilagcdo; e se

um aumento similar poderia ser esperado para condicdes diferentes das de refluxo total.

As conclusdes foram que o processo de paradestilacdo produz mais separagdo que
a destilacdo convencional por causa do efeito Jenkins, onde 2N estigios ideais de
paradestilagao produzem mais separacdo que N estagios ideais de destilagcdo, e do efeito do
caso II de Lewis visto anteriormente. Para o estudo de Canfield, o efeito Jenkins contribui

mais para o aumento da eficiéncia de separacio que o efeito do caso II de Lewis.

Mészaros e Fony6 (1990) desenvolveram um modelo computacional e um método
iterativo para a simulacdo da paradestilacdo. Foi pressuposto que as fases deixam o estagio
em equilibrio termodindmico. A falta de equilibrio € geralmente tida em conta dentro das
eficiéncias de estdgios. Usando a mistura benzeno-tolueno, o processo de paradestilagdao
aumenta o nimero de estigios tedricos por unidade de altura de coluna em 40%, assegura
queda de pressd@o menor na coluna (até 30 %) e provem considerdvel economia de energia
em conseqiiéncia do efeito Jenkins. Neste trabalho também foi visto que a alta do efeito do
caso II de Lewis ndo pode ser justificada pelas condi¢des de operacdes que ndo sdo de
refluxo total devido a menor razdo entre as vazdes molares de vapor e de liquido (V/L) na

paradestilacdo, uma vez que a corrente de vapor é dividida ao meio na base da coluna.

Em geral, com o aumento da pressdo, a volatilidade relativa diminui para misturas
de hidrocarbonetos. Por conseqiiéncia, a razdo de refluxo requerida aumenta. Sabendo que
a queda de pressao na paradestilagdo € menor, a volatilidade média ao longo da coluna €
maior e a razdo de refluxo neste caso € menos sensivel para o aumento de pressdo. Por
causa da maior volatilidade relativa, o processo de paradestilagcdo pode ser mais promissor
para colunas de baixas pressdes, permitindo a separacdo de componentes sensiveis a

temperatura. Considerando ainda a separacdo pela paradestilacdo a baixas pressdes, a
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aplicacdo da bomba de calor se torna mais promissora que na destilacdo convencional por

causa da menor diferenca de temperatura entre o topo e a base da coluna.

Em um segundo trabalho, Mészdros e Fony6 (1993), concluiram que a drea

transversal € 30% menor comparadas com a destilagdo convencional.

Gouvéa et al. (1999) estudaram varios sistemas destilantes, incluindo operacio a
baixa pressdao. O processo de paradestilacao foi simulado por um programa de computador

usando equagdes MESH rigorosas aplicadas a sistemas multicomponentes.

Também neste trabalho concorda-se que a coluna de paradestilacdo apresenta
altura reduzida para obter a mesma separacdo quando comparada com a destilagdo
convencional. Para os sistemas benzeno-tolueno e metanol-dgua, e comparando a
paradestilagao com a destilagdo convencional, o nimero de estdgios aumentou em torno de
50 %, e a altura diminuiu em torno de 30 %. Além disso, no processo de paradestilacao, a
queda de pressdo na coluna € em torno de 20 a 25 % menor, que produz um aumento na
separacdo devido a volatilidade relativa média ser maior. Este efeito é muito importante
para colunas de destilagdo a vacuo. Outro parametro importante observado € a diminui¢ao
do diametro equivalente da coluna de paradestilacdo, ou seja, o diametro que teria para a
mesma drea ocupada pela metade da area total do diametro real. A drea do prato obtida € de
33 a 44 % menor que a destilacdo. Com isso o diametro real da coluna é maior, pois a drea

do prato de paradestilagdo é maior que 50 % da area do prato de destilagdo convencional.

Gouvéa propds ainda que a coluna de paradestilagio possa ser modificada
aumentando o nimero de estdgios a fim de ter a mesma altura que a coluna de destilacdo
convencional. Com isso reduz-se a razao de refluxo (30 %), diminui a energia requerida no
refervedor (20 %) e a energia removida no condensador (30 %) para se obter a mesma

separacao.

Os resultados mostraram que as efici€éncias sdo levemente maiores na destilacdo
convencional que na paradestilacdo, que por sua vez sSao0 um pouco maiores que na
paradestilagao modificada. O que indica nenhuma contribuicdo por parte do caso II de

Lewis.

Em um terceiro sistema, etilbenzeno-estireno, foi feita destilacdo a vacuo. Neste

caso a paradestilacdo permitiu uma reducio de 22,9 % na queda total de press@o na coluna,
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23,8 % na altura da mesma, enquanto aumenta em 46,5 % o nimero de estigios. As
eficiéncias para destilacdo a vacuo apresentaram praticamente os mesmos valores para
ambas as colunas. Os resultados mostram que paradestilacdo € uma excelente alternativa

para a destilacdo a baixas pressdes (destilacdo a vacuo).

Belincanta et al. (2004) estudaram a hidrodinamica e a transferéncia de massa em
colunas de paradestilacdo usando o sistema etanol-dgua. Foi construida uma coluna de
paradestilagao com 12 pratos, e os estudos foram feitos usando diferentes concentragdes de
etanol no refervedor (2, 3 e 4 %) e diferentes tamanhos de furacdes no prato (2, 3 e 4 mm
de diametro). O estudo do tipo de dispersdo € importante, uma vez que este influi na
eficiéncia de separacdo. Foram observados diferentes tipos de dispersdo, entre eles: froth,
froth homogéneo, transi¢do froth/spray, celular e froth oscilante. Os tipos de dispersdao
dependem da drea livre de escoamento, da concentragdo de etanol, e das velocidades de

vapor e liquido.

Belincanta et al. (2003, 2005) verificaram que a velocidade superficial de vapor é
um pardmetro importante a ser determinado para a operagdo do prato. E possivel notar que
um aumento da velocidade de vapor leva a maiores alturas de dispersdes nos pratos
superiores, resultando em maiores concentracdes de etanol nestes pratos.
Conseqilientemente menor concentragdo de etanol nos pratos inferiores. Menor vazao causa

maior distribuicdo de etanol ao longo da coluna e menor altura de dispersao.

Os tipos de dispersdes sobre o prato observadas foram do tipo bolha, celular e
froth. A divisdo da corrente de vapor resultou na ocorréncia de dispersdes tipo celular em
contraste com as colunas convencionais. Verificaram que a altura de dispersdao é
influenciada também pelo tipo de dispersdo e pela concentragdo de etanol. A altura de

dispersdo alcanga um méaximo a fracdo molar de etanol entre 0,4 e 0,6.

Foram avaliados os limites de operacdo da coluna de paradestilacdo analisando as
condi¢des onde ocorre o ponto de retencdo de liquido sobre os pratos e o de inundagdo.
Para maiores dreas livres de escoamento dos pratos, houve a necessidade de maiores
velocidades de vapor para manter o ponto minimo de retencdo assim como o ponto superior

de operacdo.

Um aumento da concentracdo inicial de etanol no refervedor leva a uma maior

distribuicao de etanol ao longo da coluna em fun¢ao da razdo de refluxo.
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Uma andlise da hidrodinamica foi feita em condi¢des de refluxo parcial na faixa de
5 a 17. Todas as informacdes expostas sobre condi¢cdes de refluxo total (sobre altura de
dispersdo e concentragdo inicial de etanol no refervedor) foram também verificadas em
condi¢cdes de refluxo parcial. Sobre refluxo parcial, somente a dispersdo do tipo froth
homogéneo foi observada nos pratos com fracao molar de etanol na fase liquida maior que

0,10.

A eficiéncia de Murphree foi determinada na faixa de concentragdo entre 20 e
40 % em mols de etanol. Observou-se que a eficiéncia de Murphree é func¢io da velocidade
superficial da fase vapor, do tipo de dispersdo, da fracdo de area livre e da composicao da
fase liquida no prato. A eficiéncia tende a atingir um valor méximo para velocidades de
vapor intermedidrias e nas fracdes molares da fase liquida entre 0,40 e 0,45, quando

comparados com outras faixas.

Para dispersao do tipo froth homogéneo, o aumento da velocidade de vapor ndo
resulta em maior altura de dispersdo, e a eficiéncia diminui devido ao menor tempo de
residéncia. Para dispersdo celular, nem sempre o aumento na altura da dispersdo associada

com um aumento da velocidade de vapor foi suficiente para aumentar a eficiéncia.

Pelo exposto, sdo poucos os trabalhos experimentais existentes na literatura: o de
Canfield (1984), Smith e Delnick (1975) e Belincanta (2004, 2005). Os dois primeiros nao
forneceram informagdes suficientes para possibilitar o projeto de uma coluna de
paradestilagdo. Belincanta apresenta alguns resultados experimentais obtidos na coluna
deste tipo, porém conforme sugerido pela autora, a literatura carece de trabalhos
experimentais comparativos entre as colunas, convencionais e paradestilacdo, da mesma

forma que foi realizada em estudos computacionais.

Dessa forma, o atual trabalho tem como objetivo a comparacao entre as colunas de
paradestilacdo e de destilacdo convencional, com a montagem experimental de seis pratos
cada. Foi usado o sistema destilante etanol-4gua com concentra¢des iniciais de etanol no
refervedor de 2 e 3 % e tamanhos de fura¢des no prato de 2 e 3 mm de didmetro (1,9 e
4,5 % de érea livre de escoamento). O presente trabalho busca também maiores
informacdes sobre o dimensionamento de colunas de paradestilacio, analisando a

hidrodinamica, faixa operacional e eficiéncia de separagdo.



11

Capitulo 3 — Projeto de Pratos e Equivaléncia entre Geometria e Eficiéncia

Capitulo 3 — Projeto de Pratos e Equivaléncia entre

Geometria e Eficiéncia

3.1 Introducao

Para alcancar um bom desempenho, a coluna além de um bom dimensionamento
necessita de um bom projeto de pratos que consiga promover um bom contato intimo entre
as fases possibilitando uma eficiéncia de separacao aceitavel para uma determinada faixa de
operacdo. Sendo necessdrio, evitar gotejamento, arraste excessivo de liquido e inundagdes

nos pratos para que a efici€éncia ndo seja prejudicada.

Este trabalho busca comparar as colunas de destilacdo convencional e de
paradestilagao no ambito experimental. Para isso apresenta-se uma revisao sobre projeto e

eficiéncia de pratos.

3.2 Dimensionamento de coluna — destilacio e paradestilacao

O projeto de colunas de destilagdo envolve o calculo das dimensdes de uma coluna
capaz de produzir um determinado produto a partir da especificacio de uma corrente de
alimentacdo. Como resultado, s@o determinados as taxas de produto fornecidas pela coluna,
o ndmero de pratos necessdrios a separacao, a razdo de refluxo, a altura e o diametro da

coluna.

O diametro da coluna, e conseqiientemente a drea transversal, deve ser
suficientemente grande para permitir os fluxos de vapor e liquido na faixa de operacao
satisfatoria. Para isso o didmetro da torre é determinado tendo como base uma

especificacdo de porcentagem de inundacdo, ou “fator de inundacdo”, permissivel de 80 %.
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Virias correlagdes existem para determinar a capacidade de vapor para inundagdao
a partir de pr, pv, tr, € L/V. Treybal (1981) acrescenta que para um dado tipo de prato em
inundacdo, a velocidade superficial do vapor vgr (vazdo volumétrica de vapor Q pela drea

transversal ativa A,) € relacionada a densidade do fluido pela:

1/2
vg, = CF[”LP;”V] 3.1
14

A constante de inundacdo Cr € uma constante empirica que depende do projeto do
prato. E correlacionada com P, Pvs M, LIV, drea total dos furos A,, drea ativa A, e tensdo

superficial do liquido o.

Até aqui estd caracterizada a primeira fase do projeto de uma coluna, ou o que os
maiores equipamentos requerem. Estes possuem maior impacto no custo da coluna, mas

pouca influéncia sobre a faixa de operagao.

Segundo Van Winkle (1967), ha dois fatores principais a serem considerados no
projeto de colunas fracionadas, ambos dos quais sdo controlados por consideracoes
econdmicas. O processo fracionado deve produzir a qualidade de produto desejada e deve
ser capaz de manobrar a quantidade de material a ser processado com provisdo de
flutuagdes de quantidade sem alterar a qualidade do produto dentro de limites de

especificacoes.

3.3 Projeto de prato perfurado

Van Winkle (1967) expde que o esquema de contato do prato € tracado para
realizar dois propésitos. Um € contatar vapor e liquido de modo que a drea e o tempo de
contato sejam 0 maximo para obter a maior taxa de transferéncia de massa. O outro € lidar
com as quantidades requeridas de vapor e liquido sem perda excessiva de pressdo e com

operacdo estavel. O projeto de um tipo de prato particular é baseado em um nimero de
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fatores inter-relacionados para a melhor eficiéncia possivel e uma melhor caracteristica de

operagao.

Segundo Rose (1985) o projetista tem que especificar o projeto dos pratos para
serem instalados (didmetro, nimero ¢ dimensdes dos furos), o desenho do vertedor (area,
altura vertedor, espacamento entre pratos), € o nimero de pratos. O equipamento resultante
deve ter uma flexibilidade de operacdo especificada para o projeto, evitando inundacdes por
causa da altura de liquido no vertedor ou arraste excessivo, e evitando também choro de

liquido através dos orificios para baixas vazdes de vapor.

O baixo custo tem feito o prato perfurado ser o mais importante dos projetos de

pratos.

A principal parte do prato é uma placa horizontal de metal perfurado, através do
qual o liquido flui, com o vapor passando através dos orificios (figura 3.1), sendo assim, o
liquido fica retido no prato devido ao fluxo de vapor. O vapor, dispersado pelos orificios,
desenvolve no liquido uma dispersdo (“froth”) turbulenta, caracterizada por uma grande

superficie interfacial para transferéncia de massa.

___________ ﬁ i
Froth ) { i
{ )=:'
o
1”‘“ I SRR ¥
/!
ﬂ Placa Perfurada

FIGURA 3.1: Diagrama esquemaético de um prato perfurado.
(Treybal - 1981).
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3.3.1 Espacamento entre pratos (¢)

Segundo Treybal (1981), o espacamento entre pratos () ¢ geralmente escolhido
como base no meio de constru¢do, manutencdo e custo, estando certo de uma garantia
adequada contra inundagao e arraste excessivo. Para casos especiais onde a altura da coluna
¢ uma consideracdo importante, espagcamentos de 15 cm sdo usados. Para todas as outras
colunas exceto as de menores diametros, 50 cm seria melhor do ponto de vista da limpeza

dos pratos.

Kister (1992) recomenda espacamento entre pratos de 0,35 a 0,90 m e Van Winkle
(1967) de 0,30 a 0,90 m. Espacamentos entre pratos recomendados por Coulson (1986) sdo
os mesmos para Treybal. Os espagos escolhidos irdo depender do diametro da coluna e das
condi¢des de operacdo. Maior espagamento entre pratos serd necessdrio entre certos pratos
para acomodar arranjos de alimentagcOes e saidas laterais, e para entrada de homens para

manutencgao.

3.3.2 Area Ativa, Area Perfurada e Area Livre de Escoamento

Area ativa A, é a drea da secdo transversal da coluna A, menos a area dos
vertedores A;. Area perfurada A, € a area ativa menos as areas ocupadas pela regido de
calmaria e 4rea para a fixacdo do prato na coluna. Winkle (1967) ndo diferencia drea
perfurada da area ativa e recomenda a estas dreas valores de 76 a 84 % da area transversal

da coluna.

Para pratos perfurados, o diametro dos furos € selecionado para ter baixa queda de
pressdo e ainda ndo ter sérios problemas com “choro”. Orificios pequenos podem prevenir

“choros”, porém favorecem inundagdes no prato.

Os orificios sdo colocados nas extremidades de tridangulos eqiiilateros (figura 3.2)
com distancias entre centros (passo) de 2,5 a 5 diametros de orificios (recomendado por
Treybal) ou 2 a 4 didmetros de orificio (recomendado por Winkle). Desta forma, o passo é
selecionado para fornecer um nimero de furos ativos requeridos para uma drea total

perfurada especificada. Para pratos perfurados, Winkle aconselha area dos orificios (4,) de
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6 a 15 % da area da coluna. Segundo Treybal, didmetros de orificios (d,) de 3 até 12 mm

sao usados, 4,5 mm ¢é mais freqiiente.

Eemic de D
calimaria \ g
vl ) T
Direcdo i
L Passo.p f:" |
de fluxa |/ \Aﬁl |
de lguido I\ i e 4 _ ‘ _.J'L ||
A | J Il. ¢y Difmetro ::h" |
) J:, : = l\ % . iz OIiiji:l:l ;{,J
Vertedor b o Y " Vertedor R o

FIGURA 3.2: Prato perfurado com passo triangular entre furos.

3.3.3 Vertedores

O liquido € levado de um prato para o préximo abaixo pelos vertedores ou
“downcomers”. O vertedor deve ser comprido o suficiente para mergulhar no liquido do

prato de baixo prevenindo a passagem de vapor pelo vertedor para o prato de cima.

Para assegurar distribuicdo uniforme razodvel de liquido no prato, McCabe e
Smith (2001) expdem que cada vertedor ocupe geralmente de 10 a 15 % da érea transversal
da coluna, deixando de 70 a 80 % de area de borbulhamento ou contato entre liquido e
vapor. A area do vertedor deve ser suficientemente grande para permitir o escoamento de
liquido de um prato superior para um inferior, sem inunda¢do do mesmo. Em colunas
pequenas o vertedor pode ser um tubo redondo fixado no prato formando um vertedor

circular. Treybal recomenda édrea de vertedor de 5 a 14 % da area transversal da coluna.

Altura de vertedor (h,,)

A altura do vertedor determina a altura de liquido no prato. Uma altura de vertedor

maior ird aumentar a eficiéncia de prato, mas ird também aumentar a queda de pressao.
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Para Treybal, normalmente a altura de liquido ndo deve ser menor que 50 mm,
para garantir boa formacao de froth. Nos pratos industriais, altura de 150 mm € usada, mas

100 mm € o maximo mais comum.

Altura de liquido no vertedor

McCabe e Smith (2001) expdem que o nivel de liquido no vertedor deve ser
consideravelmente maior que no prato por causa da queda de pressdo deste. A pressdo no
topo do liquido no vertedor de um determinado prato é a mesma que a pressao no prato
superior. Portanto, a altura equivalente de liquido no vertedor deve exceder a perda de

pressdo total no prato.

Sendo o liquido uma dispersao no prato devido ao escoamento do vapor, a drea do
vertedor e o espacamento entre pratos devem ser de tal maneira que o tempo de residéncia
de liquido no vertedor seja grande o suficiente para o desprendimento de gds, sendo assim,
somente liquido claro entra no prato de baixo. Se a altura de liquido no vertedor necessaria
para o desprendimento de gds for tdo grande ou maior que o espacamento entre pratos a

coluna inundara.

A principal resisténcia ao escoamento de liquido no vertedor € causada por uma
constricao na saida do mesmo. Essa constricdo € importante para um tempo de residéncia
de liquido adequado no vertedor. Coulson e Richardson (1986) recomendam tempo de

residéncia de pelo menos 3 segundos.

3.3.4 Relacdo entre Pratos de Paradestilacdo e de Destilacido

Neste trabalho, as colunas de destilagao convencional e de paradestilagdo possuem
o mesmo didmetro. Para o projeto de pratos usaram-se os mesmos parametros de
dimensionamento para ambas as colunas. Dessa forma, o prato da coluna de paradestilagdao
por ter a metade da 4rea do prato comparada com a coluna convencional também possui

metade das dreas ativas, perfuradas, livre e de vertedor.
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3.4 Limites de Operacao

Operacdo satisfatéria somente serd alcangada sob um limite de vazdes de liquido e

vapor. Um diagrama de desempenho tipico para pratos perfurados é mostrado na figura 3.3.

O limite superior para vazdo de vapor é caracterizado pela inundacdo. Sob
inundacao ha forte queda da eficiéncia de prato e aumento da queda de pressdo. Inundagao
pode ser causada tanto pelo arraste excessivo de liquido para o prato de cima como pela

inundagdo dos vertedores.

O limite inferior caracteriza-se pela presenca de choro de liquido e ocorre quando

a vazdo de vapor € insuficiente para impedir que o liquido drene através dos orificios.

Inundagéo
Choro
= :
E 4 e 74 ~ #
= Operagcio 7~
g Satisfatoria °
- p
S g
- P
5 777 Priming
=
= Dumping
Eonin Arraste
{ y i
E Excessivo
Taxa de Gas

FIGURA 3.3: Caracteristica de operacdo do prato perfurado (Treybal - 1981).

Inundacdo e Arraste de Liquido

O limite superior de operacdo em coluna de prato perfurado é determinado pelo
ponto de inundagdo ou pela velocidade com a qual o arraste comeca a ser excessivo.
Inundagdo da coluna pode ocorrer quando ha inundagao de liquido no vertedor ou a altura

da dispersao preenche todo e espago entre pratos.
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Quando o liquido € carregado pelo vapor para o prato de cima, hd o arraste de
liquido, podendo resultar também em inundacao do prato. No arraste, o liquido arrastado €
somado com aquele que estd no prato superior diluindo o liquido deste prato e diminuindo
o efeito de retificacdo. O efeito € cumulativo, e o liquido carregado para o prato de cima

pode ser excessivo.

Choro de Liquido

Se a velocidade do vapor através dos orificios é pequena, o liquido ird drenar
através dos orificios e o contato vapor liquido no prato para este liquido serd perdido,
diminuindo a eficiéncia de prato. A predi¢do de choro é baseada no balanco da pressao (ou
altura) de liquido suportado no prato, e a pressdao requerida para a formagdo de bolhas e

fluxo de vapor através dos orificios.

O limite inferior de operacdo pode ser estendido usando orificios de menor
didmetro ou menor area perfurada, mas essa modificacdo aumentard a queda de pressao e

reduzird o limite superior de operagao.
Kister (1992) listou alguns fatores que aumentam a tendéncia de choro:
e Grande area perfurada;
¢ Grande vazao de liquido;
e Altura de vertedores maiores;

e O efeito do diametro de orificio varia, possivelmente devido a variedade de
mecanismos de choro com o didmetro do orificio. Aumentar o didmetro dos furos pode

aumentar ou diminuir a tendéncia de choro dependendo da vazao de liquido;
® Baixa tensdo superficial;

¢ Aumento da espessura do prato.
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3.5 Eficiéncia de Separacao — Destilacao e Paradestilacio

Embora o modelo fisico de estdgio de equilibrio seja conveniente para os calculos,
o ndmero de estdgios de equilibrio que se calcula deve ser relacionado ao nimero de
estdgios reais necessdarios, antes de se poder cogitar a construcio de uma coluna de

destilacdo.

O desempenho de um estagio real depende de muitas varidveis fisicas. O estdgio
deve colocar em contato intimo as duas fases e depois separd-las. Um contato mais
completo e um tempo maior de contato leva a uma aproximacao mais estreita do equilibrio

entre as correntes efluentes.

A seguir serdo apresentadas a eficiéncia de Murphree, a eficiéncia global e os

fatores que influenciam na eficiéncia de separacao.

3.5.1 Eficiéncia de Estdgio

A eficiéncia de prato definida por Murphree (1925), relaciona o comportamento de

um prato real com o de um prato ideal.

Tradicionalmente se tem empregado na literatura a eficiéncia definida para a fase
vapor. Neste caso, assume-se que as correntes das fases liquidas que deixam os pratos reais
e ideais sejam idénticas em quantidade e composicdo; e que as correntes das fases vapor

que chegam aos pratos sejam idénticas em quantidade e composic¢ao.

A figura 3.4 expde um prato com vertedor em uma coluna de destilagdo.
Considera-se que as correntes de entrada e de saida de vapor estdo completamente
misturadas e com composi¢ao y(i.;) € Y, respectivamente. A composicao do liquido varia
entre X;+;) € X;) para as correntes que entram e saem do prato. Estas correntes de liquido
estdo misturadas e com composicdes constantes e uniformes na entrada e na saida. Assume-
se que ao longo do prato ndo ocorre mistura do liquido, ou seja, a composi¢do varia
uniformemente de x4;) a X; sem que ocorra nenhuma variacdo da composi¢cdo no plano

vertical. Este tipo de escoamento é chamado de escoamento pistao.
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Se o vapor ascendente que estiver deixando o prato se encontra em equilibrio com
o liquido de composi¢do x;) que também deixa o mesmo prato, este € dito um estagio ideal,

apresentado na figura 3.4(b).

o+ e
Estdgioi+] _Bstégioi+1
TJ”&;J | | TJ’?:;
| Estdgioi | | Estigioi _*
Il Tl
Fa T L,
5 X -1 L)
(a) (b)

FIGURA 3.4: Estdgio real (a) e estdgio ideal pela definicao de Murphree (1925) (b).

Dessa forma, define-se a eficiéncia de Murphree (eficiéncia do prato) com relagcao
a fase vapor (Eyy) em uma coluna de destilagdo, e também de modo andlogo para uma

coluna de paradestilagdo:

Destilagdo: E,, =20~ (3.2)
Yy () — y(,‘—l)

Paradestilagdo: E,, = y*(,) ~ V) (3.3)
Y )~ Vi)

yi) — fracdo molar de etanol na fase vapor na saida do prato (i)

y*(l-) - fragdo molar de etanol na fase vapor em equilibrio com a fase liquida que

estd saindo do prato (i)
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vi-1) — fracdo molar de etanol na fase vapor na entrada do prato (i) (na saida do

prato (i-1) na coluna de destilacdo)

Yi-2) — fracdo molar de etanol na fase vapor na entrada do prato (i) (na saida do

prato (i-2) na coluna de paradestilagcdo)

Admite-se na definicdo de eficiéncia de Murphree, que o liquido esteja
completamente misturado no prato com a mesma composicao com que deixa o mesmo. Nas
colunas de tamanho comercial, tem-se apenas uma mistura parcial da fase liquida e,

portanto, podem-se encontrar valores de eficiéncia de prato maiores que 1.

3.5.2 Eficiéncia Global

A eficiéncia global (EG) € definida, simplesmente, como a razio entre 0 nimero
de estagios idéias de equilibrio calculado para uma dada separa¢do e o nimero de estagios

reais necessarios para efetuar esta separagao.

R Mmera de  esidgios ideais de equilibrio (3.4)

Himeras de  estdgios reqis  necessiarias

Embora seja possivel usar nimeros fraciondrios de estdgios de equilibrio, €
evidente que somente se podem construir nimeros inteiros de estagios reais. A efici€ncia

global € ficil de usar nos célculos, mas da pouca percep¢do sobre as varidveis fisicas que

determinam o seu valor.

3.5.3 Fatores que Influenciam a Eficiéncia de Separacao

A eficiéncia de separacao depende da qualidade da transferéncia de massa entre as

fases liquida e vapor. Segundo Van Winkle (1967), as varidveis que afetam a eficiéncia de

uma coluna de destilagio sdo:
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e Temperatura e pressao de operacao;

e Espacamento entre pratos;

e Razio de refluxo;

® Velocidade das fases liquida e vapor;

e Area livre de escoamento;

o Area perfurada;

® Arranjo dos orificios e passo;

e Altura e tipo de dispersdo formada sobre o prato;
e Espessura do prato;

e (Caracteristicas do vertedor;

® Densidade e viscosidade do liquido e do vapor;
e Tensao superficial da fase liquida;

e Volatilidade relativa dos componentes.

Nota-se que a eficiéncia de separacao € influenciada pelas varidveis de projeto de
coluna e de prato, pelas condi¢des de operagado e pelas propriedades fisicas das fases liquida

€ vapor.

Caracteristicas do Projeto do Prato

As caracteristicas de projeto que afetam a eficiéncia de um prato em uma coluna
de destilacdo sdo aquelas que afetam a area interfacial e o tempo de contato entre as fases
liquida e vapor. Em relacdo ao projeto de pratos podemos citar: altura do vertedor; passo,
arranjo e didmetro dos orificios; fracdo de drea livre de escoamento; espessura do prato;
forma do escoamento do liquido; tipo e localizacdo dos vertedores. Em relacdo ao projeto
de coluna, as varidveis que afetam a efici€éncia sdo: espacamento entre pratos; diametro da

coluna; e drea da secdo transversal do vertedor.
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Segundo Umbholtz e Van Winkle (1957) a eficiéncia ndo € afetada pela variagdo da
fracdo de drea livre. Porém, a razdo do passo pelo didmetro do orificio € um fator decisivo
sobre a eficiéncia de transferéncia de massa. O contato entre as fases liquida e vapor é
prejudicado quando os orificios estdo afastados ou mais proximo uns dos outros. A respeito
do diametro de orificio, ndo se encontrou uma evidéncia clara de influéncia na eficiéncia de
prato. Os autores também salientam que qualquer aumento na 4rea da se¢do transversal do
vertedor aumenta a capacidade do prato e da coluna. Foi observado que a faixa de operagao
do prato quase duplicou com o dobro de fracdo de area de vertedor. Porém, o aumento de
fracdo de area de vertedor foi acompanhado de menor eficiéncia de prato. A principal causa
para a menor eficiéncia talvez seja a diminui¢do na quantidade de liquido aerado sobre o

prato.

Velocidade da fase vapor

A literatura ressalta que existe uma relacdo entre a velocidade superficial de vapor
e a eficiéncia. A medida que se aumenta a velocidade de vapor a partir de zero, alcanga-se
um ponto onde o liquido comega a ser retido sobre o prato. Com o posterior aumento na
velocidade e com o liquido j4 retido sobre o prato como dispersdo, a eficiéncia cresce
rapidamente até atingir um valor maximo, apds o qual comeca a decrescer vagarosamente.
Com um aumento ainda maior na velocidade de vapor, atinge-se o limite de operacdo do
prato (ponto de inundacgdo), apés o qual a eficiéncia decresce rapidamente. Com isto,

observa-se uma curva parabdlica para a eficiéncia em fun¢ao da velocidade de vapor.

Segundo McCabe e Smith (1987), para velocidades de vapor muito baixas, a
eficiéncia dos pratos é baixa devido ao contato deficiente entre o liquido e o vapor. Para
velocidades intermedidrias, dentro do intervalo normal de operagdo, a efici€ncia dos pratos
¢ maxima e é praticamente independente da vazdo de vapor. Para velocidades elevadas de

vapor, a baixa eficiéncia € observada devido a existéncias do fendmeno de arraste.



24

Capitulo 3 — Projeto de Pratos e Equivaléncia entre Geometria e Eficiéncia

Regimes de Escoamento

Para a operacdo normal de uma coluna de destilacdo, € necessdria a formacdo de
dispersdo liquido-vapor sobre os pratos para permitir um contato efetivo entre as fases. A
altura que a dispersdo pode alcangar depende das velocidades de vapor e de liquido, da
geometria do prato e das propriedades fisico quimicas das fases. O comportamento
hidrodinamico da dispersdo ird afetar a transferéncia de massa e a eficiéncia de separagdo.

A seguir citam-se alguns regimes de escoamento citados por Kister (1992):

® Borbulhamento: caracterizado pela livre ascensdo das bolhas através do liquido,
devido unicamente a for¢a de empuxo (Figura 3.5 (a)). O vapor passa por uma
camada relativamente espessa de liquido, na forma de bolhas individuais. Acima
desta camada de liquido, por onde as bolhas de vapor passam, existe uma camada de

espuma.

e Espuma Celular: caracteriza-se por pequena turbuléncia, bolhas separadas por um
fino filme de liquido. A formacdo de espuma € em geral favorecida por pratos com
uma distribuicdo homogénea de furos, pequenos didmetros dos orificios, baixas
vazdes de vapor e de liquido. Na espuma celular, as bolhas sdo distorcidas em

poliedros (Figura 3.5 (b))

®  “froth” homogéneo: Segundo Lockett (1986), dependendo da estabilidade do filme,
para maiores vazdes de vapor e de liquido, o regime espuma celular se torna “froth”
homogéneo. Enquanto que na espuma celular, as bolhas sdo distorcidas em
poliedros, no “froth” homogéneo as bolhas sobem continuamente como esferas

(Figura 3.5 (¢));

e “Froth”: caracterizado pela presenca de correntes de bolhas de formatos e
dimensodes irregulares, separadas por uma quantidade de liquido maior que na
espuma (Figura 3.5 (d)). Apresenta turbuléncia elevada quando comparadas aos

regimes de borbulhamento e espuma.

e  “Froth” oscilante: neste caso a dispersd@o possui um movimento oscilatério sobre o

prato, de meia onda ou de onda inteira (Figura 3.5 (e)). O regime oscilante depende
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fortemente do diametro da coluna, da altura de dispersdo e da fracdo de area livre
para o escoamento. Esta dispersdo facilita o aparecimento do “choro” nas regides

em que a altura de dispersao encontra-se mais elevada (crista da onda).

e “Spray”: na regido inferior, a dispersdo apresenta filmes de liquido que envolvem
os jatos de vapor provenientes dos orificios (Figura 3.5 (f)). Estes filmes tém
formato conico. O filme de liquido é fragmentado posteriormente em goticulas pela
influéncia da elevada velocidade dos jatos de vapor. O regime spray é favorecido

por alturas baixas de dispersdo, grandes didmetros de orificios e por baixa relagao

entre vazao de liquido e vapor.

No presente trabalho, serdo estudados o comportamento e a incidéncia destes
regimes em fungdo das variacdes da drea livre de escoamento, da vazdo de vapor e da

composi¢ao de etanol na fase liquida em ambas as colunas.
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FIGURA 3.5: Tipos de regimes de escoamento formado sobre os pratos.
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Composicdo da Fase Liquida

Tém-se proposto explicacdoes para o desempenho da coluna de destilacdo em
funcdo da composi¢do. As explicagdes envolvem a variacdo das propriedades fisicas
conjuntamente a variacdo da composicao, inclinacdo da curva de equilibrio, drea interfacial,

coeficiente de transferéncia de massa e efeitos térmicos associados a destilagao.

Segundo Mostafa (1979), para sistemas nao-ideais, a eficiéncia varia
significativamente com a concentragdo da fase liquida. A variacdo da eficiéncia é pequena
para faixas intermedidrias de concentracdo, mas bastante considerdvel em baixas e altas
concentracdes do componente mais volatil (composicdo proxima as dos componentes

puros).

Para baixas e altas concentracdes do componente mais volatil, ocorre uma
diminui¢do na altura da dispersdo, ou seja, menor formacdo de espuma e, portanto uma

menor eficiéncia.

Salienta-se que para sistemas altamente positivos, como € o caso do sistema

etanol-dgua, a composi¢ao da fase liquida possui um importante efeito sobre a efici€ncia.
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Capitulo 4 — Equipamentos e Procedimento

Experimental

4.1 Introducao

Nosso objetivo foi comparar experimentalmente colunas de destilagdo
convencional e de paradestilacio. Ambas as colunas eram de pratos perfurados com
vertedores circulares, constituidas de condensador, e refervedor com aquecimento elétrico

controlado por um painel de controle. A figura 4.1 representa o equipamento utilizado.

Neste capitulo detalharemos sobre o equipamento utilizado, o procedimento

experimental utilizado e as propriedades fisico-quimicas da mistura etanol-agua.

4.2 Equipamentos

Coluna de destila¢do

Buscando a continuidade dos estudos de paradestilacdo, todas as especificacoes de
projeto das colunas foram os mesmos usados nos estudos de Belincanta. Porém, a fim de
obter condi¢des para um menor tempo de estabilizacdo das colunas, obtou-se por utilizar 6
pratos em cada coluna ao invés dos 12 usados no trabalho anterior. Dessa forma, o trabalho
experimental foi realizado utilizando uma coluna de paradestilacdio e uma coluna de
destilacdo convencional. As colunas foram construidas com didmetro interno de 9,9 cm e

espacamento entre pratos de 15 cm.
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Legenda:

1 — Rede hidraulica;

2 — Valvulas;

3 — Condensador;

4 — TermOmetro;

5 — Tubo para retorno de refluxo;
6 — Vilvulas;

7 — Coluna de Destilagao;

8 — Coluna de Paradestilagao;
9 — Refervedor;

10 — Resisténcias;

11 — Mangueira;

12 — Valvulas;

13 — Controlador de voltagem;
14 — Painel de controle;

15 — Chave elétrica geral;

16 — Rede elétrica;

17 — Mangueira de nivel de
Refluxo.

FIGURA 4.1: Representacdo do equipamento experimental.

Foram usados pratos perfurados de latdo e estes s@o intercalados por tubos de
vidro pirex. Dos seis estadgios em cada coluna apenas o superior ndo € vidro e sim de latdo,
e este possui um tubo soldado para o retorno do refluxo. O esquema da montagem dos
pratos pode ser visualizado pela figura 4.2. Entre os pratos e os vidros € usada borracha
para a vedacdo. Para a fixacdo dos pratos e montagem da coluna sdo usadas hastes. As
hastes sdo parafusos de aproximadamente 18 cm de comprimento por 0,5 cm de diametro.
Cada prato possui seis furos para as hastes, sendo trés para a fixagdo com o prato de baixo

intercalados com os outros trés para a fixacdo com o prato de cima.

Os pratos de ambas as colunas foram projetados de modo a fornecer iguais fracdes
de drea livre de escoamento. Devido ao fato das colunas serem menores, nao foi possivel
estudar todas as dreas livres de escoamento dos estudos de Belincanta. Nossos estudos se
concentraram nas duas menores areas livres do trabalho anterior (1,9 e 4,5 %). O prato da
coluna de paradestilacdo possui 22 orificios e diametro de vertedor de 13 mm. J4 o prato da
coluna convencional possui 47 orificios e didametro de vertedor de 19 mm. Ambos com
distribuicao de furos em arranjo triangular. Os pratos de ambas as colunas fornecem iguais
fracdes de area de vertedor (3,5 % da drea total do prato). Os pratos possuem 14 cm de
diametro e 0,21 cm de espessura. Os vertedores sdo circulares e feitos de aluminio. Os

vertedores da coluna de paradestilagdo possuem 10,5 mm de didmetro interno, e os da



29

Capitulo 4 — Equipamentos e Procedimento Experimental

destilacdo convencional 16,0 mm. Um desenho esquemadtico dos pratos usados €

apresentado na figura 4.3.

Lo H LT = H Prato perfurads
= \-Tgﬁ_" de latio
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—*  Tubo de widre pirex

FIGURA 4.2: Esquema de montagem dos pratos em ambas as colunas.

Vertedores

Area vazada
para fluxo de
vapor

Furos para fixagio das

hastes para montagem

FIGURA 4.3: Desenho esquemadtico dos pratos de destilagdo convencional (A) e

paradestilagdo (B).
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E possivel observar e medir o tipo e altura de dispersio presente no prato, pois 0s
tubos que intercalam os mesmos sdo de vidro. Para o isolamento térmico da coluna foram
usadas canaletas de isopor. Estas sdo facilmente encaixadas nas colunas durante as
operacoes. Desta forma, € possivel abrir levemente as canaletas para a medi¢do do tipo e

altura de dispersdo presente no prato.

Refervedor

Os refervedores foram construidos em ago, e neste se coloca a mistura liquida
inicial para cada experimento. Em cada refervedor ha seis resisténcias elétricas acopladas
ao fundo do mesmo com poténcias que variavam de 1200 a 2200 W. Uma resisténcia em
cada refervedor € ligada a um controlador de corrente para o ajuste fino da poténcia

desejada no experimento.

A valvula (item 12 da legenda da figura 4.1) na base do refervedor € utilizada para
a drenagem do liquido e para coleta de amostras do mesmo. A mangueira de silicone
(item 11 da legenda da figura 4.1) € utilizada para a alimentacdo da mistura inicial no

refervedor e para a entrada de destilado quando operando em regime de refluxo parcial.

Condensador

O condensador estd localizado no topo da coluna e sua func¢io € condensar todo o
vapor proveniente do ultimo prato. E usada dgua a temperatura ambiente como fluido
refrigerante e sua vazao € controlada pela valvula 2. Os condensadores possuem formato
cilindrico em sua extensdo e conico na base. O fluido refrigerante circula em serpentinas de

cobre no interior do condensador.

4.3 Mistura Liquida Etanol-Agua

Etanol e dgua sdo misciveis em qualquer propor¢dao de mistura. As propriedades

fisicas dos dois componentes puros sdo apresentadas na tabela 4.1. A 4gua utilizada nos
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experimentos era proveniente da rede hidraulica comum do laboratério. Por sua vez, o

etanol possuia 100 % de pureza e era produzido pelos fabricantes ALLKIMIA e MERCK.

A mistura em questdo possui um azedtropo homogéneo de minimo a pressao
atmosférica com fragdo molar de etanol de 0,894 e temperatura de 78,15 °C. Um aze6tropo
¢ uma mistura liquida que tem um ponto de ebuli¢do maximo ou minimo em relagdo aos
pontos de ebuli¢do das misturas com composi¢des nas vizinhancas da sua. Essa ocorréncia
se deve ao fato das temperaturas de ebuli¢do estarem relativamente proximas, e também por
desvios negativos (temperatura de ebulicdo méxima) ou positivo (temperatura minima) em
relacdo a lei de Raoult. No aze6tropo composi¢des de liquido e vapor sdo idénticas, e a
separacdo dos dois componentes, além deste ponto, ndo é possivel mediante destilaciao

simples.

As fragdes molares iniciais de etanol no refervedor foram as duas menores do
trabalho de Belincanta (2 e 3 %), devido a0 menor nimero de pratos das colunas no atual

trabalho.

TABELA 4.1: Propriedades do etanol e d4gua puros.

Massa Molar Massa Especifica*  Ponto de Ebuligao**
(g/gmol) (gfom’) °C)
Etanol (CH3;CH,OH) 46,10 0,789 78,4
Agua (H,0) 18,02 0,998 100,0

*Massa especifica para temperatura de 20°C.

**Temperatura de ebuli¢do a pressdo atmosférica (1atm).

4.4 Procedimento Experimental

Os experimentos em ambas as colunas foram realizados em regime de refluxo total
e refluxo parcial. Foram usados dois tamanhos de fura¢ao nos pratos, 2 e 3 mm (1,9 e 4,5 %

de area livre de escoamento) em ambas as colunas. Para a furacdo de 2 mm foram
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realizados experimentos com fragdo inicial de etanol no refervedor de 2 e 3 % em regime
de refluxo total e parcial. Belincanta estudou fracdes molares iniciais de 2, 3 € 4 %. Em
nosso trabalho, 4 % de etanol ndo seria conveniente para a andlise devido ao menor
tamanho da coluna. Para 3 mm, a titulo de comparacdo pelo efeito da édrea livre, foram
realizados experimentos apenas para fracdo inicial de 2 % de etanol do mesmo modo em
regime de refluxo total e parcial. Para essa compara¢do nao foram necessarios dados para

3 % de etanol.

Refluxo Total

Sob condi¢des de refluxo total ndo hd destilado, alimentagdo ou outras correntes
de entrada ou saida. O refluxo total se caracteriza pelo retorno de todo o vapor condensado
no condensador para o topo da coluna. Para uma dada separacdo o nimero minimo de

estagios € alcancado sob condicdo de refluxo total.

Para a realizagcdo do experimento, primeiramente ajusta-se o volume de solugdo e a
fracdo molar inicial de etanol no refervedor. Em nossos experimentos trabalhamos sempre
com 8 litros iniciais de solu¢c@o no refervedor, e fracdo molar inicial de etanol de 2 e 3 %.
Em seguida ligam-se as resisténcias de acordo com uma poténcia pré-determinada de
aquecimento no refervedor e abre-se a valvula que permite a circulacdo de dgua no

condensador.

Com o aquecimento da solugdo, o vapor comeca a subir pelo interior da coluna até
o condensador onde este condensa e volta a coluna. Apds cerca de 30 minutos em média
comega a se formar dispersdao sobre os pratos devido ao retorno de liquido a coluna na
forma de refluxo. A coluna embora ja esteja em operacdo, ndo se encontra ainda em regime
permanente. Quando a dispersdo se forma definitivamente abre-se a mangueira de nivel de
refluxo para o monitoramento da operacdo da coluna quanto a possibilidade de inundagdo

da mesma.

Com a dispersdo devidamente formada, a coluna € envolvida com isopor para o
isolamento térmico. A corrente elétrica € medida com o auxilio de um multimetro com o
qual se mede a corrente em cada fio elétrico ligado as resisténcias. A poténcia €

determinada através da voltagem da rede elétrica e da corrente elétrica medida.
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Até a coluna estabilizar e operar em regime permanente, amostras de liquidos dos
pratos sdo colhidas em intervalos de 20 minutos para acompanhar e determinar a
estabilidade da coluna. O regime permanente é caracterizado pelo perfil de concentragao de
etanol constante na extensdo da coluna. Com a estabilizacdo, retiram-se as amostras de
vapor do refervedor e de liquido de cada prato da coluna através de seringas inseridas nos
respectivos locais. A amostragem de liquido € realizada préximo a saida do vertedor. Por
sua vez, a de vapor do refervedor € realizada com a utilizagdo de uma seringa maior com
ponto de coleta no meio da corrente de vapor. Mede-se a temperatura de refluxo com o
auxilio do termOmetro localizado no tubo para retorno de refluxo. Por sua vez, a altura e o
tipo de dispersdo presente em cada prato sio medidas através de uma pequena abertura
lateral no isolante térmico. Essa abertura € feita com um leve afastamento das canaletas de
isopor. Por tltimo, mede-se a vazao de vapor da coluna. Para medir a vazao de vapor deve-
se abrir totalmente a vélvula de destilado (item 6 na figura 4.1) e apds a drenagem de
liquido residual de refluxo, colher com o auxilio de uma proveta o volume de liquido em
um intervalo de 10 segundos. Esta amostra € levada a um banho termostético de 20 °C para
a determinagdo correta do volume da mesma, uma vez que a proveta estd calibrada para

esta temperatura.

A concentragdo de etanol nas amostras € determinada pelo indice de refracdo da

mistura que serd discutida mais adiante.

Refluxo Parcial

O refluxo parcial € caracterizado pela operacdo onde apenas parte do vapor
condensado retorna para a coluna como refluxo. A outra parte € chamada de destilado. A

razdo entre a vazao de refluxo L,. € a vazio de destilado Lp é chamada de razao de refluxo.

O procedimento experimental em regime de refluxo parcial é semelhante a
operacdo em refluxo total. Porém, quando as dispersdes estdo devidamente formadas ao
longo da coluna deve-se entdo acertar o refluxo parcial. A valvula 6 da figura 4.1 € aberta e
a vazdo de destilado € acertada. Este € direcionado para o refervedor por uma mangueira de

silicone (item 11 da figura 4.1).
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Com a operacdo em regime permanente, do mesmo modo coletam-se as amostras,
mede-se altura e tipo de dispersao, temperatura de refluxo e vazao de vapor da coluna.
Porém antes de medir a vazdo de vapor mede-se a vazdo de destilado que retorna ao
reverfedor. Do mesmo modo, com o auxilio de uma proveta, a vazio de destilado é obtida
através do volume extraido em um intervalo de 10 segundos. Na seqiiéncia, abre-se
totalmente a vélvula e, depois da drenagem de liquido residual de refluxo, colhe-se o
volume de liquido correspondente a vazdo de vapor da coluna da mesma forma que em
refluxo total. A vazdo de refluxo € a vazdo de vapor da coluna subtraida pela vazao de

destilado.

As poténcias usadas para a operacdo em refluxo parcial foram as mesmas usadas
nos limites superiores de operagdo em refluxo total para uma dada concentracdo inicial de

etanol no refervedor e didmetro de orificio nos pratos.

Ponto de Retengdo de Liquido e Inundacdo

O ponto de retengdo € determinado pela velocidade minima da fase vapor
necessdaria para a retencdo de liquido sobre o prato sem presenca de choro excessivo. O
ponto de inundagdo é determinado quando a altura da dispers@do em um dado prato atinge
15 cm. Para a determinacdo do ponto de inundagdo, operou-se normalmente a coluna em

regime de refluxo total variando a poténcia até o ponto méximo de operacao.

Determinagdo da Composigdo de Etanol nas Amostras

Para a determinagdo de concentracdo nas amostras usou-se o método de indice de
refracdo. Para cada fracdo molar de etanol tem-se um indice de refragdo associado medido
em um refratdmetro. A partir de varios valores de indices de refracdo de fracdes molares
conhecidas tem-se uma curva de calibragdao. Esta € usada para a determinagdo das
concentracdes desconhecidas a partir de seus indices de refracdo medidos. O indice de

refracdo € medido a temperatura de 20 °C que € mantida através de um banho termostético.

Para a curva de calibracdo (figura 4.4) obtiveram-se vdrias amostras de fracdes

molares conhecidas e mediram-se os indices de refragdo.



35

Capitulo 4 — Equipamentos e Procedimento Experimental

Através destes pontos ajustam-se algumas equacdes em determinados intervalos de
concentracdo. Com essas equagdes foi feita uma tabela da composi¢ao em funcdo do indice

de refracdo a qual era consultada para a determinacdo das concentragdes desconhecidas.

Indice de Refraciio X Fracio de Etanol
1,3700
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g
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o
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Fracdo Molar de Etanol

FIGURA 4.4: Curva de calibracdo do indice de refracdo em fun¢do da fracdo molar de

etanol.

Para concentragdes maiores que 25 % em mols de etanol a determinacdo direta da
concentracdo nao € possivel com exatidao como se pode ver pela figura 4.4. Com isso, a
determina¢do das concentracdes nestes casos deve ser feita pela diluicdo da amostra. Apds
a diluicdo, com a concentracdo abaixo de 25 %, é possivel medir a concentracdo da mesma

e através de um cdlculo de balanco material determinar a concentragao inicial.

Determinacdo da Composicdo da Fase Vapor

Através de um balangco material e de energia € possivel determinar os perfis de
composi¢do da fase vapor, de vazdes de vapor e de liquido, e de temperatura ao longo da

coluna a partir dos dados coletados experimentalmente. As equagdes de balango material e
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de energia para as colunas de destilacdo e de paradestilacdo se encontram detalhadas no

Anexo L.

Para tal cdlculo precisaram-se de correlacdes de equilibrio liquido-vapor da
mistura etanol-dgua. O coeficiente de atividade (y;) foi predito pelo modelo de Wilson. As
equacgdes de Wilson funcionam bem para muitos sistemas ndo ideais de equilibrio liquido-
vapor sem mais aproximacgodes. Dessa forma, o coeficiente de fugacidade (¢ ;) é considerado
igual a unidade. Os parametros bindrios para o cdlculo do coeficiente de atividade foram

obtidos por Gmehling et al. (1982). As correlacdes e mais detalhes estdo no Anexo I.

Um programa computacional em linguagem Fortran foi desenvolvido para resolver
o sistema de equacdes de balango de massa e de energia da coluna. A solucdo das equacdes

foi possivel através do método de Newton-Raphson generalizado.

O programa computacional também forneceu valores de eficiéncia de Murphree

para os pratos e eficiéncia global para ambas as colunas.
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Capitulo 5 — Analise dos Resultados Experimentais

5.1 Introducao

O capitulo a seguir tem o objetivo de apresentar a discussdo e andlise dos
resultados experimentais usando a comparacido entre as colunas de paradestilacdo e de

destilacdo convencional.

Os aspectos estudados foram os perfis de concentracdo ao longo da coluna, os
regimes de escoamento, os tipos e altura de dispersdo, os limites de operacdo (o ponto de
retencao de liquido sobre o prato e o ponto de inundagdo), a eficiéncia de Murphree (1925)
e eficiéncia global. As comparacdes foram realizadas em fung¢do da poténcia de
aquecimento no refervedor, das velocidades das fases vapor, da fracdo molar de etanol na

fase liquida, da fragc@o de érea livre e dos tipos de dispersdo presente em cada prato.

5.2 Operacoes das Colunas de Paradestilacao e Destilacio

As operagdes de ambas as colunas neste trabalho foram realizados conforme

procedimento descrito no capitulo anterior.

A tabela 5.1 € apresentada como referéncia para as comparagcdes entre as
operacoes realizadas nas colunas. Primeiramente apresentam-se as fracOes de drea livre
utilizada (1,9 e 4,5 %), dentro destas as fracdes molares iniciais no refervedor (2 e 3 % de
etanol para a primeira drea livre e 3 % de etanol para a segunda). Os experimentos estao
alinhados para mesma poténcia nas duas colunas. Para refluxo total, cada poténcia é
acompanhada da velocidade média da fase vapor de determinado experimento. Da mesma

forma, para refluxo parcial, a poténcia € acompanhada de todas as razdes de refluxo desta.
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TABELA 5.1: Operagdes das colunas de paradestilagcdo e destilagdo.

COLUNAS
Paradestilacao Destilagao
Refluxo Total Refluxo Parcial Refluxo Total Refluxo Parcial
Poténcia |Vel. Vapor| Poténcia |Razdes de] Poténcia |Vel. Vapor| Poténcia |Razdes de
W) (cm/s) W) Refluxo W) (cm/s) W) Refluxo
1260 7,5
24 4,0
2200 17,9 2200 9,8 2200 18,4 2200 9,7
'c_‘% 13,0 12,6
5 2600 18,6 2600 23,5
§
o 3,38 54
g 3000 21,3 3000 51 3000 29,5 3000 6.6
3 7.1 73
S 234 116
‘f) 1990 15,7
g 2000 16,1
=N 6.8 6.1
N 9.8 6.4
% 2200 16,0 2200 10,1 2200 18,5 2200 6.9
° 12,1 10,8
N 139 16,7
2700 16,5
2800 17,4
3000 20,8
3500 234
) 2600 23,1
'5 _ 3200 20,3 3200 304
5| g 65 6.9
< 5 3400 23,5 3400 10,0 3400 32,2 3400 12,8
Q Q
g S 11,6 14.9
N 3600 30,7
= 6800 542

Além destes experimentos apresentados acima houve a realizacdo de vérios outros
experimentos. Os primeiros tinham como objetivo a familiarizacdo com as colunas de
destilacdo, sua operabilidade assim como seu tempo de estabilizacdo. Outros experimentos

foram descartados por apresentarem dados ndo consistentes, sendo assim, estes foram
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refeitos. Também era comum determinado experimento ndo apresentar estabilizacdo apds
varias horas de operagcdo, devido a comportamentos oscilatérios ou vazamentos nao

identificados nas colunas.

Dentre os experimentos da tabela 5.1, partimos entdo para a andlise de ambas as
colunas. Primeiramente houve a necessidade de determinar o tempo de estabilizacdo de
operacdo de cada coluna. O tempo médio de estabilizacdo € apresentado na tabela 5.2 e foi
determinado em ambas as colunas para cada fragdo de drea livre e fracdo molar inicial de

etanol no refervedor.

TABELA 5.2: Tempo de estabilizacdo para as colunas de paradestilacdo e destilac@o.

Tempo de Estabilizacio (minutos)
Area Livre de 1,9 % Area Livre de 4,5 %

Colunas 2% etanol 3% etanol 2% etanol

RT R Parcial RT R Parcial RT R Parcial
Paradestilacio 260 168 193 261 443 173
Destilagao 211 162 182 287 443 229

Ambas as colunas tiveram valores de tempo de estabilizacdo muito semelhantes.
Para 2 % de etanol, as operacdes em refluxo parcial (R Parcial) necessitaram de menos
tempo para alcancar a estabilizacdo que em refluxo total (RT) para as duas dreas livres de
escoamento em ambas as colunas. Por outro lado, as operacdes em refluxo parcial levaram

mais tempo para estabilizar para 3 % de etanol.

Belincanta (2004) verificou em seus estudos de hidrodindmica na coluna de
paradestilacdo que o tempo de estabilizacdo diminuia com o aumento da area livre de
escoamento. Para maior drea livre obtém-se maior velocidade de vapor, o que leva a um
menor tempo de estabilizacdo. Porém, no atual trabalho ndo se verificou o mesmo
comportamento, pelo contrdrio, o tempo de estabiliza¢do foi maior para maior area livre.
Isto se deve aos limites de operacdo da coluna de paradestilagdo, que ndo foram maiores

para maior drea livre de escoamento como serd discutido em item mais adiante.
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Nos experimentos realizados foram medidas: a composicdo da fase liquida nos
pratos e vapor do refervedor, a altura e o tipo da dispersao formada para cada um dos pratos
com exce¢ao do prato 6, e temperatura de refluxo. Também foram medidas as vazdes de
liquido que retornava a coluna como refluxo assim como sua composi¢do, € a vazdo de

destilado quando em refluxo parcial.

O programa em linguagem Fortran desenvolvido para resolver simultaneamente os
balancos de massa e energia das colunas fornece as velocidades e vazdes das fases vapor e
liquida, composi¢ao da fase vapor, perfil de temperatura ao longo da coluna, eficiéncia de
Murphree em cada prato e eficiéncia global da coluna. No Anexo I se encontram os
detalhes a respeito das propriedades fisicas dos componentes puros e da predi¢do dos dados
de equilibrio vapor-liquido utilizados no programa em linguagem Fortran. As equagdes de
Balan¢o material e de energia utilizadas no programa estdo apresentadas também no

Anexo L

5.3 Perfil de Concentracio, Altura e Tipo de Dispersao

A andlise das varidveis que afetam a altura e o tipo da dispersao (caracteristica da
massa aerada) formada sobre os pratos e o perfil de concentracdo na fase liquida foi

realizada.

5.3.1 Refluxo Total

A coluna foi operada em refluxo total de acordo com o procedimento descrito no
Capitulo 4. Os efeitos da vazao de vapor, composi¢ao inicial de etanol no refervedor e area
livre de escoamento foram analisados € comparados para ambas as colunas. Para fracdo de
area livre de 1,9 % (diametro de orificio d, = 2 mm) os experimentos foram realizados com
concentracdo inicial de etanol de 2 e 3 % em mols. Para area livre de 4,5 % (d, = 3 mm) os

ensaios foram realizados apenas para a concentracdo inicial de 2 % a titulo de comparagao
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pelo efeito da drea livre. Para essa comparagdo ndo foram necessarios dados para 3 % de

etanol.

Efeito da vazdo de vapor

As Figuras de 5.1 a 5.9, assim como as respectivas tabelas (tabelas de 5.3 a 5.11),
mostram as variagdes no perfil de composi¢do da fase liquida e altura de dispersdo para
colunas de paradestilacdo e destilagdo convencional, para a fragdo molar inicial de etanol
no refervedor de 2 e 3 %, éarea livre de 1,9 e 4,5 % e varias poténcias de aquecimento.
Nestas figuras estdo expostas as operagdes em refluxo total (RT). O estigio “7”
corresponde ao condensador. Nos perfis de altura de dispers@ao em funcdo do prato, estdo
apresentadas junto aos pontos (simbolos 0 ou A) as letras referentes ao tipo da dispersao
correspondente observadas neste trabalho: “froth” normal (F), “froth” homogénea (H),
espuma celular (C) e a transicdo entre “froth” homogénea e espuma celular (FC). Cada
dispersdo € fun¢do da concentracdo de etanol em cada prato, das velocidades de vapor e

liquido e da érea livre de escoamento.

A altura da dispersdo, assim como o tipo de dispersao formada pela interagao entre
as correntes de vapor e liquido ird depender das velocidades das fases, da geometria e area

livre do prato, e da composicao e propriedades fisicas da mistura.

Conforme se pode ver pelas Figuras 5.1 a 5.9 devido a questdes geométricas da
coluna, diferentes condi¢des de transferéncia de massa ao longo da coluna resultam em
diferentes velocidades médias de vapor (vg) entre as colunas, ou seja, para uma mesma
fragdo molar inicial de etanol (x,) e poténcia (Pot) no refervedor, o gradiente de velocidade
€ maior para a coluna de paradestilagdo. Dessa forma, a comparacdo entre as colunas foi
realizada também comparando os perfis de fracdo molar de etanol e altura de dispersdao sob

a mesma velocidade média de vapor na extensdo da coluna.

A figura 5.1 apresenta a fracdo molar de etanol e altura de dispersdao em cada prato
para cada coluna. A fragdo molar inicial no refervedor é de 2 % de etanol, a drea livre é de
1,9 % e a poténcia de aquecimento é de 2200 W. Neste caso a paradestilagdo ndo obteve
destilado mais concentrado apesar dos primeiros pratos apresentarem melhor distribui¢ao

de etanol.



42

Capitulo 5 — Andlise dos Resultados Experimentais

Tabela 5.3: Referente a figura 5.1.

Fracdo Molar em cada Prato e Condensador
Colunas Pratos
1 2 3 4 5 6 Conden.
Destilacao 0,000 0,000 0,003 0,051 0,320 0,602 0,710
Paradestilacao | 0,002 0,003 0,039 0,225 0,437 0,541 0,652
Composicao vs Prato (Pot=2200W) Altura Dispersao vs Prato
10 (Pot=2200W)
—a— Dest. vg=18,4cm/s 200
— i _ —&— Dest. vg=18,4cm/s
% 08 7 | —o— Para. vg=17.9cms _ —0— Para. vg=17,9cm/s
i 51501
-g 0,6 1 zg
£ 2 10,0 C
= 04 -§ FC
zc% < FC
g 3 F
=02 2 507 F C
C
F F C
0,0 = 0,0 T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 0 1 2 3 4 5 6
Pratos Pratos

FIGURA 5.1: Fragdo molar de etanol na fase liquida e altura de dispersdo em cada prato.

2 % iniciais de etanol, 1,9 % de area livre e RT.

Para fracdo molar inicial de 2 % de etanol e 1,9 % de area livre, a paradestilacdo
obteve maior fracdo molar de etanol no topo para poténcias de 2600 e 3000 W (figuras 5.2
e 5.3). Tem-se produto mais concentrado, porém com menor velocidade média de vapor.
No primeiro caso (figura 5.2), a destilacdo apresentou velocidade média de vapor de
23,5 cm/s enquanto a paradestilacdo apresentou velocidade de 18,6 cm/s. No segundo, a
velocidade de vapor da destilagao foi de 29,5 cm/s contra 21,3 cm/s na paradestilacdo. Para
poténcia de 2200 W (figura 5.1) a destilacdo também possui maior velocidade média de

vapor, 18,4 cm/s contra 17,9 cm/s.

A diferenca de velocidade de vapor nao ocasiona diferengas significativas no tipo

de dispersao sobre os pratos.
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Tabela 5.4: Referente a figura 5.2.

Fracdo Molar em cada Prato e Condensador

Colunas Pratos

1 2 3 4 5 6 Conden.
Destilacao 0,000 0,001 0,024 0,129 0489 0,657 0,704

Paradestilacdo | 0,007 0,033 0,262 0,388 0,597 0,652 0,735

Composicao vs Prato (Pot=2600W) Altura Dispersao vs Prato
1.0 (Pot=2600W)
—a— Des. vg=23,5cm/s 20,0

= 08 || —°—Para. vg=18,6cnvs —a— Dest. vg=23,5cm/s
g | - —0— Para. vg=18,6cm/s
s E 150 1
3
%’ é 10,0
E 04 - é
g 5
0,2 ﬁ 5,0

0,0 - — 0.0 : : : : ‘

0o 1 2 3 4 5 6 7 o 1 2 3 4 5 ¢
Pratos Pratos

FIGURA 5.2: Fragdao molar de etanol na fase liquida e altura de dispersdo em cada prato.

2 % iniciais de etanol, 1,9 % de area livre e RT.

Nas figuras 5.3 e 5.4 estdo assinaladas nos grificos a diferenca de concentragdao
que ha entre as colunas para determinados pratos. A maior concentragdao de etanol nos
primeiros pratos e nos pratos intermedidrios na coluna de paradestilacdo € entendida como

melhor distribuicao de etanol nesta.
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Tabela 5.5: Referente a figura 5.3.

Fracdo Molar em cada Prato e Condensador

Colunas Pratos

1 2 3 4 5 6 Conden.
Destilacao 0,000 0,004 0,003 0,038 0,198 0,541 0,669

Paradestilacdo | 0,009 0,077 0,246 0403 0,581 0,657 0,734

Composicio vs Prato (Pot=3000W) Altura Dispersao vs Prato
L0 (Pot=3000W)
—4a— Des. vg=29,5cnv/s 200
—a— Dest. vg=29,5cm/s
E 0,8 1 | —0—Para. vg=21,3cnv/s _ —0— Para. vg=21,3cm/s
£ ] E 150
M A 2
T 061 : FC c
< 2 100 -
°© = 10,
= 04 8 HE FC
& g C
g 5
£ 02 Z50{F F .
F F
0,0 b * A4 T T 0,0 T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 0 1 2 3 4 5 6
Pratos Pratos

FIGURA 5.3: Fragdo molar de etanol na fase liquida e altura de dispers@o em cada prato.

2 % iniciais de etanol, 1,9 % de area livre e RT.

Tendo em vista o fato das operacdes de igual poténcia possuirem diferentes
velocidades de vapor, temos entdo a comparacao entre as colunas sob a mesma velocidade

média de vapor em sua extensao.

As Figuras 5.4, 5.6 e 5.9 mostram as variacdes nos perfis de composi¢do e altura

de dispersao ao longo da coluna para a mesma velocidade de vapor.
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Tabela 5.6: Referente a figura 5.4.

Fracdo Molar em cada Prato e Condensador

Colunas Pratos

1 2 3 4 5 6 Conden.
Destilacao 0,000 0,000 0,003 0,051 0,320 0,602 0,710

Paradestilacdo | 0,007 0,033 0,262 0,388 0,597 0,652 0,735

Composicao vs Prato (vg=18,5cmvs) Altura Dispersao vs Prato
(vg=18,5cm/s)
1,0
—&— Dest. Pot=2200W 20,0
est. Xo —a— Dest. Pot=2200W

é‘ 0,8 1 | —0— Para. Pot=2600W —0— Para. Pot=2600W
s \ ) .
E 5150 FC FC
3 06 2
= 5
§ 2. 10,0 -

04 - A
2 2 C
g E )
02 < F

C C
F H
0 0 L L 3 \-y T T T 0,0 T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 0 1 2 3 4 5 6
Pratos Pratos

FIGURA 5.4: Fragdo molar de etanol na fase liquida e altura de dispersdo em cada prato.

2 % iniciais de etanol, 1,9 % de area livre e RT.

Ainda analisando os dados para 2 % iniciais de etanol e 1,9 % de area livre,
verifica-se pela figura 5.4 que a paradestilagio também consegue alcancar maior
concentracdo de topo, desta vez a custa de maior poténcia no refervedor. A maior
concentracdo de etanol na paradestilacdo € igualmente acompanhada de uma maior altura
de dispersdo e maior nimero de dispersdes tipo celular e “froth” homogénea. Belincanta et
al. (2005) indicam que dispersdes do tipo espuma celular e “froth” homogénea em colunas
de paradestilacdo apresentam maiores eficiéncia de Murphree que as do tipo “froth”

normal.
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Tabela 5.7: Referente a figura 5.5.

Fracdo Molar em cada Prato e Condensador

Colunas Pratos

1 2 3 4 5 6 Conden.
Destilacao 0,032 0,038 0,334 0,587 0,704 0,773 0,799

Paradestilacdo | 0,067 0,296 0,476 0,618 0,663 0,716 0,741

Composicao vs Prato (Pot=2200W) Altura Dispersao vs Prato
10 (Pot=2200W)
20,0
—a— Dest. vg=18,5cnv/ >
est-ve s —a— Dest. vg=18,5cm/s
© 08 1 | —0—Para. vg=16,0cnv's
g = FE —0— Para. vg=16,0cnv/s
s g 15,0
% 0.6 7 zg
S 210,0
= 04 Z 7
o =)
e <
g EE
= 02 = 5,0
F
0,0 T T T T T T 0’0 T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 0 1 2 3 4 5 6
Pratos Pratos

FIGURA 5.5: Fragao molar de etanol na fase liquida e altura de dispersdao em cada prato.

3 % iniciais de etanol, 1,9 % de area livre e RT.

Os efeitos da vazdo de vapor foram analisados também para concentracdo inicial
de etanol no refervedor de 3 %. Estes estdo apresentados nas figuras 5.5 e 5.6 com
operacdes sob mesma poténcia (Pot) e mesma velocidade de vapor (vg) respectivamente.
Nestes casos a destilagdo convencional obteve melhor desempenho. Para concentragdo
inicial de 3 % ha maior distribuicao de etanol ao longo da coluna. Maior concentraciao de
etanol ao longo da mesma aumenta a incidéncia das dispersdes do tipo “froth” homogénea e
espuma celular na destilacdo convencional. A paradestilacdo ja apresentava grande
incidéncia destas dispersdes para fracao inicial de 2 %. O efeito da composi¢do inicial de

etanol sera melhor discutido em item mais adiante.

Na figura 5.5, a operagdo da coluna de destilacdo convencional apresentou um tipo
de dispers@o ndo encontrado em outros experimentos. A dispersdo € do tipo misto (FB),

transicdo entre “froth” e borbulhamento. A dispersao do tipo borbulhamento é caracterizada



47

Capitulo 5 — Andlise dos Resultados Experimentais

pela ascensao livre das bolhas através do liquido, devido unicamente a for¢a de empuxo. O
gds passa por uma camada relativamente espessa de liquido, na forma de bolhas
individuais.

Na figura 5.6, apesar da destilacdo convencional obter melhor desempenho,

observa-se que a paradestilacdo obteve maior altura de dispersdo para a mesma velocidade

média de vapor.

Tabela 5.8: Referente a figura 5.6.

Fracdo Molar em cada Prato e Condensador

Colunas Pratos

1 2 3 4 5 6 Conden.
Destilacao 0,054 0,285 0,566 0,704 0,766 0,806 0,820

Paradestilacdo | 0,067 0,296 0,476 0,618 0,663 0,716 0,741

Composicao vs Prato (vg = 16,0cnvs) Altura Dispersao vs Prato
10 (vg=16,0cm/s)
—a— Dest. Pot=2000W 20

= 08 || —o— Para. Pot=2200W 4— Dest. Pot=2000W
g 2 —0— Para. Pot=2200W
& 5 151
% 0,6 zg
3 5
S 2 10 -
= 1 2
= 04 =
ws EE
g ER
02 <

0,0 T T T T T T 0 T T T T T

0 1 2 3 4 5 6 7 0 1 2 3 4 5 6
Pratos Pratos

FIGURA 5.6: Fragao molar de etanol na fase liquida e altura de dispersd@o em cada prato.

3 % iniciais de etanol, 1,9 % de area livre e RT.

Como vimos acima, diferentes condi¢cdes de transferéncia de massa ao longo da
coluna resultam em diferentes velocidades médias de vapor (vg) entre as mesmas.
Verificou-se também que quanto maior a poténcia, maior € a diferenca entre as velocidades

médias de vapor. Por exemplo, na figura 5.1 para poténcia de 2200 W, a velocidade média
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de vapor da coluna de destilacio convencional € 2,8 % maior que a da paradestilagdo,

enquanto que para 3000 W (figura 5.3) a velocidade € 38 % maior.

O aumento da concentracdo inicial de etanol para 3 % também aumenta a
diferenca entre as velocidades. Para 2200 W de poténcia a destilagdo apresentou velocidade

média de vapor 15,6 % maior que a paradestilagdo para 3 % de etanol (figura 5.5). Para 2 %

de etanol e mesma poténcia a diferenca foi de 2,8 %.

Apesar da reducdo da velocidade média de vapor apresentada pela coluna de
paradestilag@o, esta nao apresentou reducdo na altura de dispersdo. Pode-se dizer até que

apresentou aumento, principalmente das dispersdes do tipo “froth” homogénea (H). O

aumento de altura ¢ acompanhado pelo aumento da fracdo molar de etanol.

Tabela 5.9: Referente a figura 5.7.

Fracdo Molar em cada Prato e Condensador

Colunas Pratos
1 2 3 4 5 6 Conden.
Destilacao 0,000 0,002 0,021 0,169 0,458 0,608 0,692
Paradestilacdo | 0,002 0,019 0,075 0,266 0,424 0,624 0,680
Composicao vs Prato (Pot=3400W) Altura Dispersao vs Prato
10 (Pot=3400W)
—a— Dest. vg=32,2 cny/s| 200
é 0,8 i —0— Para. Vg=23,5 cnys —a— Dest. Vg=32,2 cnys
5 g 150 —0— Para. vg=23,5 c/s
3 06 8 H
£ g 10,0
E 04 é H
F H
0,0 0,0 :F T F T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 0 1 2 3 4 5 6
Pratos Pratos

FIGURA 5.7: Fragdao molar de etanol na fase liquida e altura de dispersdo em cada prato.

2 % iniciais de etanol, 4,5 % de area livre e RT.
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O efeito da vazdo de vapor para drea livre de escoamento de 4,5 % ¢ analisado e
seus dados para comparagdo siao apresentados nas figuras 5.7, 5.8 e 5.9. Neste caso nao
houve diferenca significativa na composi¢ao de destilado para ambas as colunas operando
sob mesma poténcia (Figuras 5.7 e 5.8) e sob mesma velocidade média de vapor (vg)
(Figura 5.9). Os primeiros pratos da coluna de paradestilacdo apresentaram maiores
concentracdes de etanol levando a uma ligeira melhora na distribui¢do de concentracdo ao
longo da coluna em comparacao a coluna convencional. A paradestilagdo apresentou maior

altura e incidéncia de dispersoes tipo celular e “froth” homogénea do mesmo modo que nos

dados anteriores.

Tabela 5.10: Referente a figura 5.8.

Fracdo Molar em cada Prato e Condensador
Colunas Pratos
1 2 3 4 5 6 Conden.
Destilacao 0,000 0,001 0,010 0,101 0,380 0,587 0,680
Paradestilacdo | 0,001 0,008 0,050 0,232 0407 0,597 0,686
Composicao vs Prato (Pot=3200W) Altura Dispersao vs Prato
1,0 (Pot=3200W)
—a— Des. vg=30,4 cr/s 200
'é' 0,8 1 | —o—Para. vg=20,3 c/s —&—Des. vg=304 cm/s
;_}_13 ! ’g 150 - —O— Para. vg=20,3 ci/s
206 °
LOG é 10,0 H
= 04 - g
£ 021 Ssof F T
RC
F F F H
0,0 Tk e 3 d T T 0,0 T T T T T
0 1 2 3 4 5 7 0 1 2 3 4 5 6
Pratos Pratos

FIGURA 5.8: Fragao molar de etanol na fase liquida e altura de dispersdao em cada prato.

2 % iniciais de etanol, 4,5 % de area livre e RT.
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Tabela 5.11: Referente a figura 5.9.

Fracdo Molar em cada Prato e Condensador

Colunas Pratos

1 2 3 4 5 6 Conden.
Destilacao 0,000 0,002 0,016 0,158 0,449 0,646 0,716

Paradestilacdo | 0,002 0,019 0,075 0,266 0424 0,624 0,680

Composicao vs Prato (vg= 23 cm/s) Altura Dispersao vs Prato
10 (vg= 23 cm/s)
—a— Dest. Pot=2600W 150
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FIGURA 5.9: Fragdo molar de etanol na fase liquida e altura de dispers@o em cada prato.

2 % iniciais de etanol, 4,5 % de area livre e RT.

Efeito da composigdo inicial (X.f)

A andlise da influéncia da composi¢do inicial de etanol no refervedor é realizada
baseando-se na comparacdo das figuras 5.1 e 5.5, que se referem respectivamente as
composi¢oes de 2 e 3 % molar de etanol para as mesmas condi¢des operacionais. Verifica-
se que para maior fracdo molar inicial de etanol obtém-se melhor distribui¢ido de etanol ao
longo da coluna para a mesma poténcia e drea livre de escoamento. Melhor distribuicao de
etanol € entendida como maior concentracdo de etanol nos primeiros pratos € nos pratos

intermediarios da coluna.

As figuras 5.5 e 5.6 mostram as variacdes nos perfis de composicio e altura de

dispersdo respectivamente para a mesma poténcia (2200 W) e mesma velocidade de vapor
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(16,0 cm/s) para a composicdo molar inicial de etanol no refervedor (x,;) de 3 %.
Observou-se que para esta concentracio, a paradestilacdo ndo alcangcou maior concentragao
de topo, diferentemente dos resultados obtidos a 2 % de etanol. Apesar de a paradestilacao
apresentar um leve aumento na altura de dispersdo em relagdo a destilagcdo, essa ja ndao
apresenta a vantagem de se ter um maior nimero de dispersdes do tipo celular e

homogénea.

Sabe-se que tanto a altura como os tipos da dispersdo dependem fortemente da
concentracdo de etanol e da velocidade da fase vapor. Assim, verificou-se que as do tipo
“froth” aparecem nos pratos inferiores da coluna, ou seja, naqueles em que a concentracao
de etanol na fase liquida era menor do que 10 %, enquanto que nos pratos superiores, que
apresentavam concentragdes acima de 20 % de etanol, observaram-se as dispersdes do tipo

celular e “froth” homogéneo, dependendo das velocidades das fases vapor e liquida.

Para 2 % de etanol, a paradestilacdo apresentou maior incidéncia de dispersdes do
tipo celular e homogéneo que a destilacdo, contribuindo para o melhor desempenho da
primeira. Quando a fracdo molar inicial no refervedor aumentou para 3 % houve maior
distribuicao de etanol ao longo da coluna e muitas das dispersdes foram do tipo celular e
homogéneo para ambas as colunas. O aumento da incidéncia destas dispersoes,
principalmente na destilagdo, permitiu que esta apresentasse melhor desempenho para 3 %
de etanol. De acordo com simula¢des de trabalhos anteriores, a coluna de paradestilacdo
deve possuir mais pratos (em torno de 33 % a mais) que a de destilagdo para alcancar o
mesmo grau de separacdo. Vale lembrar que neste trabalho, as colunas possuem o mesmo
diametro. Com isso, os pratos da paradestilacdo possuem a metade da drea dos pratos da
coluna convencional. A destilacdo convencional de 3 pratos por exemplo, possui a mesma
area de pratos e aproximadamente a mesma altura de coluna que a paradestilacao de 6

pratos (ou 6 “meios” pratos).

Efeito da drea livre de escoamento (limites de operagdo)

Outro fator de comparagdo foi o efeito da area livre de escoamento. A figura 5.10

apresenta a composi¢do do destilado obtido em func¢do da velocidade de vapor (vg) para
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diversas operacdes em refluxo total (RT) para colunas de destilacdo e paradestilacdo, area
livre de escoamento de 1,9 % (d, = 2 mm) e 4,5 % (d, = 3 mm), e fracdo molar inicial de

2 % de etanol.

Fracao Molar de Etanol no Destilado x
Vel. média de Vapor (vg)

0,8
o
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@ i A
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§ 0.5 4 |X Para (2 mm) A
r§ A Dest (3 mm)
i3 + Para (3 mm)
0,4 T T T T T 1

0 10 20 30 40 50 60
Vel. média de Vapor - vg (cm/s)

FIGURA 5.10: Efeito da area livre de escoamento.

2 % inicial de etanol, area livre de 1,9 % (d, =2 mm) e 4,5 % (d, = 3 mm), e RT.

A velocidade de vapor foi variada até a méxima possivel, sendo que o limite foi
definido como sendo a altura da dispers@ao maxima de 15 cm para pelo menos um prato.
Pela figura verifica-se que a faixa de velocidade de operagao da coluna de paradestilacao é
bem menor que a da destilacdo. Para d, = 2 mm a faixa variou de 7 a 30 cm/s na destilacao
e de 17 a 22 cm/s na paradestilacdo. O aumento da area livre de escoamento (d, = 3 mm)
ndo resultou em nenhuma alteragdo para a paradestilagdo. No caso da destilagdo, a faixa
aumentou para 23 a 54 cm/s. Esta diferenca entre as colunas se deve ao diametro do
vertedor, que para a coluna de paradestilagdo (13 mm) é bem menor que da destilagdo
(19 mm), o que limita a faixa de operagcdo. Observa-se que ambas as colunas foram
projetadas para terem o mesmo percentual de drea de vertedor. A paradestilacdo ndo obteve

limite de operacao superior com drea livre de 4,5 % em relacdo a 1,9 %, devido ao didmetro
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de vertedor. Assim sendo, o projeto de prato de uma coluna de paradestilagdo deve ser
diferente da destilagcdo, a fracdo de area que o vertedor deve ocupar no prato deve ser
aumentada. Refor¢cando o argumento, a paradestilacio possui razdao L/V maior que a

destilacdo uma vez que a corrente de vapor € dividida na paradestilacao.

A figura 5.10 mostra que para a operacdo de destilacdo, a composicao do destilado
diminui com o aumento de vg para ambas as areas livres de escoamento. Isto significa que
o contato entre as fases, e a conseqiiente transferéncia de massa, € prejudicado pela

velocidade excessiva do vapor.

Verificou-se também que para x,; = 2 %, a grande maioria das operagdes de
paradestilacdo com d, = 2 mm obteve maior composi¢cdo de destilado que a destilacdo
convencional. No entanto para d, = 3 mm, o0 mesmo comportamento nao foi observado.
Van Winkle (1967) cita que a altura da dispersao diminui com o aumento do diametro dos
orificios, o que explica em parte o menor desempenho da coluna de paradestilagdo para
maior drea livre. Quanto menor a altura da dispersdo, menor o tempo de contato entre as
fases, o que acarreta menor efici€ncia de separacdo. A figura 5.11 apresenta a distribuigao,
em cada prato, da altura de dispersao nos experimentos de paradestilacdo para fracdo molar
inicial de 2 % de etanol no refervedor e 1,9 % e 4,5 % de areas livres de escoamento. Nesta
figura constata-se a menor altura média de dispersdo para maior area livre. Poderia supor
que, ja que a altura média de dispersao da coluna de paradestilagdo foi menor para 4,5 % de
area livre em relagdo a 1,9 %, o limite de operacdo poderia ser maior para maior drea livre.
Porém, neste trabalho, o limite de operacdo foi determinado por um tnico prato que
inundou e que por fim leva a inundagdo e inoperancia da coluna. Este comportamento €
frequentemente encontrado para o sistema etanol-dgua. Nos experimentos de
paradestilagdo, o prato determinante para a ocorréncia da inundacdo foi o prato 5. Nos
limites superiores de inundacio para as duas dreas livres utilizadas, um pequeno aumento
da poténcia levava a inundagdo do prato 5. Porém, para drea livre de 1,9 %, os pratos 3 e 4
apresentavam maiores alturas de dispersao (figura 5.11), possibilitando maior drea de

contato entre as fases para a transferéncia de massa e calor.



54

Capitulo 5 — Andlise dos Resultados Experimentais

Altura de Dispersao x Pratos
(Paradestilacao; 2 % etanol)
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FIGURA 5.11: Distribui¢do da altura de dispersdo em cada prato nos experimentos de

paradestilagdo.

Refluxo total. Area livre de 1,9 % (dy=2mm) e 4,5 % (d, =3 mm)

Mediante a estes resultados, conclui-se que para o projeto da coluna de
paradestilacdo, o uso de uma maior 4rea de vertedor seria mais compativel, ou seja, a
relacdo A4 /A, (area de vertedor/area ativa) seja maior para a coluna de paradestilacdo. Dessa

forma, o limite de opera¢do desta coluna seria maior para 4,5 % de érea livre.

A figura 5.12 apresenta a comparacdo entre duas operagdes de dreas livres
diferentes de paradestilacdo para mesma composicdo inicial e velocidade de vapor (vg).
Novamente observa-se aqui o melhor desempenho da coluna com darea livre de 1,9 %
(do=2 mm) devido aos limites de operagdo e, altura e tipo de dispersdes. Com 1,9 % de
area livre obteve-se maior altura e incidéncia de dispersdes tipo celular e “froth”

homogéneo.
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Composicao vs Pratos Altura de Dipersao vs Pratos
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FIGURA 5.12: Fracao molar de etanol na fase liquida e altura de dispersdo nos pratos de

paradestilagdo.

Area livre de 1,9 % (dy =2 mm) e 4,5 % (d, = 3 mm). 2 % inicial de etanol e RT.

5.3.2 Refluxo Parcial

Efeito da razdo de refluxo

Os resultados anteriores se referem a comparagdo entre as colunas somente em
regime de refluxo total. A fim de obter mais informacdes em relacdo as colunas, foram

realizados experimentos em refluxo parcial.

A obten¢do de um valor especifico de razdo de refluxo ndo € tao simples, pelo fato
da vélvula que controla a vazao de destilado ndo fornecer o ajuste fino para a vazdo. Dessa
forma, a comparagdo entre as colunas pela mesma razdo de refluxo se torna dificil. O
problema foi contornado tragando perfis de concentracdo de destilado em funcdo da razdo

de refluxo.

As Figuras 5.13 a 5.16 apresentam operacdes em refluxo total e parcial para a
mesma poténcia, fracdo molar inicial de etanol e fragdo de drea livre. Estes dados sdo para

as maiores poténcias obtidas para refluxo total com exce¢do da figura 5.13, onde a poténcia
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de 2200 W nao foi a maior poténcia para 2 % inicial de etanol e 1,9 % de area livre, e sim

3000 W (figura 5.14).

As linhas de tendéncia dos pontos de fracdo molar de etanol de topo em func¢ao da
razdo de refluxo foram ajustadas para curvas logaritmicas. Nestes ajustes foram

considerados também os pontos de fracdo molar de topo para refluxo total.

A figura 5.13 expde a operacdo de refluxo parcial para 2 % iniciais de etanol,
poténcia de 2200 W e 1,9 % de érea livre (d, = 2 mm). Nestas mesmas condicdes em
refluxo total (figura 5.1), a destilagdo convencional obteve destilado mais concentrado que
a paradestilacdo. Em refluxo parcial a destilagdo manteve melhor desempenho para altas
razdes de refluxo. Em razdes de refluxo menores a paradestilagdo apresenta menor

sensibilidade a variacao da razdo de refluxo.

Concentraciao x Razio de Refluxo
Poténcia = 2200W; 2% etanol; 2 mm
0,8
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T
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g
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E 04 | - = = = Des (Refluxo Total)
’ —— Log. (Paradestilag¢do)
=] 0g. (Destilagao)
03 ‘ ‘ ;
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Razdo de Refluxo

FIGURA 5.13: Fracdo molar de etanol no destilado em fun¢ao da razao de refluxo.

Area livre de 1,9 % (dy =2 mm)

A operacgdo exposta na figura 5.14 também com 2 % iniciais de etanol e 1,9 % de

area livre (d, = 2 mm), e desta vez poténcia de 3000 W apresenta a paradestilagdo com
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melhor desempenho que a destilacio em toda extensdo de razdes de refluxo no mesmo

modo que em refluxo total também presente na figura 5.3.

Concentracao x Razio de Refluxo
Poténcia = 3000W; 2% etanol; 2 mm
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FIGURA 5.14: Fragdo molar de etanol no destilado em fung¢do da razdo de refluxo.

Area livre de 1,9 % (d, = 2 mm)

A figura 5.15 apresenta comportamento semelhante a figura 5.13. A figura 5.15
apresenta a operagdo com poténcia de 2200 W, 3 % iniciais de etanol e 1,9 % de area livre
(do = 2 mm). Em refluxo parcial a destilacdo obteve melhor desempenho para altas razdes
de refluxo e refluxo total (figura 5.5). Porém, em razdes de refluxo menores que 5 a

paradestilac@o tende para um melhor desempenho.

Pela figura 5.16 pode-se observar que ambas possuem o mesmo grau de separagcao
em refluxo total, porém no caso de refluxos menores, a paradestilacdio obtém melhor

separacao.

Vale lembrar que a relacdo entre vazdes de liquido e vapor no interior da coluna é
L/V na destilagdo e 2L/V para paradestilacdo e, portanto menos sensivel a variagdo do
refluxo externo, como observado em todos os perfis de concentracdo de destilado em
funcdo da razdo de refluxo, onde a paradestilagdo apresentou tendéncia de desempenho
melhor que a destilacdo para baixas razdes de refluxo, mesmo tendo desempenho pior para

razdes de refluxo maiores.
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Concentracao x Razio de Refluxo
Poténcia = 2200W; 3% etanol; 2 mm
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FIGURA 5.15: Fragdo molar de etanol no destilado em fung¢do da razdo de refluxo.

Area livre de 1,9 % (dy =2 mm)
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FIGURA 5.16: Fragdao molar de etanol no destilado em fung¢do da razdo de refluxo.

Area livre de 4,5 % (dy =3 mm)
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5.4 Eficiéncia de Separacao

Capacidade e eficiéncia sdo os parametros de desempenho de coluna mais
importantes. O bom contato entre a fase liquida e a fase vapor € condi¢do fundamental para

desempenho satisfatério do prato e da coluna.

A Eficiéncia de Murphree € afetada pela composi¢do, velocidade da fase vapor,

area livre e razdo de refluxo. E cada um destes efeitos serd discutido em ambas as colunas.

A comparagdo pela Eficiéncia de Murphree entre as colunas se torna limitada pelo
fato das colunas possuirem diferentes pontos de operacdo e diferentes razdes de fluxo
interno para as mesmas condic¢oes iniciais, sejam estas a velocidade de vapor ou poténcia
no refervedor. Por isso optou-se também por fazer a comparagao pela Efici€éncia Global da

coluna.

No presente trabalho a Eficiéncia de Murphree nos diversos pratos e a Eficiéncia
Global para ambas as colunas foram calculadas e discutidas para diversas condic¢des

operacionais e de geometria de prato.

5.4.1 Eficiéncia de Murphree

Os resultados obtidos nos experimentos sdo perfis de composi¢des e, altura e tipo

de dispersao gas-liquido ao longo da coluna para cada condi¢do operacional.

Uma vez que a eficiéncia de Murphree envolve a diferenca de concentracdo que
entra e sai do prato, o desvio na determinagdo da composi¢do de um prato provoca a
propagacdo de desvio na determinacdo de eficiéncia dos pratos adjacentes. Para
composi¢des acima de 0,30 onde ha a necessidade de diluicdo da amostra para a

determina¢do da concentragdo, a propagacao de desvio € ainda maior.

Em sistemas ndo-ideais, a eficiéncia varia significativamente com a concentracao
da fase liquida. A variagdo da eficiéncia é pequena para faixas intermedidrias de
concentracdo, mas bastante considerdvel em baixas e altas concentracdes do componente

mais volatil (composi¢do préxima as dos componentes puros). O sistema etanol-idgua
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possui alta volatilidade (9 a 10) para concentragdes de etanol menor que 0,05, porém uma
baixa volatilidade (< 2) a composicdo maior que 0,50. Nestas condi¢cdes, uma pequena
variacdo na determinacdo da concentracdo resulta em uma grande variagdo no valor de

eficiéncia de Murphree.

Belincanta (2004), em seus estudos de hidrodindmica da coluna de paradestilacdo,
estudou o efeito do desvio na determinacao da composi¢do sobre a eficiéncia de Murphree
dos pratos. A autora modificou o valor da concentracio de etanol em um determinado prato
(£ 2 % para concentracdo de etanol menor que 0,3 e + 4 % para concentracdes maiores) e
observou que a eficiéncia de Murphree dos demais pratos da coluna ndo sofre variacdes
significativas quando a composi¢do de etanol do prato estd na regido de 0,20 a 0,40. Fora
desta faixa de concentracdo, qualquer variacdo na composicao (dentro do desvio previsto
pelo método de andlise de refratometria - £ 0,0001) de qualquer um dos pratos da coluna,

afeta de forma significativa o resultado final da eficiéncia.

Dezvio de Eficiéncia
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FIGURA 5.17: Desvio de Eficiéncia de Murphree em fungdo da fragao molar de etanol.
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No atual trabalho, o mesmo estudo foi realizado. A concentracio de etanol em um
determinado prato também foi modificada da mesma maneira. Porém, possivelmente
devido ao menor nimero total de pratos (6 ao invés de 12), desta vez observou-se que a
eficiéncia ndo sofre variagdes significativas para concentracdes de etanol entre 0,05 e 0,55.
Os desvios de eficiéncia de Murphree em fungdo da composi¢do de etanol sdo apresentados

na figura 5.17.

Dessa forma, a andlise concentra-se mais em termos qualitativos para comparagao
entre as duas colunas nos diversos fatores que interferem na eficiéncia de Murphree. Sendo
que serdo considerados apenas os dados de eficiéncia para faixa de concentracdo de etanol
entre 0,05 e 0,55, conforme discutido anteriormente. Os efeitos da composi¢do da fase
liquida, razao de refluxo, velocidade da fase vapor e fracdo de area livre de escoamento sao

analisados nos itens a seguir.

Efeito da Composicdo

As figuras de 5.18 a 5.20 apresentam a eficiéncia de Murphree em fun¢do da

fracdo molar de etanol da fase liquida no prato para operacdes em refluxo total.

Os dados de eficiéncia sao tracados para todas as faixas de velocidades de vapor
(vg) obtidas nos experimentos. Em cada grafico da eficiéncia de Murphree em fun¢do da
composi¢do encontram-se determinadas faixas de velocidades de vapor para ambas as

colunas.

Analisando estes dados percebe-se que os dados de eficiéncia de Murphree
encontram-se mais espalhados na paradestilacdo que na destilacdo convencional. O mesmo
resultado é também observado nas figuras 5.22 a 5.25 em operagdes de refluxo parcial. Este
maior espalhamento dos pontos na paradestilacdo resultou em uma maior dificuldade para a
comparacdo da eficiéncia de Murphree entre processos. Este espalhamento pode ser
explicado pela diferenca de vazdo de vapor que existe em cada lado da coluna de
paradestilacdo. Observou-se em varios experimentos que quando havia diferenga
significativa de vazdo, um lado da coluna apresentava eficiéncia muito maior que do outro
lado da coluna como pode ser constatado pela figura 5.21. Nesta figura estd apresentada a

vazdo molar da fase vapor e a eficiéncia de Murphree em cada prato para uma determinada
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operacdo de refluxo total na paradestilacdo. Os pratos 1, 3 e 5 apresentam maior vazao e

maior eficiéncia que os pratos 2, 4 e 6.

Hic. de Murphree x Fracao Molar
2 % etanol; 1,9 % arealivre; RT
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FIGURA 5.18: Eficiéncia de Murphree em fun¢do da fracdo molar na fase liquida.

Faixa de vg: Paradestilagdo — 16,3 a 21,8 cm/s; Destilagcdo — 18,1 a 29,8 cm/s

Apesar do espalhamento dos resultados de paradestilacdo, verifica-se que a
eficiéncia de Murphree ndo € fortemente dependente da concentragao para a destilacdo, mas
0 mesmo ndo ocorre para paradestilagao.

Verifica-se ainda, que a paradestilacdo apresenta uma eficiéncia bem maior que a

destilacdo para pratos que possuem concentragdo superior a 0,40. Este comportamento €

verificado nas diversas operagdes, mesmo a refluxo parcial, conforme veremos mais

adiante.
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FIGURA 5.19: Eficiéncia de Murphree em fun¢do da fracao molar na fase liquida.

Faixa de vg: Paradestilagdo — 15,0 a 24,8 cm/s; Destilagcdo — 15,6 a 18,4 cm/s
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FIGURA 5.20: Eficiéncia de Murphree em fun¢ao da fracao molar na fase liquida.

Faixa de vg: Paradestilacdo — 19,6 a 24,8 cm/s; Destilagdo — 22,8 a 32,6 cm/s
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Vazao Molar da Fase Vapor Hficiéncia de Murphree
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FIGURA 5.21: Vazao molar da fase vapor e eficiéncia de Murphree em cada prato para

uma determinada operagdo em refluxo total da paradestilacao.

Efeito da Razdo de Refluxo

Para o caso das operacdes em refluxo parcial, apresentamos graficos da eficiéncia
de Murphree em fun¢do da composi¢do da fase liquida no prato. As figuras de 5.22 a 5.25

apresentam estes resultados.

Da mesma forma que em refluxo total, em cada gréafico da eficiéncia de Murphree
em fun¢do da composi¢ao encontram-se determinadas faixas de velocidades de vapor para

ambas as colunas.

Assim como no efeito da composi¢cdo em refluxo total, os pontos se encontram
bastante espalhados para a paradestilacio. Novamente essa ocorréncia faz com que a
comparacdo pela eficiéncia de Murphree se torne limitada. Porém, pode-se notar pelas
figuras que a eficiéncia da coluna de paradestilacdo ¢ da mesma ordem ou maior que a da

coluna convencional.
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Hic. de Murphree x Fracao Molar
Refluxo Parcial; Pot =2200 W;2 % etanol;
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FIGURA 5.22: Eficiéncia de Murphree em fun¢ao da fracao molar na fase liquida.

Faixa de vg: Paradestilagdo — 13,6 a 17 cm/s; Destilacdo — 15,4 a 19 cm/s
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FIGURA 5.23: Eficiéncia de Murphree em fun¢do da fracdo molar na fase liquida.

Faixa de vg: Paradestilagdo — 16 a 19 cm/s; Destilacdo — 24 a 27 cm/s
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Hic. de Murphree x Fracao Molar
Refluxo Parcial; Pot =2200 W; 3 % etanol;
1,9 % arealivre
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FIGURA 5.24: Eficiéncia de Murphree em fun¢do da fracao molar na fase liquida.

Faixa de vg: Paradestilagdo — 15 a 17 cm/s; Destilacdo — 17 a 19 cm/s
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FIGURA 5.25: Eficiéncia de Murphree em fun¢do da fracao molar na fase liquida.

Faixa de vg: Paradestilagdo — 20 a 23 cm/s; Destilacdo — 29 a 32 cm/s
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Efeito da Velocidade da Fase Vapor

As Figuras 5.26 e 5.27 ilustram os resultados obtidos para efici€éncia de Murphree
em funcdo da velocidade superficial da fase vapor. Os resultados foram obtidos sob
condicdes de refluxo total. Outro fator que também afeta a efici€ncia € o tipo de dispersao
(caracteristica da massa aerada formada sobre o prato). Na figura 5.26 estdo os pontos de
eficiéncia para 1,9 % de érea livre tanto para 2 % quanto para 3 % iniciais de etanol. Os
diferentes tipos de dispersdo sdo apresentados por figuras tais como x, O € A,
respectivamente para “froth” homogéneo (H), transicao “froth” homogéneo-espuma celular

(FC) e espuma celular (C).

Ef. de Murphree x Vel. Superficial de Vapor
30
X H - para.
o XF C-para.
£ X = C - para.
§ 201 % X OH - des.
3 X AFC-des.
< -
g . % X A C-des.
€ 101 O mA 4 A
gm: % X= X>Kx
X
0,0 T T ‘
0 10 20 30 40
Velocidade Superficial de Vapor (cm/s)

FIGURA 5.26: Eficiéncia de Murphree em fun¢do da velocidade da fase vapor.

Refluxo total; 2 e 3 % iniciais de etanol e 1,9 % de area livre (d, = 2 mm)

Faixa de concentracgdo entre 0,05 e 0,55 de etanol.

Na figura 5.26 os pontos de paradestilacdo se encontram bem mais espalhadas em
termos de eficiéncia que os pontos de destilacdo e se concentram na regido de velocidade

entre 15 e 25 cm/s. Como ja discutido anteriormente a paradestilacio apresentou maior
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espalhamento de dados de eficiéncia de Murphree e menores faixas de velocidade de
operacao da coluna, principalmente devido a dependéncia da eficiéncia com a concentragao
para a paradestilacdo. Na operacdo de destilagdo, os diferentes tipos de dispersdo nao
alteraram significativamente a eficiéncia. Mesmo a tendéncia do desaparecimento das
dispersdoes do tipo “froth” homogénea com o aumento da velocidade observada na

destilacdo, ndo € observada na paradestilagao.

Para area livre de 4,5 % nao foi obtido a quantidade de dados suficientes para
estudar o perfil de eficiéncia. Os pontos obtidos puderam apenas ser comparados para
dispersao “froth” homogénea (figura 5.27). Assim como os dados anteriores, a
paradestilacdo apresentou pontos dispersos para eficiéncia dentro de um pequeno intervalo

de velocidade da fase vapor.

Ef. de Murphree x Vel. de Vapor
(Dipersao Froth Homogénea)

2,0
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s © m Destilacdo
B 7 °
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&
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FIGURA 5.27: Eficiéncia de Murphree em fun¢ao da velocidade da fase vapor.

Refluxo total; 2 % iniciais de etanol e 4,5 % de area livre (d, = 3 mm)

Faixa de fragdo molar entre 0,05 e 0,55 de etanol
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Efeito da Area livre

Comparando os dados da figuras 5.18 e 5.20, ambas agora apresentadas na figura
5.28 e em condig¢des de refluxo total, observou-se que a fracao de drea livre de escoamento
apresentou pouco efeito sobre a eficiéncia média na paradestilacdo, embora para a
destilacdo a drea livre de 1,9 % apresentou perfil ligeiramente melhor. Segundo Kister
(1992) a eficiéncia aumenta para menor drea livre para pratos com dispersdes tipo “froth”.
Area livre menor leva ao aumento da 4rea interfacial de contato gés-liquido, possibilitando

também maior altura de dispersao.

Efic. de Murphree x Fracao Molar
2 % etanol; RT
3
a Dest (2 mm) X Para (2 mm)
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FIGURA 5.28: Eficiéncia de Murphree em fun¢do da fracdo molar na fase liquida.

Faixa de vg: (d, = 2 mm) — Paradestilagdo — 16,3 e 21,8 cm/s; Destilagdo — 18,1 a 29,8 cm/s
(d, = 3 mm) — Paradestilagdo — 19,6 a 24,8 cm/s; Destilacdo — 22,8 a 32,6 cm/s

Com o aumento da fracdo de drea livre, ha uma leve tendéncia de decréscimo na
eficiéncia na destilagdo, porém na paradestilacdo, em parte devido ao espalhamento dos

pontos, esta mesma conclusdo ndo pode ser obtida.
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5.4.2 Eficiéncia Global

A eficiéncia global é definida simplesmente como a razdo entre o nimero de
estdgios ideais de equilibrio calculado para uma dada separacdo e o nimero de estigios

reais necessarios para efetuar esta separagao.

Embora seja possivel usar nimeros fraciondrios no calculo de estdgios de
equilibrio, € evidente que somente se podem construir nimeros inteiros de estdgios reais.
Para o célculo da eficiéncia global foi calculado o nimero de estdgios de equilibrio para
cada composi¢do de topo de cada operagdo, e estidgios reais como sendo seis estadgios. O
calculo de estagios ideais de equilibrio foi realizado por balanco de massa e energia em
programacdo FORTRAN. Para coluna de Paradestilacdo, o nimero de pratos ideais foi
variado de 2 em 2, a fim de se obter nimero par de pratos. A eficiéncia global é facil de
usar nos célculos, mas da pouca percep¢ao sobre as varidveis fisicas que determinam o seu

valor.

Efeito da Velocidade da Fase Vapor

Primeiramente foi feita a comparacdo de Eficiéncia Global pela velocidade da fase
vapor. As figuras 5.29 e 5.30 apresentam resultados para 2 % iniciais de etanol para 1,9 e
4,5 % de érea livre respectivamente. No primeiro caso (figura 5.29) a paradestilacio
apresentou maiores valores de Eficiéncia Global para a mesma velocidade de vapor em

relacdo a destilacao.

Na figura 5.30, desta vez com darea livre de 4,5 %, mesmo possuindo poucos

pontos a paradestilac@o aparenta ter uma efici€ncia ligeiramente maior que a destilacao.

Para refluxo total com 3 % iniciais de etanol e 1,9 % de area livre nao foi possivel
apresentar os dados de eficiéncia global. Nestes experimentos foram obtidas altas
concentracdes de etanol no topo da coluna. Nestas concentracdes, a volatilidade relativa
para este sistema é muito baixa fazendo com que o célculo de nimeros de pratos ideais
apresentasse valores muito maiores que o nimero de pratos reais levando a eficiéncia a

valores muito altos. Da mesma forma, todos os dados referentes a operacdes com alta
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concentracdo de etanol no destilado foram excluidos da andlise em operacdes de 2 % de

etanol.

EG x Vel. Vapor (vg)
Refluxo Total;
(2 % etanol; 1,9 % area livre)
2,5
oo |
S 20 - N o A Destilacdo
2 O Paradestilagdo
= o
ig 1,5 1
@)
< A
o | A
S 1,0 o
<«
2 A
5 05
0,0 T T ‘
0 10 20 30 40
Velocidade da fase vapor - vg (cnv/s)

FIGURA 5.29: Eficiéncia Global em funcao da velocidade da fase vapor.
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FIGURA 5.30: Eficiéncia Global em funcao da velocidade da fase vapor.
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Efeito da Area livre

Para a melhor visualizagdo do efeito da drea livre sobre a Eficiéncia Global os

dados das figuras 5.29 e 5.30 foram apresentados no mesmo gréfico na figura 5.31.

Apesar da caréncia de dados nota-se que a tendéncia do perfil de eficiéncia se
altera ligeiramente para a destilacdo com a drea livre. Maior drea livre provoca pequena
melhora da eficiéncia. Na paradestilacio constata-se novamente o pequeno intervalo de
operacdo para a velocidade de vapor. Analisando a Eficiéncia Global, o aumento da area

livre aparentemente fez diminuir a eficiéncia.

EG x Vel. Vapor (vg)
Refluxo Total; 2 % etanol
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FIGURA 5.31: Eficiéncia Global em funcao da velocidade da fase vapor.

O menor desempenho para maior drea livre na paradestilacio se deve a dois
fatores: diametro de vertedor que ndo € coerente com a realidade da paradestilacdo; e a
altura média de dispersdo em cada prato (figura 5.11). Como ja discutido no item 5.3.1, a

altura media de dispersdo foi maior para 1,9 % de area livre.
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Efeito da Razdo de Refluxo

O efeito da razdo de refluxo sobre a Eficiéncia Global € apresentado na forma de
grafico de Eficiéncia em funcdo da razdo de refluxo. Estes dados sdo apresentados nas

figuras 5.32, 5.33 e 5.34.

As figuras 5.32 e 5.33 apresentam os pontos para 1,9 % de area livire e 2 € 3 %
molar inicial de etanol respectivamente. A figura 5.34 apresenta os pontos para 4,5 % de

area livre € 2 % molar inicial de etanol.
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FIGURA 5.32: Eficiéncia Global em funcdo da Razdo de Refluxo.

A paradestilacdo apresentou perfil de Eficiéncia Global melhor que a destilagdo
convencional em todos os casos para refluxo parcial. A paradestilacio mostrou ser menos
sensivel a variacdo na razdo de refluxo, o que contribui para o melhor desempenho em

refluxo parcial. O melhor desempenho é especialmente notado na figura 5.34.
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FIGURA 5.33: Eficiéncia Global em funcdo da Razdo de Refluxo.
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FIGURA 5.34: Eficiéncia Global em funcdo da Razdo de Refluxo.

No geral, a Eficiéncia Global trouxe dados mais consistentes para a comparagao

entre as colunas que a Eficiéncia de Murphree. A paradestilacdo, ao contrario da destilacao
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convencional, apresentou dados muito dispersos para Eficiéncia de Murphree. Pela

Eficiéncia Global a paradestilagdo mostrou ter melhores resultados.



76

Capitulo 5 — Andlise dos Resultados Experimentais




77

Capitulo 6 — Conclusées e Sugestoes

Capitulo 6 — Conclusoes e Sugestoes

6.1-Conclusoes

No atual trabalho foi feita a comparacdo entre a destilacio convencional e a
paradestilacdo. Ambas as colunas em escala laboratorial possuiam seis pratos perfurados
com vertedores circulares. Os estudos de comparagao foram realizados considerando o grau
de separagdo obtido, altura e tipo de dispersdes, razdes de refluxo, drea livre, poténcia de

aquecimento e velocidade da fase vapor, e eficiéncias global e de Murphree.

Para fracdo de drea livre de 1,9 % os experimentos foram realizados com fragcdao
molar inicial de etanol de 2 e 3 %. Para area livre de 4,5 % os ensaios foram realizados
apenas para a fracdo molar inicial de 2 % a titulo de comparagao pelo efeito da area livre. A

seguir sdo listadas as conclusdes.

Perfil de Velocidade de Vapor e Poténcia de Aquecimento.

Operagdes de igual poténcia entre as colunas apresentaram diferentes velocidades
médias de vapor. Com isso a comparagdo entre as colunas foi realizada também sob a

mesma velocidade média de vapor na extensdo da mesma.

Devido a questdes geométricas da coluna, diferentes condi¢des de transferéncia de
massa resultam em diferentes velocidades médias de vapor entre as colunas, ou seja, para
uma mesma fracdo molar inicial de etanol e poténcia no refervedor, o gradiente de
velocidade € maior para a coluna de paradestilagdo. Verificou-se também que quanto maior
a poténcia, maior € a diferenca entre as velocidades médias de vapor. O aumento da fragdao
molar inicial de etanol para 3 % também aumenta a diferenca entre as velocidades para

mesma poténcia e drea livre de escoamento em relagdo a 2 % de etanol.
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A velocidade média de vapor na coluna de paradestilacio apresentou menor

sensibilidade a variacdo da poténcia.

Perfil de Concentragdo, Altura e Tipo de Dispersdo

Em geral a paradestilacao obteve melhores perfis de concentragdao que a destilagdao
convencional. Os melhores resultados foram para operacdes de 2 % iniciais de etanol e
1,9 % de éarea livre. Sob mesma poténcia de aquecimento a paradestilacdo obtém melhor
resultado, embora possua menor vazao de vapor. Sob mesma velocidade de vapor, a melhor
separacdo € obtida a custa de maior poténcia de aquecimento. A maior concentragido de
etanol na paradestilacdo € igualmente acompanhada de uma maior altura de dispersdao e

maior nimero de dispersdes tipo espuma celular e “froth” homogénea.

O estudo do tipo de dispersao € importante, pois influi no desempenho das colunas
de destilag@o. O tipo de dispersdo depende da area livre de escoamento, da concentragio de
etanol, das velocidades de vapor e liquido. Nas colunas avaliadas neste trabalho, os tipos de
dispersdo observados nos experimentos foram: “froth”, “froth” homogéneo, transi¢do
“froth” homogéneo/celular, espuma celular e transi¢do entre “froth” e borbulhamento. Esta

ultima com uma unica incidéncia na coluna de destilacdo convencional.

O aumento na fragdo molar inicial de etanol no refervedor permite uma maior
distribuicao de etanol ao longo de ambas as colunas. Para 3 % iniciais de etanol, 1,9 % de
area livre de escoamento e sob mesma poténcia, a paradestilacdo obteve melhor perfil de
concentracdo embora a composi¢cdo de topo obtida fosse menor. Melhor perfil de
concentracdo € entendido como a maior concentragdo de etanol nos primeiros pratos € nos
pratos intermedidrios na coluna de paradestilacio comparando com a destilacdo. Sob
mesma velocidade de vapor a composi¢dao de topo da paradestilacdo foi menor que a
destilacdo. Para fracdo molar inicial de 3 % hd maior distribuicdo de etanol ao longo da
coluna. Maior concentracdo de etanol ao longo da mesma aumenta a incidéncia das
dispersdes do tipo “froth” homogénea e espuma celular. O aumento da incidéncia destas
dispersdes, principalmente na destilacdo, permitiu que esta apresentasse melhor

desempenho para 3 % molar de etanol.
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Com 4,5 % de area livre, as composi¢des de topo de ambas as colunas foram bem
proximas, tanto para mesma poténcia como para mesma velocidade média de vapor. Porém,
os primeiros pratos da coluna de paradestilacdo apresentaram maiores fracdes de etanol,
levando a uma ligeira melhora na distribuicdo de concentragdao ao longo da coluna em
comparacdo a coluna convencional. A paradestilacdo apresentou maior altura e incidéncia
de dispersdes tipo espuma celular e “froth” homogénea do mesmo modo que nos dados

anteriores.

A altura que a dispersao pode alcancar depende das velocidades do vapor e do
liquido, da geometria do prato, das propriedades fisico-quimicas das fases, bem como da
composi¢do de etanol em cada prato. Em ambas as colunas o aumento na velocidade de
vapor ocasionou aumento de altura de dispersdo, principalmente nos pratos superiores,
fornecendo maior concentragdo de etanol nestes pratos. O decréscimo na velocidade, além
de trazer o decréscimo na altura de dispersdo, permitiu maior distribui¢cdo de etanol ao

longo da coluna.

As operacdes de paradestilacdo foram acompanhadas de maiores alturas de
dispersdo e maiores incidéncias de dispersdes tipo espuma celular e “froth” homogéneo.

Estas dispersdes possuem maiores eficiéncia de separacdo que dispersdes “froth” normal.

A altura de dispersao decresceu com o aumento da drea livre, para uma velocidade
de vapor constante em ambas as colunas. O decréscimo na altura foi mais acentuado na

coluna de paradestilagdo, principalmente nos pratos 3 e 4.

Em condicdes de refluxo parcial, os perfis de concentracdo de destilado foram

tracados em fun¢do da razdo de refluxo.

Em condicdes de refluxo parcial, as maiores razdes de refluxo apresentaram
comportamento mais semelhante ao obtido sob condi¢des de refluxo total. Com a reducdo
da razdo de refluxo hd a reducdo na concentracdo de etanol no produto de topo. A
paradestilagdo apresentou menor sensibilidade a variacdo da razao de refluxo. A reducdo da
concentracdo de topo com a reducao da razdo de refluxo foi mais acentuada na destilagao
convencional que na paradestilagdo. Isso porque a razdo L/V na coluna de paradestilacao é

maior que na destilacdo.
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Limites de Operacdo

A velocidade de vapor foi variada até a maxima possivel para o limite superior de

operacao onde ocorre a inundacdo dos pratos.

Com o aumento da édrea livre de escoamento dos pratos, houve a necessidade de
maiores valores de velocidade de vapor para atingir o limite superior de operacdo para a
coluna de destilagdo. Porém, para a coluna de paradestilacio ndo foi verificada uma
variacdo significativa na velocidade de inundagdo da coluna para 4,5 % de érea livre em
relacdo a 1,9 %. A paradestilacdo ndo obteve limite de operacdo superior com drea livre de
4,5 % em relacdo a 1,9 %, devido ao didametro de vertedor. A paradestilacdo possui razio
L/V maior que a destilacdo uma vez que a corrente de vapor é dividida na paradestilacdo.
Dessa forma a fragdo de area ocupada pelo vertedor na coluna de paradestilacdo deve ser

maior em comparacao ao projeto de um prato de destilacdo convencional.

Na paradestilacdo, em ambas as dreas livres, a faixa de velocidade de operacdo da
coluna foi bem menor que da destilacio convencional. Este comportamento é devido

também ao diametro de vertedor.

Eficiéncia de Murphree

A comparacdo pela eficiéncia de Murphree entre as colunas se torna limitada pelo
fato das colunas possuirem diferentes pontos de operacdo e diferentes razdes de refluxo
interna para as mesmas condic¢des iniciais, sejam estas a velocidade de vapor ou poténcia

no refervedor.

No sistema etanol-dgua, a eficiéncia varia significativamente com a concentracao
da fase liquida. A variacdo na eficiéncia apresentou os menores desvios para a faixa de
fracdo molar entre 0,05 e 0,55. Dessa forma, a efici€éncia de Murphree foi analisada para os
pratos que apresentaram fracdo molar nesta faixa de concentracdo para os efeitos da
composi¢ao da fase liquida, razdo de refluxo, velocidade da fase vapor e fracdo de area

livre de escoamento.

Para o efeito da composicao, a eficiéncia de Murphree foi tracada em fun¢do da

composi¢do da fase liquida no prato. Sob condi¢des de refluxo total e refluxo parcial
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percebe-se que os dados de eficiéncia de Murphree na paradestilacio apresentam
espalhamento maior que na destilacdo convencional. Este espalhamento pode ser explicado
pela diferenca de vazdo de vapor que existe em cada lado da coluna de paradestilagdo.
Observou-se em vdrios experimentos que quando havia diferenga significativa de vazao,

um lado da coluna apresentava efici€éncia muito maior que do outro lado.

O espalhamento dos pontos na paradestilagdo resultou em mais uma dificuldade
para a comparagao da eficiéncia de Murphree entre as colunas. Porém, pode-se notar pelas
figuras que a eficiéncia da coluna de paradestilacdo é da mesma ordem ou maior que a da

coluna convencional.

Verificou-se que a eficiéncia de Murphree ndo é fortemente dependente da
composi¢ao de etanol para a destilagdo na faixa de concentragdo analisada, mas o mesmo
nao ocorre para a paradestilacdo. A paradestilagido apresenta uma eficiéncia bem maior que
a destilacao para pratos que possuem fracdo molar superior a 0,40, e eficiéncia menor para
pratos com fra¢des molares entre 0,20 e 0,30. Este comportamento € verificado nas diversas

operacdes, mesmo a refluxo parcial.

Analisando o efeito da velocidade da fase vapor na eficiéncia, observou-se
novamente que a paradestilacdo apresentou maior espalhamento de eficiéncia de Murphree

e menores faixas de velocidade de operacao da coluna.

Sob condic¢des de refluxo total, o aumento da fracdo de drea livre provoca uma
leve tendéncia de decréscimo na eficiéncia na destilagdo, porém na paradestilagio, devido

ao espalhamento dos pontos, este efeito ndo foi verificado.

Eficiéncia Global

Optou-se também por fazer a comparacao pela eficiéncia global da coluna. A
eficiéncia global para ambas as colunas foi calculada e discutida para diversas condicdes

operacionais e de geometria de prato.

Analisando o efeito da velocidade da fase vapor em refluxo total, constatou-se que
a paradestilacdo obteve melhor eficiéncia global que a destilacdo para 2 % de etanol em

ambas as areas livres de escoamento.
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Para 3 % iniciais de etanol e 1,9 % de drea livre ndo foi possivel apresentar os
dados de eficiéncia global. Nestes experimentos foram obtidas altas concentragdes de
etanol no topo da coluna. Nestas concentracdes, a volatilidade relativa para o sistema
etanol-dgua € muita baixa fazendo com que o célculo de numeros de pratos ideais
apresentasse valores muito maiores que o nimero de pratos reais levando a eficiéncia a

valores muito altos.

Considerando a drea livre de escoamento, verifica-se que maior area livre provoca
pequena melhora da eficiéncia na destilacdo convencional. Na paradestilacdo constata-se
novamente o pequeno intervalo de operacdo para a velocidade de vapor. Verifica-se
também que o aumento da drea livre aparentemente fez diminuir a eficiéncia global na
paradestilagao. Isso devido ao diametro de vertedor, que ndo € coerente com a realidade da
coluna, e também a altura média de dispersdo em cada prato que foi maior para menor area

livre.

O efeito da razdo de refluxo sobre a eficiéncia global foi apresentado na forma de
grafico de eficiéncia em funcdo da razdo de refluxo. A paradestilacdo apresentou perfil de
eficiéncia global melhor que a destilacdo convencional em todos os casos para refluxo
parcial. A paradestilacio mostrou ser menos sensivel a variagdo na razdo de refluxo, o que

contribui para o melhor desempenho em refluxo parcial.

A eficiéncia global apresentou dados mais consistentes que a eficiéncia de

Murphree para a comparagao entre as colunas.

6.2-Sugestoes

Visando melhores estudos sobre a comparagdo entre a destilacdo convencional e a

paradestilag@o, algumas sugestdes sdo expostas a seguir:

e Alteracdes no niimero de pratos buscando obter a equivaléncia de separacdo entre as

colunas;
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Substituicao da valvula que controla a vazao de destilado por outra vélvula de ajuste

fino para a obtenc¢do de valores especificos de razdo de refluxo.

Realizar experimentos com a mesma poténcia e fracdo molar inicial de etanol para
diferentes dreas livres de escoamento com o objetivo de verificar se hd também
aumento da diferenca entre as velocidades de vapor de ambas as colunas com a

furacao.

Mudanga no projeto da coluna de paradestilacio. O uso de uma maior drea de
vertedor seria mais compativel, ou seja, a relagdo A/A, ser maior para a coluna de
paradestilagdo. Dessa forma, o limite de operacdo desta coluna seria maior para

maior area livre.

Emprego de outros sistemas bindrios com o propdsito de estudar o comportamento
hidrodinamico, grau de separacdo e as eficiéncias global e de Murphree em ambas

as colunas;
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Anexo I - Sistema de Equacoes da Coluna de

Paradestilacao e Destilacao

A.1 Calculo de equilibrio liquido-vapor para o sistema etanol-agua

Foi utilizado um programa em linguagem Fortran para a obten¢do da relacdo de
equilibrio do sistema etanol-dgua. A pressio média de operacdo das colunas foi de
0,9329 atm. O sistema etanol-dgua é um sistema nao-ideal, portanto o calculo dos dados de
equilibrio liquido-vapor necessita da determinacdo dos coeficientes de fugacidade (¢@;) e de

atividade (y;). Desta maneira tem-se:

y:6.P = x,y,P" (A.1)

Na equacdo (A.l1) o coeficiente de atividade (y;) foi predito pelo modelo de
Wilson. As equacdes de Wilson funcionam bem para muitos sistemas nao ideais de
equilibrio liquido-vapor sem mais aproximacdes. Somente dois parametros (A € Az;) sao
requeridos para um sistema bindrio. Dessa forma, o coeficiente de fugacidade (¢;) €
considerado igual a unidade. O modelo de Wilson é exposto nas equagdes abaixo. Para um

sistema binario, temos:

A A
Iny, =-In(x, + x,A,, )+ x, 2 _ 2 (A.2)
x +x,A,  x,+xA,
A A
Iny, =—In(x, + x,A,, )+ x, 2 _ 2 (A.3)
X 0N, X Ay,
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|4 —-a
A, ==2exp —% A4
2Ty, p( RT) (AD
|4 —-a
A, ==Lexp —2 A5
o vV, p( RT) (A->)

Os indices (1) e (2) se referem respectivamente a etanol e dgua; V; e V, sdo os

volumes molares de cada componente liquido puro e sdo apresentadas na tabela A.1; a;; e

az; sdo as constantes de Wilson que independem da composi¢cdo e da temperatura. As

constantes de Wilson sdo apresentadas na tabela A.2:

TABELA A.1 — Volumes molares (cm*/mol) para etanol e dgua.

Etanol 59,44

Agua 18,05

TABELA A.2 — Valores dos parametros de Wilson para o célculo do coeficiente de

atividade.

*

ap 288,9156

%

azp 962,0073

(1) Etanol; (2) Agua; *callgmol. Ref: Gmehling et al. (1982)

As pressdes de vapor de cada componente puro, P, foram preditas pela equagdo

de Antoine.

B

logPisar — A_
T+C

(A.6)
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Para o sistema etanol-dgua, os valores das constantes de Antoine estdo listados na
tabela A.3. Para estes valores, tem-se temperatura expressa em °C e pressdao de vapor em

mmHg.

TABELA A.3 — Valores das constantes de Antoine para o célculo da pressdo de vapor.

Constante de Antoine*
Componente
A B C
Etanol 8,1122 1592,864 226,184
Agua 8,07131 1730,630 233,426

*Ref: Gmehling et al. (1982)

As curvas de equilibrio para o sistema etanol-dgua obtidas por meio do programa

estdo expostas nas Figuras A.1 e A.2.

Curva de Equilibrio para o Sistema
Etanol-Agua

T("C)

?4.':' T T T T T T T T T
00 01 02 03 04 05 06 07 0.8 09 10

X, ¥* etanol

FIGURA A.1 - Temperatura em fun¢io da composicao de etanol nas fases liquida e vapor.
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Curva de Equilibrio para o Sistema
Etanol-Agua

1.0

0.9 4
0.8 4
0.7 4
0.6 -
0.5 4

v etanol

0.4 4
0.3 4

n
.2 T

0.1

D.G T T T T T T T T T
00 01 02 03 04 03 04 07 08 09 1

=]

x etanol

FIGURA A.2 - Fragao de etanol na fase vapor em funcao da fragdo de etanol na fase

liquida.

Foram ajustadas as melhores curvas que pudessem representar os dados da
figura A.1 de T em funcdo de x e y', e da figura A.2 de y* em funcdo de x. As equacdes sdo

expostas a seguir:

T(x)) = 932,450691 x,° — 3187,398025 x)” + 4307,812188 x5 — 2922,8382 x5’ + 1051,85588 x5
—202,31498 x5 + 97,24765 (A7)

~R?*=0,9976

T(y)) = — 174,54259 y;)’ + 419,10120 v — 308,97402 v + 75,75170 ya* — 32,99769 yg, +
98,06567 (A.8)

~R?=0,9998
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e Para(0<x,;<0,18:

yy=— 116550117 x4 + 574,65521 x4, — 108,53788 x> + 10,56686 x;, + 0,00190 (A.9)

~.R?=0,99975

e Para 0,18 <x; <1,00:

v i =0,80300 x,° — 1,09156 x5 + 0,89902 x;, + 0,38829 (A.10)

~R%*=0, 99996

Nas equagdes (A.7) a (A.10) o indice (i) representa os pratos de ambas as colunas

de 1 a 6, condensador (D) e refervedor (ref).

A.2 Calculo de Entalpias das Fases Liquido e Vapor

A determinacdo da entalpia da fase liquida € feita a partir da capacidade calorifica

a pressao constante do liquido puro (C PL) médio:

hoy = CL o x (T ~T,) (A.11)
hogiy = CLoy X (T = T,) (A.12)

_ L L
h(i) = X(i)er X h(i)er + (1 = X(i)er )X h(i) (A.13)

ag
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Para a determinacdo da entalpia na fase vapor, necessitamos da entalpia de

vaporiza¢do do componente puro (AH,,,) € da capacidade calorifica média do vapor puro a

pressdo constante (C PV ).

H

et (i

H

ag(i)

):AH

=AH

o

)

v FCL (T, T,
vap-ag T CX—ag X (T(i) -T, )

H iy = Y X H g 1= Y00 X H g

(A.14)

(A.15)

(A.16)

Ti) € y(ijer S0 provenientes dos resultados da resolugdo das equagdes de balango de

massa e de energia que serdo expostas a seguir; X sao obtidos experimentalmente nas

colunas de paradestilacdo e destilacdo; temperatura de referéncia, T, = 75°C.

Nas equacdes (A.11) a (A.16) o indice (i) representa os pratos de ambas as

colunas, o condensador (D) e o refervedor (ref).

Os valores de C PL , C PV , AH,,, para o etanol e dgua estdo expostos na tabela A.4

na respectiva temperatura de referéncia.

TABELA A.4 — Valores de entalpia de vaporizagao e capacidades calorificas.

Componente C," (cal/mol-K) C," (cal/mol-K) AH,,, (cal/mol)
Etanol 37,901 18,670 9363,96
Agua 18,923 8,705 9792,69

Ref: Reid e colaboradores. (1977, 1987)
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A.3 Sistema de Equacoes da Coluna de Paradestilacao e Destilacao

As equacdes de balanco de massa e energia sdo escritas para cada estigio das
colunas de paradestilacdo e destilagdo. As varidveis envolvidas nas equagdes sdo as fracoes
molares de etanol (y e x), as vazdes molares (V e L) da mistura e as entalpias (H e &) nas

fases vapor e liquida.

Nas tabelas A.5 e A.6 se encontram as equacdes de balango de massa e energia

respectivamente para as colunas de paradestilac@o e destilagdo convencional.

TABELA A.5: Equagdes de balango massa e energia para a coluna de paradestilagao.

Balango Material Balango de Energia

Refervedor Li+Lp=2Ve | s

Vref + L2 = V1 + Ll
Prato 1 Hy Vet + holo = HVy + hiLy
VrefVret + X2Lo =y, Vi + x,L

Vref + L3 = V2 + Lz
Prato 2 HiofViet + hsLs = Hy Vs + bl
yrefvref +x3L3 =y, Vo + XL,

V2 + Lay =V + L
Prato3 a5 Hi2)Vioy + hienlay = HyVa + haLla
Vi) Va2 + XarnLaey = YoV + XoLla)

V4+Lre=V6+L6
Prato 6 H4V4 + hreLre = H6V6 + h6L6
Y4Va+ xpLie = ysVe + X6l
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TABELA A.6: Equagdes de balango massa e energia para a coluna de destilacao.

Balango Material Balango de Energia

Refervedor Li+Lp=Ve | e

Vref+ L2 = Vl + Ll
Prato 1 HyofViet + holo = H)V + Ly
VrefVret + X2Lo =y, Vi + x,L

Vi + Lay =V + L
Prato2 a5 Hi Vi + hienlany = HyVa + haLlag
Ya-nVain + XarnLaey = YoV + Xola)

V5+Lre=V6+L6
Prato 6 HsVs+ h L. =HsVe+ hels
¥5Vs + xpLlee = ysVe + XsLlis

Nas equagdes de balango, os indices “D” e “re” se referem a corrente de destilado
e de refluxo obtidos no condensador. Quando a coluna opera sob condic¢des de refluxo total,
nao ha vazao de destilado visto que todo o produto de topo € retornado ao topo da coluna.
Nestas equagoes, X, Xp, Yref, Lp € Lre s@0 valores obtidos experimentalmente, sendo que os
valores Lp e L, s@o obtidos em unidades de volume por tempo. Para serem aplicados nas
equagdes de balanco, estes valores foram convertidos para unidade de fluxo molar por
tempo, fazendo-se uso dos valores de volume molar do etanol e da dgua expostos na

tabela A.1. Os valores de h;) e H;) sdo obtidos a partir das equagdes (A.13) e (A.16).

Em ambas as colunas, as equacdes de balanco de massa forneceram 13 equacdes, e
as de balancgo de energia 6, totalizando 19 equagdes. A solugdo do sistema de equacdes foi
obtida por meio da aplicacdo do método de Newton-Raphson generalizado, o qual

transforma o conjunto de equacdes nao-lineares em equacoes lineares.

Para a resolucao das equacdes foi necessdrio fazer uma estimativa inicial da fragao
molar de etanol real na fase vapor (y;)) e da temperatura (7};)) em cada prato, para isso, a

fracdo de etanol e a temperatura eram iguais as obtidas pelas condi¢des de equilibrio de




97

Anexo I - Sistema de Equagdes da Coluna de Paradestilagdo e Destilagcdo

fases para a composicdo de etanol na fase liquida (x;)). Para as condi¢des de vazdo molar
das fases liquida e vapor, assumiu-se a hipdtese inicial de que a vazao de liquido em cada
prato era igual a vazio de liquido proveniente do condensador (L) = L). Por fim, sabendo
que a coluna de paradestilagdo propde a divisdo da corrente de vapor em duas correntes no
fundo da coluna, foi assumida a hipétese inicial de que a vazdo de vapor era igual a metade
da de liquido (V= 0,5Lg) em cada prato da coluna. Para a destilacdo convencional, a

vazao de vapor foi assumida inicialmente como sendo igual a vazao de liquido.

Sendo assim, foi desenvolvido um programa em linguagem Fortran para resolver
as equacOes de balango de massa e energia. Este programa fornece os valores de L), V),

T};) e y(;) como resolucdo destas equagdes.

Os resultados de L e V; fornecidos em unidades de fluxo molar por tempo foram
convertidos em unidades de velocidade (comprimento/tempo). Para isso, foi necessario o
uso dos dados de pressdo atmosférica local, massa especifica da fase liquida e drea do
prato. A drea do prato (Ap,) na paradestilacdo foi de 38,4884 cm?’, e na destilacao

76,9768 cm>.

V. RT[K], 1
(i) (i)
V8() = P (Y(i) +(1- Vi) ))A_ (A.17)
Pr
Vl( ) — L(I)X(I)MMeT L(l) (1 - 'x(t) )MMag 1 (A18)
l p(l)e[ p(i)ag APr
Pli)er = ! > (A.19)
1,2128+0,00121797T,) +0,00000257,,
1
Pi)ag (A.20)

©0,99462 +0,000200627;,, +0,000002895T;,

Vi Lay Tii) € yi) sdo resultados da resolugdo das equacdes de balango de massa e
energia expostas anteriormente; X.;).; sao obtidos experimentalmente; P = 00,9329 atm;

massa molar do etanol (MM,,) e dgua (MM,,) sdo 46,1 e 18,02, respectivamente; as massa
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especificas dos componentes na fase liquida (pier, prijag) foram obtidas a partir de Vargaftik

(1975).

A.4 Eficiéncia de Murphree para um prato

Uma vez determinada a fracdo molar de etanol na fase vapor (y;)) em cada prato

da coluna, foi possivel calcular a eficiéncia de Murphree para cada prato:

Paradestilacao: E,, = M (A.21)
Y )= Vi)

Destilagao: E,, = M (A.22)
Y @)= Yo

O indice 1 representa os pratos de 1 a 6; y*(,-) ¢ obtido a partir das equacdes (A.9) e

(A.10).

A.5 Eficiéncia Global

Para o cdlculo de eficiéncia global (EG), necessita-se do nimero de estagios ideais

de equilibrio e do niimero de estdgios reais necessdrios para uma determinada separagao.

R Mmera de estagios ideais de eguilibric (A.23)

Himeras de  estdgios reqis  necessiarias

Os numeros de estdgios ideais de equilibrio para uma determinada separacio
foram obtidos pelos balancos de massa e energia através de programa em linguagem

Fortran. O nimero de estdgios reais necessarios no presente trabalho foram seis.



