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RESUMO

Este trabalho objetiva avaliar experimentalmente a operacdo de uma configuragao
alternativa de colunas de destilagdo denominada para-destilagdao. Nesta coluna alternativa, a
corrente de vapor ¢ dividida em duas partes iguais que percorrem paralelamente a coluna
mantendo contato, em estagios alternados, com um tUnico fluxo de liquido descendente.
Uma coluna de para-destilacdo em escala laboratorial foi construida com o objetivo de
analisar o efeito da velocidade superficial do vapor, da fragdo de area livre de escoamento e

da concentracdo de etanol nas condi¢des hidrodinamicas e de eficiéncia do prato.

Os experimentos foram conduzidos em uma coluna de doze pratos perfurados com
vertedores utilizando o sistema etanol-dgua. Os ensaios foram realizados a pressao

atmosférica sob condi¢des de refluxo total e parcial.

Um programa computacional foi desenvolvido para resolver o sistema de equagdes
de balango de massa e de energia na coluna. Este calculo fornece os valores das velocidades
das fases vapor e liquida, da composi¢cdo da fase vapor e da eficiéncia de Murphree ao

longo dos estagios da coluna.

Andlise das varidveis que afetam a altura e o tipo da dispersdo formada sobre os
pratos foi realizada. Observou-se que tanto a altura como o tipo da dispersdo dependem
fortemente da concentracdo de etanol, da velocidade da fase vapor e da fragao de area livre.
As velocidades limites de operacdo estavel foram determinadas. Verificou-se que estas
velocidades sdo fortemente influenciadas pela fracdo de é4rea livre. Uma correlacdo
empirica para predi¢do da altura da dispersdo em fun¢do de propriedades fisicas e

operacionais foi proposta.

Resultados de eficiéncia de Murphree foram discutidos para diversas condi¢des
operacionais. Observou-se que a eficiéncia aparenta ser fortemente dependente das

propriedades do sistema bem como da composicao da fase liquida em cada prato.

Palavras Chaves: Paradestilagdao, Hidrodinamica da coluna, Eficiéncia de Murphree
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ABSTRACT

The purpose of this work is to evaluate experimentally the operation of an
alternative configuration of distillation columns denominated parastillation. In this column,
the vapor stream is divided into two equal parts at the bottom of the column by a partition
running the full height of the column. The whole falling liquid is contacted alternatively on
a stage by stage basis with both parts of the vapor. A laboratorial scale parastillation
column was built to analyze the effect of the superficial vapor velocity, tray free area and

liquid concentration on the hydrodynamic conditions and tray efficiency.

The experiments were conducted in a column with twelve perforated trays with
downcomer using the ethanol-water system. The operations were carried out at atmospheric

pressure under total and partial reflux conditions.

A computational program was developed to solve the mass and energy balance
equations which calculated the superficial vapor and liquid velocity, the composition of the

vapor phase streams and the Murphree efficiency along the entire column.

Analysis of the variables that affect the height and the type of the dispersion
formed on the trays was accomplished. It was observed that both height and type of the
dispersion depend strongly on the ethanol concentration, the vapor velocity and the tray
free area. Velocity limits of stable operation were obtained. It was verified that these
velocities are strongly influenced by the tray free area. An empirical correlation to predict
the dispersion height as a function of physical and operational properties was also

proposed.

Murphree efficiency results were discussed for several operating conditions. It was
observed that the efficiency appears to be strongly dependent on the properties of the

system as well as on the composition of the liquid phase.

Key words: Parastillation, Column Hydrodynamics, Murphree Efficiency
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NOMENCLATURA

Letras Latinas

A, = 4area do prato da coluna

a1z a21 = constantes de Wilson

CpL = capacidade calorifica a pressdo constante do liquido puro
va = capacidade calorifica a pressao constante do vapor puro
Dc = diametro equivalente do prato da coluna de para-destilacao
do = diametro de orificio

dw = didmetro do vertedor

Ewmv = eficiéncia de Murphree

Fr = nimero de Froud

g = aceleracdo da gravidade

h = entalpia da fase liquida

H = entalpia da fase vapor

Hd = altura de dispersao

Hp = espagamento entre pratos

AH"™ = entalpia de vaporiza¢do do componente puro

IR = indice de refracao

L = vazdo molar da fase liquida

1 = velocidade da fase liquida

MM = massa molar
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P*= pressdo de vapor do componente puro
P = pressao atmosférica local (Campinas=0,9329atm)
R = constante dos gases ideais

Re = ntimero de Reynolds

RR =razdo de refluxo

S = indice de estabilizagao

Tb = temperatura normal de ebulicao

T = temperatura em °C

T[K] = temperatura em K

up = momento dipolar

V = vazao molar da fase vapor

v = velocidade da fase vapor
¥ =volume molar

¥ »=volume molar normal

We = ntimero de Weber

x = fragcdo molar do componente na fase liquida

y*= fracdo molar de etanol na fase vapor em equilibrio com a fase liquida

y = fracdo molar de etanol real na fase vapor

Letras Gregas

v = coeficiente de atividade
® = coeficiente de fugacidade
p = massa especifica

G = tensdo superficial
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p = viscosidade
¢ = fragdo de area livre de escoamento

n = relagdo entre altura de dispersao (Hd) e didmetro equivalente da coluna (Dc)

Subscritos

ag = agua
D = condensador ou destilado
et = etanol

g = fase gasosa

1 = fase liquida

re = refluxo

ref = refervedor
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Capitulo 1- Introdugdo

CAPITULO 1- INTRODUCAO

Destilagao é um processo de separagdo eficiente e conveniente para separagao de
misturas. Em virtude de este processo envolver a vaporizacao e condensacao da mistura,

sdo necessarias grandes quantidades de energia.

Segundo Humphrey (1992, 1995) a destilacdo consumiu 3% da energia total gasta
nos EUA, ou seja, 91 GW, ou ainda, 54 milhdes de toneladas de 6leo. Em 1995, existiam
40.000 colunas de destilagao em operagdao nos EUA. Assim, um pequeno avanco obtido no
rendimento na operacdo da coluna de destilagdo resulta em grande impacto. Nos EUA uma

economia de 10% significa 100.000 barris de petroleo/dia.

Diferentes formas de se promover o contato intimo entre as fases liquida e vapor
acarretam, na pratica, a grande diversidade de colunas de destilagdo. O tipo de contato entre
as fases nos estagios determina a taxa de transferéncia de massa, o tempo e a area de

contato, que promovem diferentes eficiéncias de separagao.

Com o intento de se obter um aumento na eficiéncia dos processos de destilagdo e

reduzir seu excessivo consumo de energia, Humphrey (1995) indica:
v" Mudanga no layout do prato (altera¢do no desenho do vertedor, pratos sem vertedor);
v" Mudanga no processo (re-sequenciamento e integragdo entre equipamentos etc);

v Utilizagdo de energia mais eficiente (bombas de calor, colunas de multiplo efeito,

trocadores de calor intermediarios etc);

v" Mudanga no layout da coluna (colunas com campos centrifugos, com campos elétricos,

colunas de recheio de fluxo cruzado, colunas co-correntes etc);

Ainda dentro desta ultima idéia, na mudanca do layout da coluna, na década de 80
foi proposta uma modificacdo estrutural no projeto da coluna convencional, sendo esta

nomeada de para-destilagdo. Em uma coluna de para-destilacdo o fluxo de vapor ¢ dividido
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em duas partes iguais que percorrem paralelamente a coluna mantendo contato, em estagios

alternados, com um unico fluxo de liquido descendente.

Resultados obtidos por calculos computacionais indicam que a coluna de para-
destilacdo apresenta um aumento na eficiéncia de separagdo, quando comparada a coluna
convencional. Além disto, para promover o mesmo grau de separagdo obtido na coluna
convencional, a coluna alternativa apresenta um aumento no nimero de estagios, bem como
uma redugdo na area de separagdo e na altura da coluna ocasionando, com isto, uma
reducdo na queda de pressdo por secdo de vapor. Em operagdes a vacuo, esta reducido na
queda de pressdo representa um aumento na volatilidade relativa entre os componentes da

mistura, facilitando a separagao.

Apesar dos trabalhos computacionais indicarem que a coluna de para-destilacdo
apresenta uma maior eficiéncia de separacdo do que colunas convencionais, dados
experimentais ndo sdo disponiveis na literatura. Com isto, o presente trabalho objetiva
estudar o comportamento hidrodinamico e a transferéncia de massa em uma coluna de para-

destilagao em escala laboratorial.

Desta forma, no Capitulo 2 serd4 apresentada uma revisdo bibliografica dos

principais estudos realizados em colunas de para-destilacao.

No Capitulo 3, serdo descritas as principais variaveis que influenciam a
hidrodinamica e eficiéncia de separacdo, bem como serao abordadas referéncias sobre o

projeto de pratos perfurados.

Por sua vez, a descri¢do do equipamento e do procedimento experimental sera

apresentada no Capitulo 4.

No Capitulo 5 serdo apresentados e analisados os resultados experimentais
obtidos. As conclusdes obtidas no decorrer do trabalho, bem como algumas sugestdes de

estudos a serem realizados futuramente serdao apresentadas no Capitulo 6.

Por fim, sera apresentado em forma de Anexo os algoritmos dos programas
computacionais, ¢ na forma de Apéndice algumas fotos que representam tipos de dispersao

encontradas na coluna em questao.
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CAPITULO 2- REVISAO BIBLIOGRAFICA

Com a crise no setor energético na década de 70, alguns estudos se desenvolveram
com a finalidade de encontrar possiveis alternativas para garantir um aumento na eficiéncia
dos processos de destilagdo, e como conseqiiéncia reduzir seu consumo excessivo de

energia.

Neste sentido foram propostas modificagdes estruturais nos projetos das colunas
convencionais buscando garantir um maior contato entre as fases liquida e vapor. Uma
proposta desenvolvida no inicio dos anos 80 tinha como objetivo construir uma coluna de
destilacdo que operasse com o fluxo de vapor dividido em duas partes iguais que
percorressem paralelamente a coluna mantendo contato, em estagios alternados, com um
unico fluxo de liquido descendente. Esta idéia foi nomeada de para-destilacdo. A Figura 2.1
expde uma representagao comparativa entre a coluna de destilagdo convencional e a coluna

de para- destilacdo.

T v
***** "”””””" Tttt /:h

N l N “ E _
e 19

A l v L
’ . 172V

(R o J/

Figura 2.1- Representacao comparativa entre uma coluna de

destilacdo convencional (A) e a nova coluna de para- destilacao (B).



4

Capitulo 2- Revisdo Bibliografica

O processo de para-destilacdo baseou-se no fato de que a estrutura geométrica da
coluna permite a corrente liquida sempre fluir em uma mesma dire¢do num determinado
lado da coluna, que conforme discutiremos a seguir, caracteriza um caso especial de arranjo

de fluxos observado por Lewis em 1936.

Lewis (1936) foi o pioneiro no desenvolvimento de relagdes quantitativas para
estimar a eficiéncia de Murphree como funcio da eficiéncia local. Ele definiu trés casos
alternativos de arranjos de fluxos, tendo como base a condi¢do do liquido fluir sobre um

prato na forma empistonada, ou seja, admitindo ndo haver mistura na dire¢ao horizontal.
A Figura 2.2 expoe os trés casos de Lewis (1936).

O Caso I considera que o vapor entre os pratos encontra-se perfeitamente
misturado, com composi¢do uniforme. O liquido escoa em pratos sucessivos seguindo

dire¢oOes alternadas.

Nos Casos II e III, o vapor ndo estd misturado entre os pratos, podendo existir
gradientes radiais de concentragdo. No Caso II, o liquido flui em arranjo diferenciado,
mantendo sempre a mesma direcao de fluxo em pratos sucessivos na coluna. Lewis (1936)
mostrou que este segundo caso ¢ o que apresenta maiores valores de eficiéncia de
Murphree, comparados aos valores dos outros dois casos. J4 no Caso III o liquido flui em
pratos sucessivos seguindo dire¢des alternadas. Este terceiro caso € a caracterizagdo mais

realistica da coluna de destilacao convencional.

== =

Caso | Caso II Caso III

Figura 2.2- Representacdo dos trés casos de Lewis (1936).
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Alguns autores estudaram o Caso II de Lewis: Smith e Delnick (1975), Lockett et.
al. (1984), Canfield (1984), Heucke (1987), Meszaros e Fonyo (1990), Billingham et al.
(1995) e Gouvéa (1999). De um modo geral, eles concluiram que o Caso II de Lewis

fornece um aumento no valor da eficiéncia de Murphree.

A figura abaixo expoe alguns projetos de pratos que envolvem o Caso II de Lewis.

Figura 2.3- Projetos de pratos envolvendo o Caso II de Lewis. (Lockett, 1986)

Smith e Delnick (1975) analisaram diversos arranjos de colunas de pratos
perfurados, expondo que uma importante consideracao no projeto de colunas operando em
condi¢des de vacuo estd em obter uma minima queda de pressdo por prato tedrico, o qual
fornece uma redugdo na razao de refluxo e minimiza o consumo de energia. Ressalta-se que
valores elevados de altura de dispersdo formada sobre o prato aumentam o tempo de
contato vapor-liquido, aumentando a eficiéncia. Entretanto, um aumento nesta altura de
dispersao ocasiona um aumento na queda de pressdo no prato. Desta forma, fez-se
necessario analisar a combinacdo Otima entre altura de dispersdo, eficiéncia de pratos e
queda de pressdo. Smith e Delnick utilizaram em seus estudos o prato perfurado de Linde
(prato perfurado com fendas e promotor de borbulhamento proximo ao vertedor de entrada)
e obtiveram dados experimentais para uma faixa de didmetro de pratos variando entre
alguns centimetros até aproximadamente 8 metros. As caracteristicas hidrodinamicas foram

avaliadas para esta faixa de didmetro citada, bem como a distribuicdo do tempo de
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residéncia da fase liquida e a estimativa da eficiéncia do prato que incluiu a conversdo da
eficiéncia pontual em eficiéncia do prato. Como para colunas a vacuo é necessaria uma
maxima eficiéncia do prato para promover a separacao desejada, foram estudados os pratos
operando sob fluxo paralelo (Caso II de Lewis) e simples (Caso III de Lewis). Concluiu-se
que o modelo de prato utilizado neste trabalho operando sob fluxo paralelo fornece valores

mais elevados de eficiéncia.

Lockett et al. (1984) deduziram e analisaram a equacao que prediz a reducao da
eficiéncia de Murphree causada pelo choro uniforme de liquido dos pratos, para os trés
Casos de Lewis. Na presenca de choro a eficiéncia do prato depende da fragdo de liquido
que “chora”, do numero de Peclet, do fator de arraste, da eficiéncia pontual e de qual ¢ o
tipo do Caso de Lewis em questdo. Os resultados obtidos foram expostos em forma de
tabelas nas quais foi possivel observar a dependéncia do valor da eficiéncia de Murphree
com cada uma destas varidveis. Neste contexto, foi observado que o Caso II de Lewis ¢é o
que fornece os maiores valores de eficiéncia de Murprhee, quando as demais varidveis sao
mantidas constantes. Além do mais, constatou-se que um aumento na fragdo de choro
ocasiona uma redu¢do na eficiéncia Murphree, e que esta eficiéncia ¢ menos sensivel aos
efeitos de choro em valores de eficiéncia pontual baixa- mediana (em torno de 0,5). Um
aumento no numero de Peclet aumenta o valor da eficiéncia, até que para valores maiores

que 100, torna-se relativamente constante.

Canfield (1984) construiu uma pequena coluna de para-destilacdo de 6 estagios.
Operando sob condi¢des de refluxo total com o sistema metanol-agua, ele verificou que os
valores de eficiéncia de Murphree obtidos na coluna de para-destilagdo sdo maiores que os
obtidos em colunas convencionais. Esta verificagdo foi realizada baseando-se em testes
experimentais e na simulagdo computacional nao-rigorosa do processo. O pesquisador
concluiu que o aumento da eficiéncia se da pelo fato de que ha um maior contato entre as
fases liquidas e vapor. Embora o trabalho indique a realiza¢do de trabalho experimental, o
artigo nao apresenta nenhuma informacao, da geometria e da condi¢do operacional, que

possa contribuir no entendimento da coluna de para-destilacao.

Meszaros e Fonyo (1990) desenvolveram um modelo mateméatico para simular o

processo de para-destilagdo. Eles analisaram o comportamento de alguns exemplos
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industriais de separacdo envolvendo misturas ideais e operando sob condi¢do de refluxo
parcial. Nestas condicdes, eles observaram que os valores médios de eficiéncia de
Murphree na coluna de Para-destilagdo mostraram-se bem inferiores aos valores médios
obtidos na coluna de destilacdo. Verificou-se que as observacdes de Canfield (1984) eram

verdadeiras somente para a condi¢ao de refluxo total.

Billingham et al. (1995), em seus estudos, estiveram voltados para a obtenc¢ao de
resultados analiticos em situagdes nas quais o choro estd concentrado na regido de entrada
da fase liquida no prato (choro ndo uniforme). Foi ressaltado que ¢ relativamente dificil
predizer a taxa de choro ndo uniforme, e que na literatura podem ser encontradas muitas
correlacdes para predizer o choro que ocorre uniformemente sobre o prato. Billingham et
al. estudaram os trés Casos de Lewis e observaram que a eficiéncia de Murphree aparente
decresce de forma aproximadamente linear sob condi¢des de choro ndo uniforme, quando
assumido uma eficiéncia pontual constante e fator de arraste igual a unidade. Para o Caso II
de Lewis a eficiéncia do prato foi menos sensivel ao choro de entrada, como mostram os
resultados: na auséncia de choro a eficiéncia foi de aproximadamente 1,3 para o Caso II de
Lewis e 1,2 para o Caso III de Lewis, e para fracdo de choro em torno de 0,4 as eficiéncias
assumiram os valores de 0,95 e 0,2, respectivamente. Além disto, foi efetuado uma
comparagdo entre os resultados obtidos quando ocorre choro uniformemente sobre o prato e
quando o choro ocorre na regido de entrada do mesmo, podendo concluir que sob condi¢des
de choro nao uniforme foram apresentados valores menores para a eficiéncia de Murphree,
ou seja, na auséncia de choro a eficiéncia assume valor de aproximadamente 1,2 sendo
reduzida, sob condigdes de 40% de choro, para 0,2 quando ocorre choro nao uniforme ¢ 0,9
quando ocorre choro uniforme nos pratos. Finalmente Billingham et. al. ressaltaram a

vantagem de utilizar pratos que operem segundo o Caso II de Lewis.

Gouvéa (1999) avaliou as vantagens e desvantagens da coluna de para-destilacdo,
por meio de programas computacionais rigorosos que simulavam a operagao de destilagao
em regime estacionario. Ele ressaltou que o novo modelo de estagios permite um contato
mais efetivo e com maior tempo de contato entre as fases, garantindo que o fendmeno de
transferéncia de massa seja maior. A conseqiliéncia ¢ que os valores de eficiéncia de

Murphree encontrados para a coluna de para-destilacdo foram maiores que os de colunas
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convencionais. A Figura 2.4 expde a representacdo da coluna de para-destilagdo proposta

por Gouvéa (1999).

Canfield (1984), Heucke (1987), Meszaros e Fonyo (1990) e Gouvéa (1999)
verificaram em seus estudos que a altura da coluna de para-destilagdo ¢ mais baixa que a
coluna de destilagdo convencional, devido ao fato de que a coluna de para-destilagdo tem
seus estagios distribuidos em duas se¢des paralelas, sendo que estes estagios mantém entre

seus pratos adjacentes o mesmo espacamento definido na coluna de destilagao (Figura 2.5).

Gouvéa (1999) expde que a altura da coluna alternativa apresentou uma redugao
de 20 a 30% em relacdo a convencional. Como conseqiiéncia direta da variagao de altura da
coluna, um fator bastante interessante ¢ a reducdo na queda de pressao (20 a 35%) obtida

por corrente de vapor nesta coluna.

D C
<!
A C D \L, 5 B
)
B A
JaN —
e AT

|
|

Figura 2.4- Representacao de uma coluna de para-destilagdo com um

novo modelo de estagio. Vertedor tipo envelope (Gouvéa ,1999).



9

Capitulo 2- Revisdo Bibliografica

]

N

Figura 2.5- Esquema comparativo do espagamento entre pratos de uma coluna de

destilagdo convencional (a direita) e uma coluna de para- destilagdo (a esquerda).

Por outro lado, quando se divide o fluxo de vapor sdo necessarios mais estagios de

separagdo para permitir que o fenomeno de transferéncia de massa se torne efetivo.

Neste contexto, Heucke (1987) desenvolveu um estudo baseado na representacao
grafica do comportamento operacional de uma coluna de para-destilacdo por meio de
diagramas do tipo McCabe-Thiele. Ele propds a divisdo do fluxo de vapor em vérias
correntes (i) paralelas. Analisando a separacdo de sistemas binarios, ele concluiu que o
aumento no nimero de estagios na coluna alternativa era conseqiiéncia direta da quantidade

de correntes de vapor na coluna.

Y%aumento do n° estagios = ;1 (2.1)
1+

Os célculos realizados na coluna de para-destilagdo (i=2) mostraram que esta
conclusdo estava totalmente de acordo com as observacdes feitas por Canfield (1984), ou
seja, era necessario um acréscimo de 33% no numero de estagios ideais na coluna de para-

destilacdo, para garantir a mesma separagao da coluna convencional.

Meszaros e Fonyo (1990) observaram que o numero de estigios necessarios na
coluna de para-destilagdo era 40% maior do que da coluna convencional, e Gouvéa (1999),

por sua vez, expds que este aumento no nimero de estagios pode chegar até 55%.
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Outra modificagdo estrutural bastante importante foi observada na drea dos
estagios e no didmetro da coluna alternativa. Segundo Gouvéa (1999), a divisao de fluxo de
vapor permite que a area dos estdgios seja menor em relagdo a area dos estagios
convencionais em até 40%. Porém, o diametro da coluna alternativa é de 5 a 10% maior
que o da coluna convencional. Por fim, Gouvéa (1999) concluiu que houve uma reducao no

custo de material da ordem de 7 a 12 % para o processo alternativo.

Desta maneira salienta-se que a coluna de para-destilacdo pode ser uma importante
alternativa quando se tem como objetivo a economia de investimento ou reducdo de custos

operacionais.

Com base nas caracteristicas da coluna de para-destilagdo exposta nos paragrafos
anteriores, Gouveéa (1999) apresentou uma proposta na qual a altura da coluna de para-
destilacdo foi modificada para manter a mesma altura da coluna de destilagdo convencional,
a fim de analisar o consumo de energia em coluna de para-destilagdo. Desta forma, um
nimero extra de estagios de separacao foi inserido na coluna alternativa, permitindo que a
razdo de refluxo necessaria para garantir a mesma separagdo especificada sofresse uma
reducdo de até 13%. A redugdo na razdo de refluxo implica em um consumo menor de
energia necessario no refervedor da ordem de 4 a 8%, refletindo um grau de economia no
custo operacional da mesma ordem de grandeza. O custo de material sofreu um acréscimo
de 2 a 7% comparado ao custo do processo convencional, devido principalmente ao
aumento do numero de estdgios. Assim, sob o ponto de vista de economia de energia, a

coluna de para-destilacdo pode ser uma importante alternativa.

Pelo que foi apresentado neste capitulo, verifica-se que apenas dois trabalhos
Smith e Delnick (1975) e Canfield (1984) foram realizados de ambito experimental. No
entanto, ressalta-se que nenhum destes trabalhos fornece informagdes suficientes para
possibilitar o projeto da coluna de para-destilagdo. Desta forma, o presente trabalho
objetiva construir e analisar o comportamento deste tipo de coluna. No capitulo a seguir
serdo expostas algumas caracteristicas do projeto de pratos, do regime de escoamento e das

variaveis que influenciam a eficiéncia de separagao.
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CAPITULO 3- ASPECTOS TEORICOS SOBRE PROJETO E
EFICIENCIA DE PRATOS

3.1-Introducdo

O presente trabalho, conforme ja mencionado, objetivou estudar o comportamento
hidrodindmico e a transferéncia de massa de uma coluna de para-destilagdo. Desta forma,
serd apresentada inicialmente uma revisao bibliografica sobre projeto de pratos perfurados.
Posteriormente, serdo descritas as principais variaveis que influenciam a hidrodindmica e

eficiéncia de separacao.

3.2-Projeto de Pratos Perfurados

McCabe e Smith (1987) expdem que os dados de entrada para o projeto e operagao
das colunas de pratos sdo o nimero de pratos necessarios para se obter uma determinada
separacao, o didmetro da coluna, a capacidade de vapor permitida, o calor que o refervedor
deve fornecer e que deve ser retirado pelo condensador, a separacdo entre os pratos, a
escolha do tipo de pratos e os detalhes construtivos dos mesmos. Assim, ¢ possivel realizar
um projeto preliminar dos orificios dos pratos e vertedores. O projetista deve estimar as
perdas de carga do liquido e quedas de pressao antes que o projeto torne-se definitivo. Com
isto, um erro na escolha de algum destes parametros citados conduz a um mau
fracionamento, capacidade inferior da desejada, pouca flexibilidade de operagdo e, em
casos de erros muito grandes, o projeto de uma coluna inoperante. A correg¢do destes erros,
uma vez que a planta de operagdo estiver pronta, pode ser muito cara. Por isto, o projeto

prévio da coluna ¢ de suma importancia para se fazer uma estimativa do custo de capital.
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v' Caracteristicas de Pratos Perfurados

O objetivo principal de um prato perfurado ¢ promover o contato intimo entre as
correntes de liquido e de vapor. Neste tipo de prato o vapor flui ascendentemente através de
perfuragdes no prato, o liquido fica retido no prato mediante o fluxo de vapor. Nao ha
nenhuma vedagdo completa do liquido pelo vapor, por isto a vazdo de vapor ¢ de suma
importancia, devendo ser alta o suficiente para que ndo ocorra gotejamento de liquido pelas

perfuragdes do prato.

Os pratos perfurados sd@o os mais baratos, proporcionam a menor das quedas de

pressdo e satisfazem na maior parte das aplicagoes.

A Figura 3.1, exposta por McCabe e Smith (1987), representa o esquema de um
prato perfurado. A forca impulsora que vence a resisténcia imposta pelas perfuragdes e pelo
liquido situado sobre os pratos ¢ a pressdo. A pressdo situada abaixo dos pratos ¢ maior do
que sobre os pratos. A queda de pressdo ao atravessar um prato estd geralmente
compreendida entre 5 ¢ 8 cm de 4dgua. A queda de pressdo em toda a coluna ¢ igual ao
produto do niimero de pratos pela queda de pressdo em cada um deles. Geralmente, esta
queda de pressdo ndo tem maior importancia, exceto nos processos de destilagdo a vacuo,
nos quais pode resultar uma temperatura mais elevada que o desejado na base da coluna ou

uma pressao demasiadamente baixa no topo da coluna.

Segundo King (1980), os pratos perfurados sdo recomendados para casos em que
haja a necessidade de multiplas alimentagdes, nos quais o didmetro da coluna esteja entre 1
e 3 m, no caso de altas taxas de refluxo, sistemas com tendéncia a inundacao, altas taxas de

fluxo de liquido, uso de fluidos corrosivos e viscosos.

Tendo em vista que a altura global da coluna dependerd do espacamento entre os
pratos, o primeiro fator a ser observado na escolha deste espacamento ¢ o de se analisar a
relacdo custo entre altura e didmetro de coluna. Um espagamento maior entre pratos

ocasiona uma coluna mais alta, mas permite que a mesma tenha um diametro menor.
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Figura 3.1- Operacgao normal de um prato perfurado (McCabe e Smith, 1987).

Segundo McCabe e Smith (1987) e Coulson e Richardson (1989), usam-se
normalmente espacamentos entre pratos de 0,15 m (6 "") até 1 m (36 *"). Com isto, quando
o diametro da coluna ¢ restrito, por exemplo, colunas de didametro menor que 1 m, € atrativo
minimizar o espacamento entre pratos, reduzindo sua altura e podendo aumentar o numero

de pratos utilizados.

E necessario prever um maior espacamento entre certos pratos para acomodar os

arranjos para alimentacao e sangrias laterais e boca de visitas.

Segundo Coulson e Richardson (1989), colunas operando em regime “froth”
devem ter espagamento entre pratos menor que 0,45 m, e para regime spray espagamento

maior que 0,6 m a fim de permitir uma boa dispersao sobre o prato.

v Caracteristicas dos orificios em pratos perfurados

Kister (1990) expde que alguns fatores devem ser considerados na escolha do
didmetro de orificio. Em geral, orificios de didmetros maiores sdo recomendados para

Servigos corrosivos € operagdo em regime spray. Diametros de orificio pequenos reduzem
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os problemas com gotejamento (“choro” de liquido pelos orificios) e promovem um regime
do tipo “froth”. Porém, um diametro de orificio pequeno (da ordem de 2 mm) pode facilitar

problemas com inundagao de pratos.

Coulson e Richardson (1989) e McCabe e Smith (1987) citam que o diametro de
orificios para pratos industriais varia de 2,5 a 12 mm, sendo 5 mm a dimensdo preferida.

Por sua vez, Kister (1990) cita que estes valores variam de 1,5 a 25 mm.

Outros fatores importantes sao o passo (espacamento entre os centros de orificios
conhecido como "pitch") e o arranjo (triangular ou quadrangular). Prefere-se o padrao
triangular, pois este proporciona melhor interag@o entre o liquido e o vapor, além de evitar

a formagdo de caminhos preferenciais.

Segundo Coulson e Richardson (1989), o passo ndo deve ser inferior a duas vezes
o diametro do furo e o intervalo normal é 2,5 a 4 vezes o didmetro. Dentro deste intervalo,
pode-se escolher o passo para se obter o nimero de furos ativos necessarios para a area
total de perfuragdo especificada. Um valor de espacamento entre centros menor conduz a
uma coalescéncia excessiva das bolhas de vapor, enquanto que uma maior separagao da

lugar a existéncia de areas inativas entre os orificios.
A Figura 3.2 expde os tipos de arranjo em um prato perfurado.

McCabe e Smith (1987) expdem que os orificios nao devem estar muito proximos
das paredes da coluna ou do vertedor; isto cria zonas de calmaria do lado de entrada e de
saida para evitar a ocorréncia de “choro” préoximo ao vertedor de entrada e promover a
desaeracdo proximo ao vertedor de saida. A regido da calmaria recomendada ¢ da ordem de

5 a 10 cm para pratos industriais.

A fracdo de area ocupada pelos orificios € a fragdo entre a area total do prato
ocupada pelos orificios pela éarea total do prato (sendo que area total do prato ndo inclui a
regido ocupada pelo vertedor e pelas zonas de calmaria). Segundo Van Winkle (1967) a
fracdo de area ocupada pelos orificios esta entre 5 e 15 %. Neste contexto, Kister (1990)
salienta que quando a fracdo de 4rea ocupada pelos orificios estd entre 5 e 8 %, um aumento
nesta fracdo da ordem de 1 % aumenta a capacidade da coluna em cerca de 5 %. Por sua
vez, quando a fracdo de area ocupada pelos orificios excede 10 % o aumento nesta fracdo

afeta fracamente o aumento da capacidade da coluna.
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Figura 3.2- Tipica disposi¢ao dos orificios em um prato perfurado: (a) recomendado- com

passo tipo triangulo eqiiilatero (b) passo quadrangular (Kister, 1990).

No regime spray e a baixas cargas de liquido em regime “froth”, um aumento na
fragdo de area ocupada pelos orificios reduz a dispersao formada sobre os pratos. Esta
reducdo ¢ grande quando a fracdo de area ocupada pelos orificios € menor do que 8 %, mas
torna-se menos significativa quando esta fragdo excede 10 %. Salienta-se que valores altos

de fracdo de area ocupada pelos orificios favorecem o regime de operagao tipo “froth”.

Um aumento na fracdo de area ocupada pelos orificios reduz a queda de pressao.
Porém, ocorre um aumento da tendéncia de gotejamento (“choro”), fornecendo baixos

limites de operacao.

Nos pratos perfurados ¢ preciso escolher cuidadosamente a dimensdo e o nimero
dos orificios. Os orificios de diametro maiores provocam queda de pressdo pequena, mas

fornecem uma dispersao gas-liquido muito deficiente. Um alto valor de area de orificios
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resulta em pequena queda de pressdo, mas também uma baixa velocidade do gas, o que

pode causar um vazamento excessivo do liquido pelos orificios.

v' Vertedores

Vertedores sdo utilizados para promover a passagem do liquido do topo para a

base da coluna através dos pratos e separar o vapor do liquido descendente.

O vertedor do tipo segmental ¢ o mais comumente encontrado nas colunas de
destilagdo. Este representa uma boa utilizacdo da area da coluna pelo fluxo e possui

vantagens econdmicas.

O vertedor do tipo circular foi amplamente usado nas primeiras colunas relatadas

na histdria. Atualmente, sdo usados quando a carga de liquido ¢ pequena.

O vertedor do tipo envelope ¢ usado em aplicagdes de baixa carga de liquido. Eles

satisfazem o critério de largura minima do vertedor ¢ minimizam a perda de liquido.
A Figura 3.3 expoe alguns tipos de vertedores utilizados em colunas de pratos.

A altura da represa determina o volume de liquido sobre o prato e ¢ um fator
importante a condicionar o rendimento do prato. Uma altura grande aumentard o
rendimento, mas a custa de uma maior queda de pressdo no prato. Por isso, a altura do
liquido deve ser conveniente para fornecer uma boa separagcdo, mas nao deve ser excessiva,

pois pode provocar uma perda excessiva de pressao.

A érea do vertedor ¢ um fator muito importante. Existem numerosos relatos de
inundagdo prematura de colunas devido a area inadequada de vertedores. Por isto, um
vertedor deve ser suficientemente largo para permitir o fluxo de liquido de um prato

superior para um inferior, sem inunda¢do do mesmo.

Segundo Kister (1990), a area limitada para os vertedores pode ser de 15 a 20 %

da area total do prato.

Outros fatores importantes a serem analisados s3o o tempo de residéncia e a

velocidade maxima do liquido no vertedor.
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Tendo em vista que a capacidade do vertedor pode ser expressa em termos do
tempo de residéncia do liquido no vertedor, este tempo deve ser suficiente para promover a
separacao entre o vapor e o liquido descendente, sendo que este liquido deve estar livre de
vapor ao entrar no prato inferior. A inadequada remog¢ao de vapor pode inundar o vertedor.
Segundo Van Winkle (1967), usualmente se projeta o vertedor considerando um tempo de
residéncia na faixa de 5 a 6 segundos para sistemas com tendéncia de inundagao e cerca de

3 segundos quando o sistema ndo possui tendéncia de inundagao.

Por sua vez, a velocidade méaxima do liquido no vertedor precisa ser
suficientemente baixa para evitar a inundagdo e para permitir a separagdo das bolhas de
vapor do liquido no vertedor. Valores recomendados para a velocidade maxima do liquido
no vertedor varia de 6,05 a 21,34 cm/s, dependendo da tendéncia de inundagao do sistema e

do espacamento entre pratos (Kister, 1990).

. Prato

: .. Vertedor

. Prato

A drea sombreada
representa a
forma da segdo
transversal do
vertedor

e

a)

Figura 3.3- Tipos de vertedores (a) segmental (b) circular (c) envelope segmental

(Kister, 1990).
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v' Limites de Operacdo em uma Coluna de Pratos

A condi¢dao mais importante para se obter eficiéncias satisfatorias ¢ aquela na qual
os pratos operem adequadamente. Neste aspecto ¢ fundamental que exista um intimo
contato entre o liquido e o vapor. Partindo do principio de que o projeto de pratos, tal como
a maior parte dos projetos de engenharia, ¢ uma combinagdo de teoria e pratica, qualquer
operagao defeituosa da coluna, tal como excessiva formagdo de espuma ou arraste, ma
distribuicdo de vapor, gotejamento ou ndo retengdo de liquido sobre os pratos, ddo lugar a

uma diminui¢ao da eficiéncia dos pratos.

Tendo em vista que a eficiéncia de um prato depende da transferéncia de massa
entre o liquido e o vapor, um aumento na eficiéncia ¢ obtido, em geral, quando o contato
entre as fases ¢ o maior possivel. Quanto maior for a altura da dispersdao formada, maior

sera este tempo de contato.

Um prato opera satisfatoriamente dentro de um certo intervalo de velocidade de

vapor; fora destes limites, a eficiéncia reduz-se a valores inaceitaveis.

Coulson e Richardson (1989) e McCabe e Smith (1987) expdem que, para a
operacdo normal de uma coluna de pratos, ¢ necessario que se forme uma camada de
dispersao vapor-liquido sobre os pratos. Desta forma, o limite inferior do intervalo de
funcionamento para a vazao de vapor ¢ ditado pela condi¢ao de gotejamento (“choro”), ou
seja, quando se torna excessiva a fuga de liquido através dos orificios dos pratos. Este
limite inferior é conhecido como o ponto de retencdo de liquido e ¢ determinado pelas
velocidades minimas das fases liquida e gasosa necessarias para que se inicie a retengdo de

liquido sobre o prato.

O choro ocorre quando a pressdo na superficie da fase liquida sobre o prato ¢
maior que a pressao abaixo do orificio. Desta maneira, em condi¢des de gotejamento o gas
passa livremente pelos orificios € 0 mesmo ocorre com o liquido. Esta passagem das duas
fases pelos orificios pode ser de dois modos diferentes, ou seja, passagem em orificios
distintos (quando os didmetros dos orificios sdo pequenos) ou em um mesmo orificio

(quando os diametros dos orificios sdo grandes). Nos dois casos o contato do liquido e do
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gas ocorre apenas na superficie do liquido (duas fases continuas). A Figura 3.4 ilustra este

comportamento.

\—__/:/,_-}/\ e

= ==

Figura 3.4 - O orificio da direita e o central ilustram um prato operando
abaixo do ponto de retencdo e com escoamento das fases em orificios
distintos. O orificio a esquerda ilustra um prato operando abaixo do ponto de

retencdo e com escoamento das fases em mesmo orificio.

Nas colunas convencionais a condi¢gdo de gotejamento (“choro”) diminui
consideravelmente a eficiéncia. No entanto, para colunas que pertencem ao caso II de

Lewis, a eficiéncia ¢ menos sensivel a condi¢des de choro (Billingham et al. (1995)).

McCabe e Smith (1987) expdem que o ponto de retencdo do liquido pode ser
visualizado por esguichos de liquido que ¢ arrastado pela corrente gasosa ao tentar bloquear
o orificio. Por sua vez, o arraste € o transporte de um prato para o superior, de goticulas de
liquido pela fase gasosa. Este transporte ¢ indesejavel, pois abaixa efetivamente a eficiéncia

de estagio, acarretando a existéncia de estagios adicionais para se ter a separacao desejada.

Segundo Kister (1992), o limite superior do intervalo de funcionamento para a
vazao de vapor em uma coluna de pratos ¢ caracterizado pela inunda¢ao da mesma. Esta
inundagdo ocorre quando hd um arraste excessivo ou quando ha actimulo demasiado de
liquido no vertedor descendente, de tal forma que o vertedor ndo pode passar o liquido de
um prato para o outro sem causar um aumento do nivel de liquido, excedendo o
espacamento entre os pratos. Com isto, tem-se uma excessiva queda de pressdo nos pratos
inundados. Por fim ressalta-se que a inundagdo ¢ o resultado de se tentar passar ou muito

gas ou muito liquido através da coluna.
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Um ponto fundamental ao se escolher o didmetro da coluna é o de se evitar a
inundagdo. O espagamento entre os pratos deve ser suficiente para que acima da espuma do
liquido haja um espago livre, de modo a minimizar o arraste. E necessario fazer um balango

econdmico entre o espacamento dos pratos e o arraste.

Coulson e Richardson (1989) expdem que € preciso ter uma velocidade de vapor
elevada para se ter rendimentos elevados, e a velocidade estard normalmente entre 70 e
90% daquela que causaria inundagdo. Para projetos, recomenda-se o uso de 80 a 85% da
velocidade de inundacdo. King (1980) por sua vez, indica que as colunas operam

usualmente com 50 a 85% de sua capacidade de inundacao.

3.3- Eficiéncia dos Estdgios

3.3.1- Conceitos Gerais

A eficiéncia global do prato definida por Murphree (1925), relaciona o
comportamento de um prato real com o de um prato ideal, sendo que as seguintes condi¢des

sdo assumidas:

v Para o caso da eficiéncia com relagdo a fase vapor assume-se que: as correntes das
fases liquidas que deixam ambos os pratos, real e ideal, sejam idénticas em quantidade
e em composicao; as correntes das fases vapor que chegam aos pratos, real e ideal,

sejam idénticas em quantidade e em composi¢ao.

v Para o caso da eficiéncia com relagdo a fase liquida assume-se que: as correntes das
fases vapor que deixam os pratos, real e ideal, sejam idénticas em quantidade e em
composi¢do; as correntes das fases liquidas que chegam aos pratos, real e ideal, sejam

idénticas em quantidade e em composicao.

Tradicionalmente se tem empregado na literatura de modo mais extensivo, a

eficiéncia definida para a fase vapor.
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Um modelo esquematico de um prato com vertedor em uma coluna de destilagdo ¢
exposto na Figura 3.5. Este modelo considera que as correntes de entrada e de saida de
vapor estdo completamente misturadas e com composi¢ao y,; € y,, respectivamente. A
composi¢ao do liquido varia entre X, € X, para as correntes que entram e saem do prato.
Estas correntes de liquido estdo misturadas e com composi¢des constantes e uniformes na
entrada e na saida, mas ndo necessariamente isto ocorre com o liquido ao longo do prato.
Quando assume-se que nao ocorre mistura do liquido, a composi¢do varia uniformemente
de x,+1 a x, sem que ocorra nenhuma variagdo da composi¢do no plano vertical. E o

chamado escoamento pistdo.

Se o vapor ascendente que estiver deixando o prato se encontra em equilibrio com
o liquido de composicao x, que flui pelo vertedor de saida, este ¢ dito um estagio teorico,

ou prato ideal.

Xn+l Xn+l
- o AN, o L
e it
EiaLégio_n 8 - F,_st;’aEia_n s
/n-1 T i -1 T ¢
yn Xn yn Xn
(a) (b)

Figura 3.5: Representagcdo esquematica de um estagio real (a) e

um estagio ideal pela defini¢do de Murphree (1925) (b).

Utilizando a nomenclatura da Figura 3.5, define-se a eficiéncia de Murphree
(eficiéncia do prato) com relagdo a fase vapor (Eyy) para o componente i, em uma coluna
de destilagao:

_ Ya) ~ Yoy (3.1
Yo ~ Y

MV,
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¥ — fracdo molar de etanol na fase vapor na saida do prato (1)
y(i-1) — fracdo molar de etanol na fase vapor na entrada do prato (i) (na saida do prato (i-1))

y*) - fracdo molar de etanol na fase vapor em equilibrio com a fase liquida que estd saindo

do prato (1).
De modo analogo, pode-se definir a eficiéncia de Murphree para um prato da
coluna de para-destilacdo por:

_ Yo = Yi-2) (3.2)
Y. ~Yi-2

MV,
y(i — fracdo molar de etanol na fase vapor na saida do prato (i)

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

y*) - fracdo molar de etanol na fase vapor em equilibrio com a fase liquida que estd saindo

do prato (i).

A eficiéncia de Murphree depende do grau de contato entre liquido e vapor sobre o
prato. Admite-se na sua definicdo, que o liquido esteja completamente misturado com a
mesma composicdo com que deixa o prato. Nas colunas de tamanho comercial, tem-se
apenas uma mistura parcial da fase liquida e, portanto, pode-se encontrar valores de

eficiéncia de prato maiores que 100%.

Segundo McCabe e Smith (1987), as eficiéncias de Murphree tipicas para colunas

de pratos perfurados ficam em torno de 0,65 a 0,75.
3.3.2- Principais Fatores que Influenciam a Eficiéncia de Separagdo

v Introducdo

A eficiéncia de um prato depende da qualidade da transferéncia de massa entre as
fases liquida e vapor. Neste contexto, a Tabela 3.1 expde as varidveis que afetam a

eficiéncia em uma coluna de pratos.
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Tabela 3.1- Varidveis que afetam a eficiéncia em uma coluna de pratos perfurados.

v' Temperatura e pressdo de operagio;
v Espagamento entre pratos;
v" Razio de refluxo;

v Velocidade das fases liquida e vapor;

v Densidade do liquido e do vapor;
v" Viscosidade do liquido e do vapor;
v’ Tenséo superficial da fase liquida;

v Volatilidade relativa dos componentes;

v" Fragéo de area ocupada pelos orificios;

v Diametro dos orificios e tipo de “pitch”;

v' Caracteristicas da dispersdo formada sobre o prato;
v" Espessura do prato;

v’ Caracteristicas do vertedor;

Fonte: Van Winkle (1967)

Pela Tabela 3.1 pode-se notar que as varidveis que afetam a eficiéncia ou o
desempenho de um equipamento de destilacdao sdo aquelas que controlam a taxa de difusao
em cada fase, ou aquelas que determinam a magnitude da area interfacial, a qual depende
das condicdes de escoamento das fases e da concentracdo, que altera as propriedades
fisicas. Além destas, caso se leve em conta a diferenca de temperatura entre as fases pode-
se considerar também, os efeitos térmicos dai decorrentes. Estas quantidades sdo
influenciadas pelo tipo do equipamento no qual a operagdo é conduzida, pelas propriedades

fisicas das fases e das condigdes de operacdo aplicadas.
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Desta maneira, salienta-se que qualquer método efetivo de predicao de eficiéncia
de separacdo em uma coluna de destilacdo deve incluir as propriedades fisicas da mistura
que esta sendo destilada, as vazdes de liquido e vapor, as caracteristicas do projeto dos

pratos e da coluna, e a composi¢do da fase liquida.

v' Caracteristicas do Projeto do Prato

As caracteristicas do projeto mecanico que afetam a eficiéncia de um prato em
uma coluna de destilagdo com pratos perfurados sdo aquelas que afetam a area e o tempo de
contato das fases liquida e vapor. Com respeito ao prato, estas caracteristicas sdo: altura do
vertedor, passo, arranjo e didmetro dos orificios, fracdo de area livre, espessura do prato,
forma do escoamento do liquido, tipo e localizacdo dos vertedores de entrada e saida. Por
sua vez, as variaveis que afetam a eficiéncia global com respeito a coluna sdo: espacamento

dos pratos, diametro da coluna e area da secdo transversal do vertedor.

Segundo Umholtz e Van Winkle (1957) a eficiéncia ndo ¢ afetada pela variagdao na
fragdo de area livre. Porém, a razdo do passo pelo diametro do orificio ¢ um fator decisivo
sobre a eficiéncia de transferéncia de massa. Quando os orificios estdo afastados, tem-se
um pequeno contato entre o liquido presente entre os orificios e o vapor. Quando os
orificios estdo mais proximos uns dos outros, provocam a coalescéncia das bolhas dando
origem a bolhas maiores com menor area superficial relativa disponivel para o contato com
o liquido. Segundo os autores, dever-se-ia esperar a ocorréncia de um maximo para a
eficiéncia do prato em funcdo desta razdo. Nao se encontrou uma evidéncia clara de que o
diametro de orificio influencie a eficiéncia global do prato. Além disto, os autores também
salientam que qualquer aumento na é4rea da se¢do transversal do vertedor aumenta a
capacidade do prato e da coluna e dessa forma, afeta a eficiéncia do prato. Os autores
encontraram que a eficiéncia do prato diminui com o aumento da area do vertedor e
observaram que a faixa de operagao do prato quase duplicou quando se duplicava a area do
vertedor. Alguns dos fatores que poderiam ser responsaveis por esta diminui¢do da
eficiéncia seriam: a diminui¢do na extensdo do caminho que o liquido percorre sobre o

prato devido aos vertedores possuirem didmetros maiores, a menor area disponivel para o
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fluxo de vapor entre os vertedores e a diminui¢do na quantidade de liquido aerado sobre o

prato.

v' Velocidade da fase vapor

A literatura ressalta que existe uma relagdo entre a velocidade superficial do gas e
a eficiéncia. A medida que se aumenta a velocidade do gas a partir de zero, alcanga-se um
ponto para qual o liquido comega a ser retido sobre o prato. Com o posterior aumento na
velocidade, a eficiéncia cresce rapidamente até atingir um valor maximo, apds o qual
comeca a decrescer vagarosamente. Com um aumento ainda maior na velocidade do gas,
atinge-se o limite de operacdo do prato (ponto de inundagdo), apos o qual a eficiéncia
decresce rapidamente. Com isto, observa-se uma curva parabdlica para a eficiéncia com

respeito a velocidade do gés, para uma ampla faixa de velocidades.

McCabe e Smith (1987) concluem que para velocidades de vapor muito baixas, a
eficiéncia dos pratos ¢ baixa devido ao contato deficiente entre o liquido e o vapor. Para
velocidades intermediarias, dentro do intervalo normal de operagdo, a eficiéncia dos pratos
¢ maxima e ¢ praticamente independente da vazao de vapor. Para velocidades elevadas de
vapor, a baixa eficiéncia ¢ observada devido a existéncias do fenomeno de arraste. No
arraste, o liquido arrastado ¢ somado com aquele que estd no prato superior diluindo o

liquido deste prato e diminuindo o efeito de retificagao.

v' Regimes de Escoamento

A operagdo normal de uma coluna de destilagdo de pratos exige que sobre eles se
forme uma dispersdo liquido-vapor para permitir um contato efetivo entre estas fases que
fluem pela coluna. A dispersdo formada pode variar no seu comportamento hidrodindmico
e na sua altura. A altura que esta dispersao pode alcancar depende das velocidades de vapor
e do liquido, da geometria do prato e das propriedades fisico quimicas das fases. A forma

como a dispersdo se apresenta e comporta ira influir na transferéncia de massa e, desta
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forma, torna-se importante uma andlise dos regimes de escoamento de uma forma

individual.

Na literatura citam-se alguns tipos de regimes de escoamento, entre eles:

Regime de borbulhamento: ¢ caracterizado pela livre ascensdo das bolhas através do
liquido, devido unicamente a forca de empuxo (Figura 3.6 (a)). O gds passa por uma
camada relativamente espessa de liquido, na forma de bolhas individuais. Acima desta
camada de liquido, por onde as bolhas do gas passam, existe uma camada de espuma.
Com o aumento gradual da velocidade do gas, a camada inferior de liquido contendo as
bolhas decresce, enquanto a camada superior de espuma aumenta. Esta transi¢do da
camada de liquido para a camada de espuma ¢ explicada da seguinte forma: a
existéncia da camada de liquido, onde as bolhas passam por flutuacdo livre sem
acumulacdo de géas no liquido, s6 ¢ possivel sob certas condigdes, isto ¢, quando a
velocidade superficial do gas (Vg) ¢ menor que Vbxe, em que € € a porosidade da
dispersdao e Vb ¢ a velocidade de ascencdo das bolhas. Quando Vg > Vbxe, a livre
flutuagao das bolhas nao consegue dar passagem a todo o gas através do equipamento e
desta forma tem inicio uma acumulagdo de bolha de gas na camada de liquido, o que

causa a formac¢ao de espuma;

Regime de espuma: caracteriza-se por pequena turbuléncia, bolhas separadas por um
fino filme de liquido. A formacdo de espuma ¢ em geral favorecida por pratos com
uma distribui¢do homogénea de furos, pequenos didmetros dos orificios, baixas vazdes
de gas e de liquido. Segundo Lockett (1986), dependendo da estabilidade do filme, o
regime de espuma pode ser subdividido em: espuma celular e “froth” homogéneo. Na
espuma celular, as bolhas sdo distorcidas em poliedros (Figura 3.6 (b)), enquanto que

no “froth” homogéneo as bolhas sobem continuamente como esferas (Figura 3.6 (c);

Regime de “froth”: caracterizado pela presenca de correntes de bolhas de formato e
dimensao irregular, separadas por uma quantidade de liquido maior que na espuma

(Figura 3.6 (d)). A velocidade de ascensdo dos gases neste regime ¢ cerca de dez vezes
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maior que o da livre flutuacdo das bolhas. Apresenta também uma turbuléncia elevada

quando comparadas aos regimes de borbulhamento e espuma.

e Regime “froth” oscilante: neste caso a dispersdo possui um movimento oscilatorio
sobre o prato, de meia onda ou de onda inteira (Figura 3.6 (e)). Ou seja, na oscilagdo de
meia onda, por exemplo, a dispersdo oscila de um lado a outro do prato de forma que
se a altura da dispersdo estiver mais alta num ponto préximo a parede da coluna, o lado
oposto estard no mesmo instante com a altura de dispersao menor. O regime oscilante
depende fortemente do didmetro 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 dispersdao encontra-se mais elevada (crista da onda).

e Regime spray: na regido inferior a dispersao apresenta filmes de liquido que envolvem
os jatos de gas provenientes dos orificios (Figura 3.6 (f)). Estes filmes tem formato
conico. O filme de liquido é fragmentado posteriormente em goticulas pela influéncia
da elevada velocidade dos jatos de vapor. As goticulas que se formam adquirem uma
velocidade e esta € responsavel pela sua trajetdria no espaco livre entre os pratos. O
regime spray ¢ favorecido por alturas baixas de dispersdo, grandes diametros de

orificios e por baixa relacdo entre vazao de liquido e gas.

Vale salientar que as dispersdes citadas anteriormente podem apresentar certa
oscilag@o na superficie superior da dispersdo. Esta irregularidade na superficie da dispersdao
em colunas em escala laboratoriais causa certas incertezas quanto ao estudo da hidraulica e

eficiéncia, particularmente nos regimes de alta turbuléncia.

As informagdes acima indicam que o estudo destes regimes de escoamento ¢
importante, pois influem no desempenho das colunas de destilagdo. Desta forma, nesse
trabalho serdo estudados estes regimes, sua ocorréncia ¢ comportamento, em funcdo das
variagcoes geométricas dos pratos e das variagcdes nas vazdes de liquido e vapor que serao

utilizadas.
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Figura 3.6- Tipos de regimes de escoamento formado sobre os pratos.

V' Gradiente de Tensdo Superficial- Estabilizacdo do Filme

A tensdo superficial ou tensdo interfacial da corrente de refluxo estd sujeita a
variagdes durante o escoamento descendente do liquido em uma coluna de fracionamento.
Isto é provocado por variagdes na composi¢io e pelo aumento de temperatura. E possivel
que efeitos decorrentes da temperatura e da composicao se fortalecam ou se neutralizem
mutuamente. Uma vez que em sistemas liquido-vapor a temperatura e a composi¢ao estdo
intimamente relacionadas, as possiveis variagdes na tensdo superficial podem facilmente
ser calculadas a partir das composi¢des e temperatura de equilibrio e da tensdo superficial

dos componentes puros nas mesmas temperaturas.
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E possivel distinguir trés tipos de sistemas com respeito as variagdes na tensio
superficial desenvolvidas na corrente de refluxo. Segundo Zuiderweg e Harmens (1958),

estes sistemas podem ser classificados como negativos, positivos ou neutros.

Para os sistemas ditos negativos, tem-se a diminuicdo na tensdo superficial a
medida que a corrente de refluxo escoa através da coluna, o que em outras palavras
significa que o componente mais volatil possui maior tensdo superficial. Este sistema
possui uma menor capacidade de formacdo de espuma quando comparado aos outros

sistemas.

Nos sistemas positivos, tem-se um aumento no gradiente de tensdo superficial a
medida que a corrente de refluxo flui através da coluna, ou seja, o componente mais volatil
possui menor tensao superficial. Este sistema possui uma maior capacidade de formagao de
espuma. Cabe ressaltar que tanto para os sistemas positivos quanto negativos, as
volatilidades relativas no sistema devem ser grandes o suficiente para permitir a existéncia
de gradientes apreciaveis. Um exemplo de sistema positivo é o etanol-dgua, sendo que a

tensao superficial da mistura varia de aproximadamente 18 a 65 dinas/cm.

A designacdo de neutro ¢ dada para os sistemas nos quais os componentes nao
apresentam uma diferenca de tensdo superficial aprecidvel, ou para aqueles em que a
volatilidade relativa ¢ muito pequena e como conseqiiéncia ndo permitem a existéncia de

gradientes de tensdo superficial apreciavel.

Em um sistema identificado como positivo, o efeito da estabilizacdo das bolhas na
dispersao, provocado pela variagdo de tensdo superficial pode ser explicado da seguinte
forma: durante a destilacdo, o liquido na espuma se encontra mais empobrecido no
componente mais volatil nos locais onde a pelicula liquida é mais fina. Como o sistema
considerado € positivo, o componente mais volatil tem a menor tensdo superficial.
Conseqiientemente, naqueles locais onde o liquido estd mais pobre no componente mais
volatil (regides de pelicula mais fina), o liquido ird apresentar uma tensao superficial maior
do que nas regides adjacentes da pelicula, mais espessas. O gradiente de tensdo superficial
que se forma nessa superficie produz uma for¢a impulsora que provoca o fluxo de liquido

no sentido da regido de tensdo superficial menor para a regido de tensdo superficial maior.
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Como resultado disto, as regides de pelicula mais finas se tornam mais espessas e se

reforgam, proporcionando a estabilidade das bolhas na dispersao.

Zuiderweg e Harmens (1958) ressaltam que quando a intengdo for operar em
regime “‘spray”, os sistemas recomendados sdo os negativos, baseados na mesma andlise
feita para os sistemas positivos, pois nesses sistemas a formagao de goticulas ¢ favorecida,

conforme exposto na Figura 3.7.

Nesta figura a area hachurada mostra a regido de liquido com maior tensao
superficial e as setas indicam a dire¢do do movimento da superficie. Para o caso de um
sistema positivo, a tensdo superficial serd maior no “pescoco” do que na vizinhanga liquida.
O efeito Marangoni, que opera durante a quebra dos ligamentos da fase liquida para a
formagdo de bolhas ird, desta forma, se contrapor a ruptura do pescoco. No caso de um

sistema negativo a situacao ¢ contraria.
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(a) Sistema positivo (b) Sistema negativo

Figura 3.7: Efeito da diferenca de pressdo-tensdo superficial,

durante a formagao da gota.

Hart e Haselden (1969), encontraram que para sistemas positivos a variacdo na
altura da dispersdo passa através de um valor méaximo e a densidade da dispersdo passa por
um valor minimo. A magnitude deste maximo, segundo os autores, ndo esta diretamente
relacionada a diferenca de tensdo superficial dos componentes puros, mas ¢ dependente das
vazoes dos fluidos. Verificaram, também, que a composi¢ao na qual este maximo ocorreu
era independente das vazodes dos fluidos. Zuiderweg e Harmens (1958) predisseram que os
sistemas positivos deveriam apresentar um valor maximo para a eficiéncia com a

composi¢ao, sendo que este maximo deveria ocorrer para a composi¢do na qual a forga
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motriz de transferéncia de massa fosse maxima. No entanto, estes maximos de eficiéncia e
da altura de dispersdo deveriam ocorrer para a composicao proxima a regido onde o indice
de estabilizagdo fosse maximo. Os autores definiram o indice de estabilizagao por:

o=

Ox (3.2)

sendo que: S ¢ o indice de estabilizacdo; ¢ ¢ a tensdo superficial; x ¢ a fragdo molar do
componente mais volatil no liquido; y* ¢ a fracdo molar do componente mais volatil na fase
vapor em equilibrio com o liquido; y. € a fragdo molar do componente mais volatil na fase

vapor a entrada do prato.

Reinehr (1987) verificou que, para o sistema etanol-dgua, a for¢a motriz apresentou
um valor maximo entre as composi¢coes de 20 e 40 % enquanto que o indice de
estabilizacdo ¢ maximo entre 40 e 60 %. Observou-se que o maximo de eficiéncia e de
altura de dispersdo se encontrava deslocado em relacdo ao maximo do indice de

estabilizacdo, em dire¢do ao componente menos denso.

v' Composicdo da Fase Liquida

Varias hipoteses vem sendo sugeridas para explicar a variacdo no
desempenho da coluna de destilacdo por efeito da composicdo, sendo que nenhuma delas
isoladamente ¢ capaz de fornecer uma explicacdo satisfatoria e completa para esse fato.
Dessa forma, tem-se proposto explicagdes em termos da variagdo das propriedades fisicas
conjuntamente a variagdo da composicdo, da inclinacdo da curva de equilibrio, da area

interfacial, do coeficiente de transferéncia de massa e de efeitos térmicos associados a

destilagdo.

Os resultados experimentais obtidos por Mostafa (1979), mostram que a eficiéncia
varia com a concentragao do liquido especialmente para sistemas altamente ndo ideais. A
variag¢do da eficiéncia do prato com a composicdo € pequena para a faixa de concentragdo
intermediaria e ¢ consideravel quando se aproxima das concentragdes de componente puro.
Analisando o sistema etanol-dgua, verificou-se que, estando fixa a velocidade superficial do

gas, existiu uma leve tendéncia de aumento da eficiéncia para as concentragdes
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intermediarias de etanol, alcangando um valor maximo para a concentracdo de 60% de

etanol.

Como conseqiiéncia de se ter uma pequena forca motriz para concentracdes
extremas (baixas ou elevadas) do componente mais volatil, ocorre uma diminui¢do na
altura da dispersdo, ou seja, tem-se uma menor formagao de espuma e portanto uma menor

eficiéncia.

Salienta-se que para sistemas altamente positivos (conforme discutido
anteriormente), como ¢ o caso do sistema etanol-agua, a composi¢do da fase liquida possui

um importante efeito sobre a eficiéncia.

3.4-Conclusdo

O Capitulo 3 expde alguns conceitos importantes referentes ao projeto e
caracteristicas da operagao de colunas de pratos perfurados. Foram expostos os tipos mais
comuns de regimes de escoamento que se desenvolvem sobre os pratos, os limites
operacionais da coluna e alguns parametros importantes no projeto dos pratos e da coluna
de destilagdo. Além disto, foram apresentados os conceitos de eficiéncia em pratos

perfurados, bem como os fatores que exercem influéncia sobre a mesma.

Mediante todos os fatos citados anteriormente, no trabalho desenvolvido no
Laboratério de Processos de Separacao (LPS) foi estudado e analisado experimentalmente
os efeitos hidrodinamicos e eficiéncia de Murphree em uma coluna de para-destilacdo em

escala laboratorial.



33

Capitulo 4 Equipamento e Procedimento Experimental

CAPITULO 4- EQUIPAMENTO E PROCEDIMENTO
EXPERIMENTAL

4 1-Introducdo

O objetivo deste trabalho foi o de estudar uma coluna de para-destilacdo de pratos
perfurados com vertedores. Para este fim, construiu-se uma coluna deste tipo, em escala de
laboratorio, para a coleta dos dados experimentais. O equipamento construido ¢ formado
por uma coluna, um condensador, um refervedor com aquecimento elétrico e um painel de

controle. O equipamento esta representado esquematicamente na Figura 4.1.

Neste capitulo sera apresentado a descricdo do equipamento € o procedimento

experimental utilizado, bem como as caracteristicas fisico quimicas da mistura de teste.

4 2-Equipamento

4.2.1- Coluna de destilacdo

Os vérios estagios da coluna foram construidos intercalando-se tubos de vidro
pirex com pratos de latdo flangeados. Entre os pratos e os tubos de vidro existem anéis de
borracha para a vedagdo. O numero total de estagios é doze. Dos doze estagios apenas o
superior ndo ¢ de vidro e sim de latdo, no qual foi soldado um tubo lateral para permitir o
retorno a coluna do liquido condensado correspondente ao refluxo. Um esquema do estagio
em questdo ¢ exposto na Figura 4.2, a qual mostra como o liquido flui helicoidalmente de
um lado para outro da coluna. A Figura 4.3 esquematiza os detalhes da montagem dos

estagios da coluna.
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) Legenda:
__________________ 1-Rede Elétrica

2-Chave Elétrica Geral

2 3-Painel de Controle
------------------ 4-Refervedor
5-Resisténcias
6-Mangueira de Silicone

; 7-Coluna

i3 NN 8-Tubo de Retorno do Refluxo
9-Termometro
10-Condensador

11-Rede Hidraulica
12,13,14,15-Valvulas

16- Controlador Voltagem

Figura 4.1- Representacdo esquematica do equipamento utilizado no experimento.
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Figura 4.2- Coluna de para-destilacdo com vertedores circulares.

S

Legenda:

1- Borracha de
vedagdo

2- Prato de latao
3- Hastes de
fixagdo

4- Tubo de vidro

Figura 4.3— Figura esquematica dos detalhes da montagem dos estagios da coluna

As hastes para a fixagdo dos varios estagios sdao de latdo, confeccionados a partir
de varetas com 0,50 cm de didmetro. O comprimento das varetas ¢ de 18,0 cm e em cada
extremidade existe 2,0 cm de rosca para permitir a fixacdo destas hastes. Na fixacdo de

cada estagio utiliza-se trés hastes aparafusadas alternadamente nos seis furos existentes na

flange do prato.
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Os anéis de borracha que estdo presentes entre os pratos € os tubos de vidro, cuja

finalidade é promover vedacao, possuem espessura igual a 0,6 cm.

O isolamento térmico da coluna ¢ feito com canaletas de isopor de 12,7 cm de

diametro e 2,54 cm de espessura.

Os tubos sdo de vidro pirex com 10,0 cm de didmetro interno e 15 cm de altura
cada um. Desta forma, como exposto na revisdo bibliografica na Figura 2.5, o espacamento
entre pratos ¢ de 30 cm, conferindo com o valor recomendado na literatura (15 cm a 1 m).
Tendo em vista que os tubos sdo de vidro, ¢ possivel observar diretamente o

comportamento da dispersdo em cada estagio.

Os pratos utilizados na coluna sdo do tipo perfurado, pois os mesmos sdo de facil
aplicacdo e indicados para sistemas com tendéncia de inundacao. Estes pratos sdo de latao,
com 14,0 cm de diametro e 0,21 cm de espessura. Respeitando as regides de calmaria
proximas ao vertedor, cada prato foi projetado aplicando os valores de didmetro de orificio,
passo, ¢ area livre de escoamento proposto na literatura e exposto no Capitulo 3. Desta
maneira, cada prato possui 22 furos circulares, dispostos em arranjo triangular em uma area
correspondente ao hemicirculo. A Figura 4.4 ilustra a distribuicao dos orificios no prato da

coluna.

Figura 4.4— Figura ilustrativa da distribui¢@o dos orificios no prato da coluna.
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Como o fluxo de liquido na coluna ¢ baixo, os vertedores utilizados sdo do tipo
circular, feitos de tubos de aluminio com 0,96 cm de didmetro interno € 1,30 cm de

diametro externo.

Os experimentos foram iniciados com o conjunto de pratos perfurados com area
livre de escoamento igual a 1,9 % e, apds a coleta de todos os dados necessarios com este
valor de area livre, a coluna foi desmontada e rearranjada fazendo uso do conjunto de

pratos com 4,5 % de area livre. Por fim, fez-se uso do conjunto 3 citado na Tabela 4.1.

Tabela 4.1— Caracteristicas geométricas dos pratos

N° do Conjunto de Diametro do orificio Area Livre de
Pratos (mm) Escoamento(%)
1 2 1,9
2 3 4,5
3 4 7,9

4.2.2- Condensador

O condensador esta localizado no topo da coluna, acima do ultimo estagio, como
exposto na Figura 4.1. A parte cilindrica possui 60 cm de comprimento ¢ 15 cm de
diametro, e a parte conica possui 7 cm de altura. As serpentinas sdo de cobre, de passo

triplo. A 4rea de troca térmica é de aproximadamente 1,2 m®.

O fluido refrigerante utilizado ¢ a 4gua. Esta entra no condensador a temperatura
ambiente com uma vazao controlada manualmente por uma valvula. A vazao deve ser

suficiente para condensar todo o vapor produzido durante a operagao.
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4.2.3- Refervedor

O refervedor, local onde ¢ introduzida a mistura liquida utilizada no processo, esta
localizado na base da coluna, como exposto na Figura 4.1. Na constru¢dao do casco fez-se
uso de um tubo de aco inox. As dimensdes do refervedor sao de 56 cm de altura e 22 cm de

diametro.

A fonte de energia utilizada para o aquecimento da mistura liquida contida no
refervedor ¢ elétrica. Para tanto, foi instalado no refervedor um conjunto de seis resisténcias
com poténcia entre 1500 e 2000 W. Foi acoplado em uma destas resisténcias um

controlador de voltagem a fim de permitir um ajuste fino da mesma.

A valvula acoplada no refervedor possui a finalidade de permitir a coleta de
amostra do liquido do mesmo, bem como permitir a drenagem do refervedor, quando

necessaria.

A mangueira de silicone conectada ao refervedor permite o acompanhamento da
variacdo de pressdo total no interior do refervedor pela variagdo da altura de liquido que se
observa nesta mangueira. Também possui as finalidades de permitir a alimentacdo da
mistura a destilar no refervedor e de receber o liquido condensado proveniente do

condensador, quando a coluna estd operando em regime de refluxo parcial.

4.3- Mistura Liquida Utilizada

A mistura liquida utilizada para o estudo da coluna de destilagdo foi o sistema
etanol- dgua. Esta mistura, a uma pressdo de 1 atm, possui um azedtropo homogéneo de
minimo na fracdo molar de 0,894 em etanol e temperatura de ebulicdo de 78,15 °C. Nas
condicdes de operagdo da coluna de destilacdo pode-se esperar que a temperatura na base
alcance uma temperatura de aproximadamente 100°C e no topo uma temperatura proxima
ao azedtropo. Com isto, as propriedades das fases liquida e vapor variam de prato a prato,

pois estas sao fungdes da temperatura € da composigao.
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A Tabela 4.2 apresenta alguns valores das propriedades fisico quimicas dos
componentes puros na temperatura de 20 °C, bem como a temperatura de bolha e a massa

molar dos mesmos.

Tabela 4.2— Propriedades do Etanol e Agua puros na temperatura de 20 °C

Composto Nome p.e. (°C) Massa Molar Massa Especifica (g/cm3)

CH3CH20H Etanol 78,4 46,10 0,789

H20 Agua 100,0 18,02 0,998

Referéncia: Perry ¢ Chilton (5°Edigéo).

4 4- Procedimento Experimental

Os experimentos efetuados com a coluna de destilagdo foram realizados em

refluxo total e parcial para todos os pratos relacionados na Tabela 4.1.

4.4.1- Operacdo em Refluxo Total

A operacao da coluna de destilagdo em refluxo total ¢ a condicdo em que todo o
vapor condensado no condensador ¢ devolvido ao topo da coluna como refluxo; nao se
extrai nenhum produto e ndo ha alimentacdes. Em refluxo total, o nimero de estagios
necessarios para uma dada separacdo ¢ o minimo possivel para conseguir a separagdo.
Embora ndo seja uma condicdo de funcionamento pratica, ¢ um guia Util para o niimero

provavel de estdgios que serao necessarios.

Para tanto, carrega-se o refervedor com uma mistura liquida de etanol e agua a
uma dada composi¢do previamente conhecida. Abre-se o registro que permite a circulagao
de dgua no condensador e ligam-se as resisténcias elétricas do refervedor necessarias para

permitir que a mistura liquida entre em ebuli¢do, produzindo vapor. Este vapor sobe pela
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coluna até atingir o condensador, no qual ¢ totalmente condensado e devolvido
integralmente ao ultimo prato da coluna, no estado liquido. Salienta-se que a valvula 14

exposta na Figura 4.1 deve estar fechada.

A poténcia de aquecimento da mistura liquida no refervedor ¢ escolhida de forma
que se produza uma quantidade de vapor capaz de permitir que seja retido liquido e
formada uma dispersdo sobre os pratos. Salienta-se que esta dispersdo ¢ formada pela
interacdo entre a fase liquida de fluxo descendente com a fase vapor de fluxo ascendente. A
coluna estd em condi¢cdo de operagdo a partir do momento em que exista a dispersdao sobre
os pratos. Porém, quando isto ocorre, ndo significa necessariamente que a coluna esteja
trabalhando em regime permanente, pois ¢ necessario um tempo de operagdo para que a
altura de dispersdo e a composi¢cdo em cada prato estabilizem. A fim de determinar se a
coluna estd operando em regime permanente procede-se a coleta de amostras liquidas de
determinados pratos em intervalos de 10 minutos. A amostra do liquido ¢ retirada do prato
com o auxilio de seringas adaptadas na borracha de vedacdo de cada prato. A quantidade de
amostra recolhida deve ser a menor possivel, ficando em torno de 0,5 mL por amostra.
Quando as concentragdes dos pratos analisados ndo variarem mais com o tempo, a coluna
atingiu o regime permanente. Com isto, ¢ possivel determinar o tempo necessario para a
estabilizagdo da coluna de acordo com as condi¢des operacionais adotadas para cada

experimento.

Para cada conjunto de condi¢des operacionais procede-se a coleta dos dados com a
coluna operando em regime permanente. Primeiramente, efetua-se a leitura do tipo e da
altura da dispersdo nos 11 pratos. O tipo de dispersao ¢ analisado visualmente ¢ a altura ¢
medida com uma escala milimétrica colocada externamente em cada estdgio. Como em
certos casos a dispersdo apresentava oscilagdes, o valor lido representa o valor médio
observado. Depois de efetuada a andlise da dispersdo em cada prato anota-se a temperatura
do refluxo e coletam-se as amostras de liquido nos pratos e no refervedor para a medida da
composi¢do, como indicada anteriormente. O volume de amostra recolhido ¢ de
aproximadamente 1,5 mL, sendo que para alguns casos deve-se proceder a dilui¢ao da
mesma. Salienta-se que a amostragem ¢ feita do liquido a saida do vertedor. Por fim, mede-
se a vazdo de liquido produzida pela condensacdo do vapor no condensador, salientando

que esta medida deve ser efetuada ao final do experimento, pois ela provoca a
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desestabilizacdo da coluna. Para tanto, abre-se totalmente a valvula 14, exposta na Figura
4.1, a fim de descarregar o liquido que forma o selo. Ao terminar a descarga deste liquido
inicia-se imediatamente a coleta do liquido condensado por 10 segundos, obtendo com isto
um certo volume de liquido coletado por um determinado intervalo de tempo, o que resulta

na obtenc¢do da vazao volumétrica do condensado.

As operacdes em refluxo total foram feitas com composi¢do molar inicial no

refervedor de 2,0, 3,0 e 4,0 %, para os pratos com area livre de 1,9, 4,5 ¢ 7,9 %.

Para cada 4rea livre de prato e composicdo inicial no refervedor realizaram-se
experimentos com diferentes velocidades de vapor, determinando a velocidade em que
ocorre o inicio da reten¢do de liquido sobre os pratos e inundacdo dos mesmos. A variacao
das velocidades de vapor ¢ obtida pela variacdo da poténcia elétrica fornecida ao

refervedor.

4.4.2- Operacio em Refluxo Parcial

O procedimento experimental indicado para refluxo total no item 4.4.1 também ¢
valido para refluxo parcial. Porém, na operagdo da coluna em refluxo parcial, caracterizada
pela devolugdo a coluna de apenas uma parte do vapor condensado, a valvula 14 da Figura
4.1 ¢ aberta parcialmente de modo a permitir a retirada de uma fragao de vapor condensado,
sendo este dirigido como alimentacdo ao refervedor, através da mangueira de silicone

(nimero 6 da Figura 4.1).

Neste caso, deve-se determinar a vazdo do produto recolhido como destilado,
medindo-se o volume de destilado que circula no intervalo de 10 segundos. Posteriormente,
determina-se a vazdo total de vapor condensado abrindo-se totalmente a valvula 14 e
medindo-se o volume que circula em um intervalo de 10 segundos. A diferenca entre a
vazdo total de vapor condensado e a vazdo do destilado fornece a vazdo do liquido que

retorna como refluxo para a coluna.

Mediante o fato de que nao ¢ simples obter valores exatos de razao de refluxo,

foram analisadas as razoes de refluxo nas faixas de 5a 7, 10 a 12 e 15 a 17. Razdes de
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refluxo maiores do que as especificadas ndo foram obtidas devido a dificuldade de se obter
menores vazoes de corrente de destilado, uma vez que a valvula que controla este fluxo ndo
¢ tdo sensivel a pequenas variagcdes no mesmo. Como conseqiiéncia da divisao da corrente
de condensado, todos os testes foram realizados nas maiores taxas de vaporizacdo obtidas

sob condi¢des de refluxo total.

4.4.3- Determinacdo do Ponto de Retencdo de Liquido e de Inundacdo

A determina¢do do ponto de inundacdo e de reten¢do do liquido sobre o prato foi
realizada com a coluna operando normalmente, conforme descrito no item 4.4.1, com os
pratos apresentando certa quantidade de dispersdo. Para tanto, variou-se a taxa de
vaporizacdo da mistura liquida de tal forma que se conseguia estabelecer o ponto de
reten¢do ou de inundacdo em alguns pratos. O ponto de inundagdo foi considerado quando
a altura de dispersdo em um dado prato atingia em torno de 15 cm. Por sua vez, o ponto de
retencdo de liquido foi determinado pelas velocidades minimas das fases liquidas e vapor

necessarias para que se iniciasse a retencao de liquido sobre o prato.

4.4.4- Medida de Composicido da Fase Liquida

A fim de se determinar a composicao da fase liquida em cada prato da coluna de

destilagdo, faz-se uso do método baseado no indice de refracdo da mistura etanol-agua.

Para tanto se utilizou o refratdmetro de Abbe.

. Curva de Calibragdo

O primeiro passo consistiu em se efetuar a determinacdo da curva de calibragdo do

indice de refracdo em funcdo da fragdo molar de etanol. A temperatura adotada como
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padrao para a andlise das amostras foi de 20 °C, a qual ¢ mantida constante por meio da
circulagdo de um banho controlado termicamente. Salienta-se que a curva de calibracao
apresenta um maximo no indice de refragdo para a composi¢ao volumétrica de etanol na
faixa de 80 a 90 %, ou 55 a 70 % em fracdo molar (Figura 4.5). Isto impede a utilizag¢do da
curva na faixa de composi¢des mais elevadas de etanol. Por isto decidiu-se diluir as
amostras que estivessem na faixa superior de 50 % em volume de etanol, com igual volume
de agua para que todas as amostras fossem analisadas na regido de 0 a 50 % em volume de

etanol (ou 0 a 24 % molar de etanol), sendo esta uma regido de boa resolucao.

1,370

1,365
1,360 4

1,355

0

1,350

1,345

indice de Refi

1,340 4

1,335

1|3% I T L ' T N I T T T N I
o0 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10

Fragao molar de etanol na fase liquida

Figura 4.5— Curva de calibragdo para o sistema etanol-agua.

Com a finalidade de se determinar a fragdo molar de etanol a partir do indice de
refracdo da amostra, ajustaram-se equagdes que representam a curva de calibragdo do
sistema etanol-dgua, de acordo com uma dada faixa de indice de refragdo (IR), como

exposto a seguir:

1)- 1,3335< IR <1,3450

-o,4zo§;7><(y)2 +34,68593x(Y) -688,68713
« 100

8 %=0,4
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2)- 1,3418< IR <1,3530

[ 2,8223x(Y) - 188,14085x(Y) +3138,60593 J
Xet =
100

R* =0,9995
8 %=0,6

3)- 1,3505< IR <1,3595

[ 6.69335x(Y)' -462.41811x(Y) +7996,54837 J
. =
) 100

R>=0,9925
8 %=2,0

Sendo: Y=(IR-1)x100

Nas regides onde o indice de refracdo pertence a duas faixas das descritas
anteriormente, calcula-se o valor da fracdo molar de etanol em cada faixa e depois obtém-se

um valor médio como resposta final.

. Coleta de Amostras e Calculos

Para a medida da composi¢do da fase liquida coleta-se uma amostra de
aproximadamente 1,5 mL de cada prato e do refervedor. A coleta da amostra ¢ feita

mediante ao uso de seringas (como descrito nos itens 4.4.1 ¢ 4.4.2).

Quando a diluicdo das amostras dos pratos ¢ efetuada, um calculo simples de
balango material é realizado a fim de se determinar a fragdo molar de etanol na amostra

original.
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CAPITULO 5- ANALISE DOS RESULTADOS EXPERIMENTAIS

5.1-Introducdo

O objetivo deste capitulo ¢ a apresentacdo e a analise dos resultados experimentais
encontrados no estudo do comportamento hidrodindmico da coluna de para-destilagdo de

pratos perfurados com vertedores, operando com a mistura etanol-agua.

Os aspectos estudados foram os regimes de escoamento, os tipos e altura de
dispersao, os perfis de concentragdo ao longo da coluna, os limites de operacao (o ponto de
reten¢do de liquido sobre o prato e o ponto de inundacdo), as oscilagdes da dispersdo. Estes
estudos foram realizados em funcdo das velocidades das fases vapor e liquida, dos

parametros geométricos dos pratos e das propriedades fisico quimicas da mistura.

Além disto, neste capitulo serd apresentada uma modelagem da altura de
dispersdo, bem como serad descrita a analise sobre a eficiéncia de Murphree obtida para a

coluna em questao.

5.2-Operacdo da Coluna de Para-destilacdo

Os ensaios obtidos na coluna de para-destilagdo avaliada neste trabalho foram

realizados conforme procedimento descrito no Capitulo 4.

Todos os dados foram coletados quando a coluna estava operando em condi¢des

de regime permanente.

Para tanto, houve a necessidade de se determinar o tempo de estabilizacdo da
coluna. Este tempo foi determinado para cada fracao de area utilizada, e os resultados

obtidos estdo expostos na Tabela 5.1.

Cabe salientar que para uma mesma fracdo de area livre avaliada, a velocidade

superficial da fase vapor também afetou o tempo de estabilizagdo. Para as velocidades mais
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baixas (proximas ao limite inferior de operacdo) houve a necessidade de um tempo maior
enquanto que para as altas velocidades (proximas ao limite superior de operacdo) este
tempo era relativamente inferior. Com isto, os resultados expostos na Tabela 5.1
representam um valor médio do tempo de estabiliza¢do entre todos os resultados obtidos

para uma dada fracdo de area livre.

Tabela 5.1-Tempo necessario para atingir o regime permanente na coluna de para-

destilagao.
Fracdo de area livre Tempo de estabilizagdo (min)
1,9% 240
4,5% 180
7,9% 120

Por fim, expde-se que a coluna de para-destilacdo ¢ de facil operabilidade. Reinher
(1987), utilizando uma coluna convencional (5,5 cm de didmetro) com 12 pratos perfurados
(sem vertedor) e com 9,9 % de area livre, obteve um tempo de estabilizagdo de 90 minutos.
A faixa de velocidade de vapor operada (18 a 43 cm/s) corresponde aproximadamente a
operagdo da coluna de para-destilacdo com 4,5 % de area livre, indicando que a coluna

alternativa apresentou um tempo de estabilizac¢do relativamente superior.

Nos experimentos realizados foram medidos a composicao da fase liquida, a altura
e o tipo da dispersao formada para cada um dos pratos, salientando que no prato 12 nao foi
possivel analisar as condi¢des da dispersdo visto que este foi construido em tubo de latdo,
ndo permitindo a visualizagcdo do prato. Também foi efetuada a medida da composi¢do do
liquido no refervedor e do vapor condensado, bem como a vazio do liquido que retornava a
coluna como refluxo, proveniente da condensacao do vapor que atingia o topo.A vazao do

destilado também foi medida para operacdo em refluxo parcial.

Um programa em linguagem Fortran foi desenvolvido para resolver os balancos de

massa e de energia na coluna. O programa fornece as velocidades das fases vapor e liquida,
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a composicao da fase vapor e a eficiéncia de Murphree em cada prato. As propriedades
fisicas dos componentes puros foram obtidas baseadas nos dados experimentais
apresentados por Vargaftik (1975). Os dados de equilibrio vapor-liquido foram preditos
usando o método de Wilson cujos parametros binarios foram obtidos por Gmehling (1982).
Maiores detalhes estdo disponiveis no Anexo I. A pressdo da coluna era igual a pressdo

atmosférica local de 0,9329 atm (valor obtido a partir de uma média anual).

5.3-Regime de Escoamento e Tipo de Dispersdo

Na coluna de para-destilacdo avaliada neste trabalho, os tipos de dispersao
observados nos diferentes experimentos foram: froth, froth homogéneo, transicao
froth/spray, celular e froth oscilante. O Apéndice I expde na forma ilustrativa estes tipos de

dispersao.

O tipo de dispersdo depende da area livre de escoamento, da concentragdao de

etanol e das velocidades de vapor e liquido.

Na andlise dos regimes de escoamento observou-se que as faixas de velocidades
em que os tipos de dispersdo ocorreram eram distintas. Na Figura 5.1 apresentam-se as
faixas de velocidade das duas fases nas quais ocorrem os regimes froth, froth homogéneo,
froth/spray, celular e froth oscilante. As Figuras 5.1 (a), (b) e (c) expdem os resultados
obtidos para fracdo de area livre 1,9, 4,5 e 7,9 %, respectivamente. Por sua vez, a Figura 5.1

(d) apresenta o conjunto de todos os resultados obtidos.

Analisando a Figura 5.1 pode-se notar que as velocidades de vapor e liquido, bem

como a frag¢do de area livre, influenciam o tipo de dispersdao formado sobre os pratos.

O regime celular ocorreu nos pratos com area livre de 1,9 e 4,5 %, sendo melhor
desenvolvido nas baixas velocidades de vapor, até 40 cm/s. Acima desta velocidade
observou-se a predominancia da dispersdao do tipo froth homogéneo. Este fato pode ser
explicado da seguinte forma: com o aumento da velocidade de vapor, tem-se um aumento

na velocidade do liquido. Assim, para as velocidades mais elevadas do liquido, a
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velocidade do vapor correspondente ja ndo permite a estabilidade das grandes bolhas de

espuma celular, aparecendo desta forma o regime froth homogéneo.

Velocidade da Fase Liquida (cnvs)

Velocidade da Fase Liquida (crm/s)

0,20
0,18
0,16+
0,14

0,125

0,06+

0,04

0,00

0,20

0,18

0,14
0,125

0,10

0,06+
0,04+
0,02

0,00

Fragio drea livre: 1.9%
Tipo de Dispersio
»  (Oscilante
e Celular
*  Froth Homogéneo
A Froth i
0,10 ope
0,08- . "ﬁq,'i“é
® % 4, 4
o":'. rap)t 4
™ » L o
o &aﬁiﬁ
!':A ““
0,02 !‘
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 €6 70
Velocidade da Fase Vapor (cnv's)
(a)
- . . im
Fracéo area livre: 7,9% . .
" .'.l
0164 . . & L
Tipo de Dispersdo ;% P » i
= QOscilante p * ot o "
e Celular . Tt
%  Froth Homogéneo + P
A Froth-Spray y Bt 0.
’i 1’.5’ "y
0,08 - A !
Tt

T T T T T T T T T T T T T T T T T " T T T " T TT1 "
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

Velocidade da Fase Vapor (cnV's)

(©)

Velocidade da Fase Liquida (crmvs)

Velocidade da Fase Liquida (cnvs)

0,20
Fracao area livre: 4,5%
0,18 u
0,16 Tipo de Dispersao :
1 = ilante A
0,14 Osc "}
| ® Celular e /
0124 * Froth Homogéneo + + +
A ® . oy rgt ¥ b
0.10- Froth . :? ! £ W, .
® o * A

0,084
0,064
0,04+

0,02+

0,00

. L S L L L I N L S
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

Velocidade da Fase Vapor (cm/s)

(b)
0,20
H -4 LN}
0184 Tipo de D_lspersao £
{ = QOscilante L
0164 o Celular R DY
X - Ak,
0,144 * Froth Homogéneo * gty Tut
& i hia¥ ]
0,121 Feoth el
' 4 14 L L I.
LR
0,104 " . & J." -“l
+ LA A o
0,08 3 P
4 'i i‘f A
0,06 = 3
0,04+ “'rh 4
g
0,02 %
0,00

LRI i G N S S PR A SRR TR LN DR N SRR LR I DR |
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

Velocidade da Fase Vapor (crm/s)

(d

Figura 5.1: Tipos de dispersdo formados sobre os pratos em func¢ao das velocidades das

fases vapor e liquida, para fra¢ao de area 1,9 %(a) 4,5 %(b) e 7,9 %(c), ¢ para o

conjunto de todos os dados experimentais (d).
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A dependéncia do tipo de dispersdo com a concentragdo ¢ possivel de ser
verificada quando se analisa os dados de um ensaio, no qual as velocidades de vapor em
todos os pratos sao bastante proximos. Com isto, os tipos froth e spray apareceram nos
pratos inferiores da coluna, ou seja, naqueles em que a concentracdo de etanol na fase
liquida era menor do que 20 %, enquanto que nos pratos superiores, que apresentavam
concentragdes acima de 30 % de etanol, observou-se as dispersdes do tipo celular e froth
homogéneo, dependendo das velocidades das fases vapor e liquida. O regime froth formado
sobre os pratos dependeu da velocidade do vapor e da area livre de escoamento do prato,
variando desde um froth pouco turbulento até um froth com elevada turbuléncia (oscilante),
forte pulsacao da dispersdo na vertical ¢ uma acentuada presenga de goticulas sobre a

dispersdo (assemelhando-se ao spray).

Com a finalidade de verificar a influéncia da fragdo de éarea livre no tipo de
dispersao, a Tabela 5.2 expde a freqiiéncia com que cada tipo de dispersdo foi encontrado

para as diversas fragdes de area livre.

Tabela 5.2-Porcentagem com que cada tipo de dispersdo foi encontrado para as diversas

fragcdes de area livre, na coluna de para-destilagdo.

Fracao de Froth Froth
Froth Celular
area livre Homogéneo Oscilante
1,9% 43 % 21 % --- 36 %
4,5% 18 % 45 % 1% 36 %
7,9% 7% 50 % 43 % .

Analisando a Figura 5.1 e a Tabela 5.2 e ressaltando que o aumento da area livre
de escoamento dos pratos apresenta influéncia marcante sobre os varios regimes de
escoamento, dois fatores interessantes foram observados para a fracdo de area igual a 7,9
%. Primeiramente, o regime de espuma celular ndo foi verificado nesta fracdo. Isto se deve

ao fato de que as velocidades minimas, que acompanham o aumento da area livre, serem
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maiores que 40 cm/s. As velocidades mais elevadas do vapor provocam a divisdo das
bolhas de espuma celular formando entdo a dispersdao do tipo froth homogéneo/oscilante.
Salienta-se que o froth homogéneo nao foi observado para velocidades da fase vapor
superiores a 60 cm/s. Um segundo fator observado foi o de que, o aumento da area livre de
escoamento favoreceu o aparecimento da regido de transi¢do entre os regimes froth/ spray.
A superficie da dispersdao do tipo froth/spray formada nos pratos com area livre de 7,9%
apresenta uma mistura de goticulas e dispersao que se desprendem da massa principal e que

dificultam a leitura da altura de dispersao.

Além disto, foi observado o aparecimento da dispersdo oscilante de meia onda, ou
seja, a dispersao oscilava de um lado a outro do prato de forma que se a altura de dispersao
estivesse mais alta num ponto (crista da onda) proximo a parede da coluna, o lado oposto
estava no mesmo instante com uma altura de dispersdo menor. Este tipo de dispersao,
observado para a fracdo de area livre de 7,9 %, apresenta choros nas regides onde estava

presente a crista de onda, o que na pratica ndo ¢ recomendado.

A Figura 5.2 expde os resultados obtidos por Ravagnani (1989), utilizando o
sistema destilante etanol-dgua em uma coluna de destilagdo convencional de pratos
perfurados sem vertedores e com didmetro de coluna aproximadamente igual ao da coluna

de para-destilagdo avaliada neste trabalho.

Neste ponto cabe ressaltar que o tipo de dispersao depende fortemente do sistema
destilante (ou propriedades fisicas) e a literatura apresenta escassez de dados experimentais
para colunas convencionais de pratos perfurados com vertedores, utilizando o sistema

etanol-agua.

Comparando as Figuras 5.1(b) e 5.2 pode—se observar que as faixas de velocidade
da fase vapor sdo semelhantes e, embora as caracteristicas do projeto dos pratos sejam
distintas, houve a possibilidade de comparar de forma qualitativa os resultados obtidos
pelas duas colunas. Verifica-se que a velocidade da fase liquida € superior (quase o dobro)
para a coluna de para-destilagdao, devido a divisdo da fase vapor em duas partes iguais.
Desta maneira, pode-se observar que o regime celular ocorreu mais freqliientemente na
coluna de para-destilacdo, enquanto que o regime spray foi amplamente verificado na

coluna convencional. Vale salientar que uma desvantagem da coluna de para-destilacdo
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sobre a de Ravagnani (1989) deve-se ao aparecimento do regime oscilante para altas

fragoes de area livre.
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Figura 5.2: Tipos de dispersao formados sobre os pratos em fungao das velocidades das
fases vapor e liquida. Fracdo de area 14,25% em uma coluna convencional de pratos

perfurados sem vertedores (Ravagnani, 1989).

Por fim salienta-se que as informacgdes fornecidas neste item indicam que o estudo
dos regimes de escoamento ¢ importante, pois influem no desempenho das colunas de
destilagdo, sendo funcdo das variacdes geométricas dos pratos e das variagdes nas vazdes

de liquido e vapor.

5.4-Perfil de Concentracdo e de Altura de Dispersdo

v Refluxo Total

Na descricao dos regimes de escoamento feita anteriormente, observa-se que a
interagdo entre as correntes de vapor e liquido provoca a formagdo de uma dispersao

bifasica e que o comportamento desta dispersdo varia se as vazdes do vapor e/ou liquido
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também sdo alteradas. A altura que esta dispersdo pode alcangar depende das velocidades
do vapor e do liquido, da geometria do prato, das propriedades fisico-quimicas das fases,

bem como da composigdo de etanol em cada prato.

No trabalho realizado, como descrito no Capitulo 4, para cada valor de area livre
do prato (1,9, 4,5 e 7,9 %) foram realizadas medidas da fracdo molar de etanol e a altura de
dispersao para diferentes taxas de vaporizacdo e concentragdes iniciais de etanol no
refervedor (2, 3 e 4 %), verificando os limites de operacdo da coluna com relacdo a
velocidade das fases, para cada caso avaliado. Salienta-se que os dados experimentais

foram obtidos em condic¢des de regime permanente.

O conhecimento dos perfis de concentracdo permite uma andlise qualitativa e
quantitativa da distribuicdo dos componentes em uma coluna de destilagdo. O
comportamento das fracdes molares ¢ caracterizado pelo aumento da concentracdo do
componente mais volatil na corrente interna do liquido em direcdo ao topo da coluna e a
diminui¢do deste componente no fundo do equipamento. Este processo ocorre mediante
transferéncia de massa e de calor descrita a partir dos fendmenos de condensagao e
vaporiza¢do parcial em cada estdgio da coluna de destilacdo. Quando os fendmenos de
transferéncia de massa e de calor ocorrem simultaneamente, a composi¢do e a temperatura
interfacial devem estar em equilibrio entre si seguindo o diagrama de fases. Para manter
esta condicao deve ocorrer a evaporagao ou a condensacao parcial na interface para tornar o
fluxo de calor diferente nas duas fases. Neste processo, ocorre a transferéncia do
componente mais volatil da fase liquida para a fase vapor, enquanto que o componente

menos volatil é transferido da fase vapor para a fase liquida, mediante condensacao parcial.

As Figuras 5.3 a 5.7 expdem as variagoes na altura da dispersao e no perfil de
composi¢do correspondente, causadas pela variacdo na area livre e na fracdo molar inicial
de etanol no refervedor. Nestas figuras estdo expostas operagdes desde a minima até a
maxima variagdo de velocidade de vapor. Os estagios “0” e “13” correspondem ao
refervedor e ao condensador, respectivamente. Como foi observado que a velocidade da
fase vapor nao sofre significativa variagao ao longo da coluna, adotou-se uma velocidade
média, por experimento, para representar sua influéncia na altura de dispersdo e perfil de

concentragdo. Neste ponto, cabe ressaltar que apenas alguns resultados experimentais
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tipicos serdo expostos neste item, sendo que estes fornecerdo de forma concisa as analises

completas realizadas neste trabalho.

Vale salientar que a medida da altura de dispersao foi dificultada nas situagdes em
que a dispersdo formada estava na regido de transi¢do froth-spray, bem como nos pratos
com area livre 7,9 % na qual a dispersdo oscilava de forma acentuada em praticamente

todas as velocidades de vapor.

No projeto das colunas de destilagdo, o conhecimento da altura de dispersao que se
forma sobre o prato ¢ importante, pois a eficiéncia de separagdo do prato depende, entre
outros fatores, do tempo de contato entre as fases. Quanto maior for a altura de dispersao
que se forma, maior serd esse tempo de contato ¢ a transferéncia de massa e calor serdo

favorecidas.

Segundo Van Wilkle (1967) a altura de dispersdo aumenta com um aumento na
velocidade superficial de vapor, aumento no fluxo de liquido, aumento na densidade da fase
vapor, decréscimo na tensao superficial do liquido e decréscimo no diametro de orificio

(fragdo de area livre). O mesmo resultado foi também obtido neste trabalho.

Pelas Figuras 5.3 a 5.7 pode-se observar que um aumento na velocidade de vapor
ocasiona um aumento na altura de dispersdo, principalmente nos pratos superiores, 0 que
fornece uma maior concentracdo de etanol nestes pratos. Conseqlientemente, os pratos
inferiores apresentam baixa concentracao de etanol. Como exposto na Figura 5.4, para altas
velocidades de vapor (37,32 cm/s) tem-se uma elevada concentracdo de etanol a partir do
décimo prato, enquanto que para baixos valores de velocidade (6,64 cm/s) uma fracao
significativa de etanol foi observada a partir do terceiro prato. Com isto, um decréscimo na
velocidade permite uma maior distribui¢ao de etanol ao longo da coluna, ao custo de um
decréscimo na altura de dispersdo. Isto ocorreu em todas as areas livres utilizadas no

trabalho, tanto em refluxo total quanto em refluxo parcial.
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Figura 5.3: Perfis de concentragdo de etanol (a) e altura de dispersao (b) em fun¢ao da

velocidade superficial da fase vapor. Concentracao inicial de etanol no refervedor igual a
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Figura 5.6: Perfis de concentragdo de etanol (a) e altura de dispersao (b) em fun¢ao da
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4 %. Fracao de area livre de 4,5 %.
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Figura 5.7: Perfis de concentragdo de etanol (a) e altura de dispersdo (b) em fun¢do da
velocidade superficial da fase vapor. Concentragdo inicial de etanol no refervedor igual a

4 %. Fragdo de area livre de 7,9 %.

Um outro fato que deve ser evidenciado ¢ que, a partir do momento que a coluna
esta operando de forma estavel sem alteragdes na altura de dispersdo e composi¢do em cada
prato, pode-se observar que a altura da dispersdo nos pratos proximos ao refervedor €
sempre menor quando comparados aos do topo da coluna (Figuras 5.3 a 5.7). Este fato
ocorre, pois 0s pratos inferiores possuem pouco etanol, apresentando desta maneira a
dispersao do tipo froth, que ndo atinge alturas elevadas. Por outro lado, os pratos superiores
que apresentam altas concentragdes de etanol, possuem a dispersdo do tipo froth
homogéneo ou celular, as quais atingem alturas relativamente elevadas (possuem um maior

“hold-up” de vapor).

A Figura 5.8 expde que existe uma relacdo entre o aumento na velocidade de

vapor e 0 aumento na altura de dispersao, para uma faixa de fragcdo de etanol constante.

Além disto, observou-se que a velocidade da fase liquida pode wvariar

significativamente de prato para prato. Esta variacdo ¢ provocada pela variacdo de
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concentra¢do do liquido em cada prato e quanto maior for a diferenca entre os volumes
molares no estado liquido dos componentes da mistura submetida a destilagdo, maior sera a
variacdo da velocidade de liquido. No sistema etanol-dgua a velocidade do liquido no prato
da base pode diminuir para menos da metade da velocidade no prato do topo. Deve-se
lembrar ainda que a velocidade do liquido aumentou de prato em prato na dire¢do do topo

da coluna, favorecendo a formagdo de uma maior altura de dispersdo (como exposto

anteriormente).
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Figura 5.8: Altura de dispersao em fun¢ao da velocidade da fase vapor, para fragao de

area 4,5 %(a) e 7,9 %(b).

Partindo para a andlise da influéncia da 4rea livre de escoamento sobre as
caracteristicas hidrodinamicas da coluna de para-destilacao, observa-se pela Figura 5.9 (a)
que a altura de dispersdo decresce com o aumento da éarea livre, para uma velocidade de
vapor constante. Isto pode ser justificado pela maior facilidade de drenagem de liquido
pelos vertedores, apresentada pelos pratos com maiores valores de area livre. Sendo a
velocidade superficial do vapor aproximadamente igual, a velocidade nos orificios ¢ menor
nos pratos com area livre maior, a qual consegue vencer a resisténcia da fase liquida (nos

casos em que nao ocorre o choro), mas permite uma menor quantidade de liquido retida
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sobre o prato. Em alguns casos, esta velocidade de vapor nos orificios ofereceu uma
resisténcia menor a drenagem de liquido pelos orificios, o que ocasionou a presenca de

choro.

Um outro fator analisado foi a influéncia da concentragdo inicial de etanol no
refervedor (2, 3 e 4 %) sobre a distribui¢ao de etanol ao longo da coluna. Foi observada que
um aumento na concentracdo inicial permite uma maior distribuicdo de etanol ao longo da
coluna, em funcao da velocidade superficial de vapor. Comparando as Figuras 5.3(a) e
5.4(a), que possuem 4area livre de escoamento 1,9 %, pode-se constatar que ndo houve uma
variagdo significativa na distribuicdo de etanol para a concentragdo inicial de etanol no
refervedor igual a 2 %, enquanto que para a concentracdo inicial de 4 % esta distribuicao de
etanol foi claramente evidenciada. No entanto, comparando as Figuras 5.5(a) e 5.6(a), que
possuem area livre de escoamento 4,5 %, verificou-se que houve uma variagao significativa
na distribuicdo de etanol para as concentragdes iniciais de etanol no refervedor tanto para 2

como 4 %, indicando a influéncia da fragao de area livre neste estudo.
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Figura 5.9: Altura de dispersao (a) e fragdo molar de etanol (b) ao longo da coluna em
funcdo da fracao molar de etanol inicial no refervedor (frm) e da area livre de escoamento

(f), para velocidade superficial de vapor constante (Vg).
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Além disto, pela Figura 5.9 (b) pode-se observar que a area livre de escoamento
influencia na distribui¢do de etanol ao longo da coluna (para mesmas velocidades de vapor
e concentragdo inicial de etanol no refervedor). Constatou-se que um aumento na area livre
ocasionou um aumento na distribuicdo de etanol ao longo da coluna, ou seja, para os
experimentos com concentracdo inicial de etanol no refervedor de 4 %, para fra¢do de area
livre 1,9 % uma fracdo significativa de etanol foi observada a partir do décimo prato,
enquanto que para a fragdo de area livre 4,5 % tem-se uma elevada concentragdo de etanol

a partir do quinto prato.

Os resultados evidenciam que os maiores valores de concentragdo de etanol no
condensador foram obtidos para as menores velocidades de vapor. Esta caracteristica nao ¢
usualmente observada em colunas convencionais, na qual a concentracdo de etanol na
amostra de topo da coluna aumenta com o aumento da velocidade de vapor até atingir um

valor maximo, a partir do qual comega a decrescer.

Por fim, torna-se importante ressaltar que com o aumento da area livre de
escoamento, tem-se um aumento nas velocidades das fases liquida e vapor, como citado
anteriormente. Isto implica em um aumento consideravel da capacidade de produgdo da
coluna. Além disto, observando-se as curvas de composi¢do para o etanol em valores de
area livre de escoamento bastante diferente entre si como, por exemplo, nas Figuras 5.4(a),
5.6(a) e 5.7(a) (todas com concentracao inicial de etanol no refervedor de 4 %), verificou-se
que a composicao final do destilado ndo foi significativamente afetada pela variagdo na
area livre, ficando em torno de 75 % molar de etanol para todos os casos citados. O
aumento da capacidade da coluna com o aumento da area livre de escoamento sem que a

composicado final seja afetada de forma considerdvel, ¢ um dado muito significativo.

Analisando-se a variacdo da altura de dispersdo com a fragcdo molar de etanol na
fase liquida, em uma dada faixa de velocidade superficial da fase vapor constante, observa-
se pela Figura 5.10 que, para a concentracdo na faixa de 0,4 a 0,65 em fracao molar de
etanol, a altura da dispersao tende a atingir um méaximo. O mesmo resultado foi obtido por
Reinehr (1987) para colunas convencionais com pratos perfurados sem vertedor, indicando

que este maximo parece independer do tipo da coluna. Segundo o autor, o0 maximo do
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indice de estabilidade se concentra na faixa de concentragao 0,4 a 0,6. Portanto, 0 maximo
da altura de dispersdao encontra-se levemente deslocado em dire¢do ao componente menos

denso.

Este fato pode ser observado nas Figuras 5.4 a 5.7, nas quais a altura da dispersao,
para uma dada velocidade do géas, cresce rapidamente nos pratos inferiores até um certo
valor, podendo posteriormente decrescer em alguns casos, confirmando o exposto
anteriormente na qual a altura de dispersdao tende a atingir um maximo nas fragdes

intermediarias de etanol.

8 10
) . . Faixa de velocidade superficial
7 Faixa de velocidade superficial 9- dalfase vapor (cm/s)= [2230]
da fase vapor (cm/s)= [5-8] "
-1 [ 1]

61 . Avea livre = 4,5% . .
= Area livre = 1,9% . = 74 e oo
g 54 ] E i
— 6 . LN
:O . LA .§ L] -
@ 44 [} n L] k= 5
8_ . ] ] 8_
) n n Q
T 3 ] . B 4 b
@ @ .
© T 3 a
© o ©
=] 2 2l
< <

1 14

] —T T — T 7T T 0 LT PR ) W R W ER T S GO B I Y

0,0 0,1 02 03 04 0,5 06 07 08 0.0 01 02 03 04 05 06 0,7 08

Frat;.‘é'lo molar de etanol na fase quUIda Frar,‘éo molar de etanol na fase llquada

(a) (b)

Figura 5.10: Altura de dispersdo em funcdo da fracdo molar de etanol na fase liquida,

para fracdo de area 1,9 %(a) e 4,5 %(b).

Por fim salienta-se que os perfis de concentracdo de etanol e de altura de dispersao
ao longo da coluna em escala laboratorial sdo de suma importancia para o fornecimento das
caracteristicas do comportamento do sistema e da coluna analisada frente as variagdes nas
condi¢des operacionais € na geometria do prato utilizado. Além disto, os dados da operacao

em refluxo total mostram ao operador qual ¢ a melhor separagdo possivel na coluna.
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v' Refluxo Parcial

No projeto de um novo equipamento, o caso mais comum envolve o conhecimento

da carga de alimentacdo, do produto de fundo (refervedor) e do destilado.

Ao se avaliar o dimensionamento de um equipamento, o numero de estagios, a
razdo de refluxo (L/D), a carga térmica do condensador (-q.) e do refervedor (q;) sdo

parametros muito importantes a serem avaliados.

Um aumento na razao de refluxo (L/D) provoca uma diminui¢do no niimero de
pratos necessarios para se efetuar uma separagao determinada. Uma reducdo no niimero de
pratos (N) se traduz na redugdo da altura da coluna, enquanto que com o aumento do fluxo
de vapor (causado pelo aumento da razdo de refluxo) serd necessaria uma coluna com
diametro maior, de modo que ela possa dar passagem aos maiores fluxos de liquido e vapor
em seu interior. Ocorrerd também um aumento na quantidade de calor que deve ser
fornecida pelo refervedor (q;) ¢ na quantidade de agua de refrigeragdo utilizada no
condensador (-qc). Por outro lado, quando a razao de refluxo diminui, ¢ necessario maior
nimero de estagios para atingir uma separagao especifica. Os conceitos de refluxo minimo
e de nimero minimo de estadgios a refluxo total sdo uteis para estimar a dificuldade de
separagdo, para estabelecer as condi¢des operacionais e para analisar o desempenho da
coluna. Neste contexto, a melhor razdo de refluxo serd determinada por um balango

econdmico entre 0s custos operacionais € os custos iniciais do equipamento.

Neste trabalho, foram realizados experimentos sob condi¢des de refluxo parcial, a
fim de verificar a influéncia da razdo de refluxo de produto condensado, da fracdo inicial de
etanol no refervedor (2, 3 e 4 %) e da area livre de escoamento (1,9, 4,5 ¢ 7,9 %) nas
caracteristicas hidrodindmicas da coluna. Cabe ressaltar que apenas alguns resultados
experimentais tipicos serdo expostos neste item, sendo que os mesmos fornecerdo de forma

concisa as analises completas realizadas neste trabalho.

Conforme mencionado no Capitulo 4, mediante ao fato da valvula que realiza a
divisdo da corrente de condensado (tipo globo) ndo possibilitar um ajuste fino, ndo ¢
simples obter valores exatos de razdo de refluxo, sendo estas analisadas nas faixas de 5 a 7,

10 a 12 e 15 a 17. Como conseqiiéncia da divisdo da corrente de condensado, os testes
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foram realizados nas maiores taxas de vaporizagao obtidas sob condi¢des de refluxo total.
Com isto, os resultados obtidos neste item foram comparados com os resultados obtidos sob

condicoes de refluxo total.

As Figuras 5.11 a 5.15 expdem os perfis de concentracdo de etanol e altura de
dispersao ao longo da coluna em fun¢ao da velocidade superficial de vapor, fragdo de area

livre de escoamento, concentracdo inicial de etanol no refervedor e razao de refluxo (RR).

Primeiramente, avaliou-se a influéncia da velocidade superficial de vapor, fracdo
de 4rea livre de escoamento e concentragdo inicial de etanol no refervedor sobre os perfis

de concentragdo de etanol e altura de dispersao.

Pelas Figuras 5.11 e 5.12 pode-se avaliar a influéncia da velocidade superficial de
vapor, mantendo-se constante a concentracao inicial de etanol no refervedor e a fragdo de
area livre. Observou-se que um aumento na velocidade de vapor ocasiona um aumento na
altura de dispersdo, principalmente nos pratos superiores, o que fornece uma maior
concentragdo de etanol nestes pratos. Com isto, uma maior distribui¢ao de etanol ao longo
da coluna ¢ encontrado nas menores velocidades de vapor, ao custo de um decréscimo na

altura de dispersao.

Um outro fator analisado foi a influéncia da concentracdo inicial de etanol no
refervedor (2, 3 ¢ 4 %) sobre a distribuicdo de etanol ao longo da coluna, mantendo-se
constante a velocidade superficial da fase vapor e a fragdo de area livre de escoamento. Foi
observada que um aumento na concentragcdo inicial permite uma maior distribuicdo de

etanol ao longo da coluna. Esta observa¢ao pode ser ilustrada pelas Figuras 5.13 e 5.14.

Analisando-se a influéncia da area livre de escoamento sobre as caracteristicas
hidrodinamicas da coluna de para-destilagdo, sendo mantida constante a concentragao
inicial de etanol no refervedor (2 %) e a velocidade da fase vapor (em torno de 35 cm/s),
observa-se pelas Figuras 5.11(b) e 5.15(b) que a altura de dispersdao decresce com o
aumento da area livre de 1,9 % para 4,5 %. Além disto, pelas Figuras 5.11(a) e 5.15(a)
observa-se que o aumento na area livre de escoamento permite um aumento na distribui¢ao
de etanol ao longo da coluna. No entanto, este aumento nao ¢ mais verificado para maiores

velocidades de vapor (em torno de 55 cm/s) conforme mostra as Figuras 5.12 e 5.13, ou
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seja, o aumento da area livre de 4,5 % para 7,9 % ndo influenciou de forma significativa os

perfis de concentragdo e, principalmente, o de altura.
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Tendo em vista que nas operacdes de refluxo parcial trabalhou-se com as
velocidades mais elevadas daquelas obtidas para refluxo total, salienta-se que, sob
condig¢des proximas a inundagao (limite superior de operagao para refluxo total) a fracao de
area livre ndo influenciou de forma significativa os perfis de concentracdo de etanol e altura
de dispersao ao longo da coluna, de forma andloga as operacdes de refluxo total. Este fato
pode ser observado a partir das Figuras 5.12, 5.13 e 5.15, sendo todos perfis obtidos para

condig¢des de concentracao inicial de etanol no refervedor igual a 2 %.
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Figura 5.15: Perfis de concentracdo de etanol (a) e altura de dispersdo (b) ao longo da
coluna em fun¢ao da razao de refluxo (RR). Concentragao inicial de etanol no refervedor

2 %. Fracao de area livre 1,9 %.

Por fim, cabe ressaltar que a coluna de para-destilacdo apresentou as mesmas
caracteristicas hidrodindmicas operando tanto em refluxo total quanto parcial, ndo havendo
a necessidade de maiores discussoes neste item, tendo em vista que os mesmos ja foram

fornecidos no item: Refluxo Total.

No entanto, uma outra questdo a ser considerada nesta discussdo ¢ a influéncia da

razao de refluxo propriamente dita.
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De um modo geral, pelas Figuras 5.11 a 5.15 foi observado que as maiores razdes
de refluxo apresentaram comportamento mais semelhante ao obtido sob condig¢des de
refluxo total. Além disto, foi constatado que ocorreu uma reducdo na concentragao de
etanol no produto de topo ao passo que se diminuiu a razdo de refluxo. Este fato era
esperado, pois como citado anteriormente, uma redug¢do na razdo de refluxo exige um
aumento no numero de estdgios para se obter a mesma separacdo. Nas Figuras 5.12, 5.13 ¢
5.15, que expdem perfis obtidos para concentracao inicial de etanol no refervedor igual 2 %
e condicdes proximas a inundacdo para todas as fragdes de area livre analisadas, observou-
se que a redugdo na concentracdo de etanol no produto de topo foi em geral, de 58% em
condi¢des de refluxo total para 50 % em condi¢des de refluxo parcial 5-7. Este fato também
foi observado para as concentragdes iniciais de etanol no refervedor de 3 e 4 %, indicando
que a fracdo de area livre ndo altera de forma significativa a fracdo de etanol obtida no
produto de topo, mantendo-se a concentragdo inicial de etanol no refervedor constante.
Observou-se ainda que um aumento na concentracdo inicial de etanol no refervedor

provoca um aumento na concentragdo de etanol no produto de topo, como esperado.

Analisando-se o comportamento da operagdo em refluxo parcial, pode-se verificar
pelas figuras apresentadas que nas operagdes de razdo de refluxo na faixa de 15-17 a
composi¢ao do produto destilado se aproxima bastante a obtida sob condigdes de refluxo

total.

5.5-Limites de Operacdo

A altura de dispersdo afeta diretamente os limites de operacdo em uma coluna de
destilagdo, objetivando seu estudo. A seguir, sera apresentado o estudo realizado na coluna
de para-destilagdo, avaliando seus limites de operacao para diversas condigdes operacionais

e de projeto de prato.

Ao se operar com o sistema etanol-dgua ndo foi possivel atingir o ponto de
reten¢do em todos os pratos da coluna simultaneamente. Quando se inicia um ensaio, 0s

pratos do topo s3o os primeiros a apresentarem reten¢do de liquido. Quando a altura de
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dispersao atinge a altura do vertedor, este liquido comega a fluir para os pratos inferiores,
enquanto que nos superiores se inicia a formacdo de dispersdes bem definidas. Este fato ¢
explicado pela variacao da velocidade de liquido ao longo da coluna. Com isto, considerou-
se o limite inferior de operacdo como sendo o primeiro ponto no qual todos os pratos da
coluna possuissem certa quantidade de liquido retida sem a ocorréncia de choro. Este limite

inferior ¢ denominado de “ponto de reten¢ao do liquido”.

Ao se aumentar excessivamente a velocidade da fase vapor, atinge-se o limite
superior de funcionamento, sendo este caracterizado pela inundacdo da coluna. A

inundagdo pode ser causada por diferentes fatores:

v' Valor elevado de velocidade de vapor: nesta condi¢do a espuma é muito elevada
ocupando todo o espago entre pratos, produzindo um excessivo arraste de vapor para o
prato superior, podendo ainda impedir o escoamento do liquido (condicdo em que o

vapor entra pelo vertedor impedindo a saida de liquido);

v' Valor elevado da velocidade de liquido: causada pela alta vazdo de liquido, vertedor

sub-dimensionado ou ainda arraste de vapor pelo liquido;

A velocidade de vapor considerada como sendo o limite superior de operacdo da
coluna foi aquela em que pelo menos um dos pratos da coluna tivesse atingido a altura de
dispersao igual a 15 cm. Salienta-se que foram realizados alguns experimentos com
velocidades superiores a considerada limite, porém estas apresentaram um aumento
excessivo na queda de pressdo da coluna, o que ocasionou a inundacdo da corrente de

refluxo proveniente do condensador, tornando inoperante sua pratica.

Neste item serd apresentada uma analise das condig¢des nas quais ocorre o ponto de
retencdo de liquido sobre os pratos e a inunda¢ao do mesmo. A andlise foi realizada para

todos os pratos (1,9, 4,5 e 7,9 %) operando em condig¢des de refluxo total.

A Figura 5.16 expoe as velocidades da fase vapor em fun¢do da fragdo de area
livre nas quais foram verificados os limites de operagdo, para a coluna de para-destilacio

utilizada neste projeto.

Com o aumento da area livre de escoamento dos pratos, observou-se que houve a

necessidade de maiores valores de velocidade de vapor e liquido para manter o ponto
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minimo de reten¢do, ou seja, para uma dada velocidade de gas a taxa de choro aumentou
com o aumento da porcentagem de area livre. Como pode ser observado na Figura 5.16 a
velocidade da fase vapor aumentou de 7 cm/s para 21 e 47 cm/s, para as fragdes de area de

1,9, 4,5 e 7,9 % respectivamente.
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Figura 5.16: Velocidades da fase vapor em fung¢ao da fragcdo de area livre nas quais foram

verificados os limites de operacao.

Para a mesma area livre de escoamento, observou-se que com o aumento da
concentracdo de etanol, a velocidade superficial do vapor necessaria para a retengdo de
liquido no prato diminuiu (Tabela 5.3). Isto pode ser explicado pelo efeito favoravel a
formacao de espuma promovida pelo etanol. Porém, para a fragao de area livre igual 7,9 %
este fato ndo foi verificado com exatiddo, pois nesta fracdo a presenca da dispersdo
oscilante, que aumenta a presenca de choro, dificultou a determinag¢ao do ponto de retencao
de liquido (limite inferior de operagdo). Vale salientar que, em geral, quando o choro foi
observado este ocorreu ndo uniformemente ao longo do prato. Para a fragdo de area livre de
7,9 %, pratos operando com alturas de dispersdo relativamente elevadas apresentavam, de
forma intermitente, choro de liquido pelos orificios, principalmente quando a dispersdo era

do tipo oscilante.
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Tabela 5.3 Velocidade da fase vapor para o limite inferior de operagdo da coluna, em

funcdo da fragdo de area livre e da fracdo molar de etanol no refervedor.

Fracao de area livre (%) 1,9 4,5 7.9

Fragao molar inicial de etanol no refervedor | Velocidade da Fase Vapor em cm/s

2% 7,21 21,35 49,79

4% 6,64 18,58 44,09

Como verificado no limite inferior, para o limite superior também ocorreu um
aumento na velocidade de vapor com o aumento da area livre de escoamento. Porém, para
as fracoes de area livre de 4,5 e 7,9 % nao foi verificada uma varia¢do significativa na
velocidade de inundagdo da coluna, tendo em vista que para a fracao de area livre de 7,9 %

houve uma reducao significativa na faixa de operagdo, como evidencia a Figura 5.16.

Torna-se importante salientar que, com o aumento da area livre de escoamento,
houve um aumento nas velocidades das fases liquida e vapor, implicando em um aumento
consideravel da capacidade de producao da coluna. Porém, deve-se levar em consideracao
que para a fragdo de area livre de 7,9 % houve uma diminuicdo significativa na faixa de
operacao, bem como o aparecimento de regime de dispersdo oscilante, o que pode restringir

a aplicabilidade desta fragdo citada.

Por fim ressalta-se a importincia de se avaliar os limites de operacdo de uma
coluna de destilagdo, tendo em vista que um prato opera satisfatoriamente dentro de um
certo intervalo de velocidade de vapor. Como citado no Capitulo 3, a velocidade de vapor

recomendada para projetos, deve estar entre 80 a 85 % da velocidade de inundacao.

5.6-Modelagem da Altura de Dispersdo

Neste trabalho a modelagem dos resultados experimentais foi realizada utilizando

a teoria da andlise dimensional, na qual as varidveis significativas no processo foram
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agrupadas em forma de grupos adimensionais. Procurou-se encontrar uma equagao que

possa predizer a altura de dispersdo na coluna de para-destilagdo analisada neste trabalho.

A altura da dispersao (Hd) sobre um prato ¢ funcdo de uma séria de variaveis,
sendo descritas da seguinte forma:
Hd =f (g, pl, pg, ul, pg, o, vl, vg, Dc, do, dw, Hp, ¢ )
Para encontrar os grupos adimensionais que englobam estas varidveis utilizou-se o
teorema Pi de Buckingham, o qual resultou nos seguintes grupos:
v, % D, x P, _

My

vaDcxpL:

Reg

Re,

_ (areaocupada pelos orificios) 22d’

(area do prato) D’

Os dois primeiros grupos representam o numero de Reynolds para o vapor e para o
liquido, respectivamente. Este niimero representa a relacdo entre as forgas de inércia e
viscosa servindo para distinguir regimes de escoamento. O terceiro grupo representa o
numero de Weber que fornece a relagao entre as forcas de inércia e tensdo superficial,
sendo importante para o estudo das interfaces liquido-liquido e gas-liquido. O quarto grupo
representa o nimero de Froud indicando a relacdo entre as forcas de inércia e
gravitacionais. Este nimero auxilia na distingdo entre escoamentos rapidos e lentos em
sistemas que possuem superficie livre. Por sua vez, o grupo (Hd/Dc) representa a relagio
entre a altura de dispersao e o diametro da coluna. Finalmente, o grupo ¢ indica a area livre

de escoamento dos pratos.
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Escrevendo uma equagdo para o grupo que contém a altura da dispersdo (Hd) em
funcdo dos demais grupos adimensionais, na forma de um produto de poténcia desses

grupos, tem-se:
n = AxRejxRey x Fr” xWe" xo”

sendo que: A, B, C, D, E e F so as constantes que deverdo ser ajustadas.

Com a finalidade de determinar as constantes do modelo, fez-se uma regressao
linear multipla dos resultados experimentais, utilizando o método dos minimos quadrados.
Neste ponto cabe ressaltar que as propriedades fisicas utilizadas para calcular os grupos

adimensionais estdo expostas no Anexo II. Com isto, obteve-se a seguinte equacao:

n =1,8859% Re(Lfo,5644)>< Re(go,3383)x Fr(0109) o 137,(0,2881) X(p(70’4149)

ou ainda:
(0,3383) 5 \(0.1096) (0,2881)
(VgXDcxng x[ Ve J X(pvaiXDc]
Hd ,_,Lg Dc xXg (e
7 =1,8859% (0,5644) 5 N (0.4149) (5.1)
¢ (vaDcxpLJ (220]0J
l"I“L Dc

O erro relativo médio obtido com esta equagdo quando aplicada aos resultados

experimentais foi de 18,41 %. O nimero de pontos experimentais utilizados foi de 504.

A Equacdo 5.1 ¢ valida para as seguintes condigdes:

Sistema E tanol — Agua
Condigoes de Re fluxo Total e Parcial
Dc =6,91cm
13<Re, <190
225 <Re, <5200
0,006 < Fr<0,62
0,8x107° <We<0,98x107
0,018 parad, =2mm
¢ =410,041 parad, =3mm
0,074 parad, =4mm
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Cabe ressaltar que o didmetro da coluna (Dc) foi considerado como sendo o
diametro equivalente a area ocupada por um prato de para-destilagdo, ou seja, a coluna de
para-destilagao apresenta um didmetro total de 9,9 cm, porém cada prato ocupa a area
equivalente a um semicirculo desta coluna. Desta forma, a area de um prato é de 37,5 cm” e

isto equivale a um circulo de 6,91 cm de didmetro.

A Figura 5.17 apresenta os resultados experimentais versus os calculados pela

Equacao 5.1 .
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Figura 5.17- Gréfico comparativo entre a altura da dispersdo experimental e

calculada com a equagdo 5.1.

5.7-Eficiéncia de Murphree

No presente trabalho a eficiéncia de Murphree para a coluna de para-destilacao foi
calculada e discutida para diversas condi¢des operacionais e de geometria de prato. Para
tanto, um programa em linguagem Fortran foi desenvolvido para resolver o sistema de
equagdes de balangos de massa e de energia na coluna. O programa fornece as velocidades
das fases liquida e vapor, a composi¢do da fase vapor e a eficiéncia de Murphree para cada

prato da coluna.
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Como sao muitos os fatores que afetam a eficiéncia, ¢ dificil separa-los e avaliar
seus efeitos individualmente. Tome como exemplo a velocidade do vapor. A eficiéncia ¢
alterada com a velocidade do vapor devido a sua influéncia sobre a altura de dispersao
(altera o tempo de residéncia). No entanto, o grau de influéncia depende das propriedades
fisicas (ou seja, da composi¢do), conforme exposto nos itens anteriores. Devido a esta
complexidade da interagdo entre os efeitos das variaveis que afetam a eficiéncia, dados de

eficiéncia sdo dificeis de serem obtidos.

Um outro fator a ser observado ¢ o tipo do equipamento. Dependendo ainda da
diferenca de propriedades fisicas existentes entre os componentes mais € menos volateis do
sistema destilante, ¢ provavel que se tenha uma grande variagdo da vazio volumétrica das
fases ao longo da coluna. As variacdes nas vazdes de vapor serdo normalmente
compensadas mediante ajuste da area do orificio (area livre de escoamento). Por sua vez, as
variagdes nas vazdes de liquido podem ser compensadas ajustando-se as areas dos
vertedores. No entanto, ndo se costuma, na maioria dos casos, variar o projeto de cada prato
para alcangar as condi¢cdes de méaxima eficiéncia para a coluna. Geralmente, utiliza-se o
mesmo projeto de um prato como padrdo para toda a coluna, podendo ser utilizado um tipo
de prato para cada se¢do da coluna. Quanto maior for o nimero de projetos e/ou tipos de

pratos individuais a ser utilizado em uma coluna, maior serd o seu custo de fabricagao.

Assim sendo, ¢ necessario que o estudo seja realizado em uma coluna com
diversos pratos com a mesma caracteristica geométrica, da mesma forma que as colunas
industriais. Tem-se entdo em uma mesma condi¢cdo operacional, pratos atuando na sua
maxima eficiéncia com pratos operando com eficiéncia menor, podendo ser até a minima

aceitavel.

O presente trabalho, por ser o primeiro estudo realizado experimentalmente,
objetivou conhecer o comportamento e a operabilidade da coluna de para-destilagdo.
Portanto, os resultados obtidos sdo, para cada condi¢do operacional, um perfil de
composigdes, altura e tipo de dispersdao ao longo da coluna. Apesar deste formato de
equipamento permitir conhecer o funcionamento, comportamento e operabilidade da

coluna, este ndo permite obter dados de eficiéncia precisos, pois:
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v As velocidades e as composi¢cdes do vapor e do liquido dos pratos sdo
preditas;
4 Erro na determinagdo da composi¢ao de um prato resulta na propagagao de

erros da determinacdo de eficiéncia dos pratos adjacentes.

A obtencdo de valores mais confidveis de eficiéncia requer modificagdes no
equipamento a fim de possibilitar a determinagdo experimental das composigoes da fase
vapor que entram e saem de um prato, e nao predizer, conforme foi realizado neste
trabalho. Para isto, requer-se uma coluna com 3 pratos (de cada lado) sendo que o primeiro
e o ultimo serdo utilizados para distribuir os fluxos de liquido e vapor e o prato do meio

para as medidas de composi¢des do liquido e dos vapores de entrada e saida.

Assim sendo, chama-se a atencdo de que, com os resultados obtidos no presente

trabalho objetiva-se apenas realizar estudos exploratdrios da eficiéncia de separacao.

Com isto a discussdo que segue concentra-se primordialmente na andlise dos
diversos fatores que interferem na eficiéncia de Murphree, dentre eles: efeito da
concentragdo de etanol, velocidade da fase vapor, fracdo de area livre de escoamento, razao

de refluxo.

v’ Efeito da Composi¢do sobre Eficiéncia

Varias hipoteses vém sendo sugeridas para explicar a variagao no desempenho da
coluna de destilagdo por efeito da composi¢do, sendo que nenhuma delas isoladamente ¢
capaz de fornecer uma explicagdo satisfatoria e completa para esse fato. Dessa forma, tém-
se proposto explicagdes em termos da variagao das propriedades fisicas conjuntamente a
variacdo da composi¢ao, da inclinagdo da curva de equilibrio, da area interfacial, do

coeficiente de transferéncia de massa ¢ de efeitos térmicos associados a destilacao.

Resultados experimentais obtidos por Mostafa (1979) indicam que, em sistemas
nao-ideais, a eficiéncia varia significativamente com a concentragdo da fase liquida. Esta

variacdo na eficiéncia € pequena para a faixa de concentracdo intermediaria (0,20-0,70,
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considerando o sistema etanol-agua), sendo consideravel para concentragdes baixas e altas
do componente mais volatil (etanol). Como conseqiiéncia de se ter uma pequena forga
motriz para concentracdes extremas (baixas ou elevadas) do componente mais volatil,
ocorre uma diminui¢do na altura da dispersdo, ou seja, tem-se uma menor formacdo de

espuma e, portanto, uma menor eficiéncia.

A composic¢do da fase liquida também tem um importante efeito sobre a eficiéncia
para os sistemas classificados como positivos, como € o caso do binario etanol-agua. Como
para este sistema a volatilidade ¢ grande (em torno de 7 a 10) a baixas concentragdes de
etanol (2 a 7 %), uma pequena variacao na determinagdo da concentracdo resulta em uma
grande variagdo na eficiéncia de Murphree. O mesmo comportamento ocorre quando a

concentragdo de etanol ¢ muito alta (maiores que 70 %).

Mediante ao exposto anteriormente, neste trabalho teve-se o cuidado de avaliar a
influéncia da variacdo da concentracdo de etanol sobre o resultado final de eficiéncia. Para
tanto modificou-se o valor da concentragdo de etanol em um determinado prato, na faixa de
+ 2 % para concentracdo de etanol menor que 0,3 e = 4 % para concentragdes maiores, €
observaram-se os resultados de eficiéncia obtidos ao longo da coluna com esta nova

condigao.

Neste contexto, a Figura 5.18 expde os resultados obtidos para dois ensaios. Cada
simbolo da figura corresponde ao perfil de eficiéncia obtida variando-se a concentragdo
dentro do erro experimental (ambos desvios positivos e negativos) de diversos pratos da
coluna. Como pode ser observada pela figura citada, a eficiéncia ndo sofre variagdes
significativas, ao se modificar a composi¢do de etanol em um prato, na regido de 20 a 40 %
de etanol. Acima e abaixo desta regido, qualquer variacdo na composi¢ao do sistema afeta
de forma significativa o resultado final da eficiéncia. Com isto, no presente trabalho a
eficiéncia foi analisada nos pratos que apresentaram fracdo molar de etanol entre 0,20 e

0,40.
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Figura 5.18- Influéncia da variagdo da concentragdo de etanol sobre o resultado final de

eficiéncia.

v’ Efeito da Velocidade Superficial da Fase Vapor sobre a Eficiéncia

Uma vez que variagdo na composi¢cdo influencia o efeito que a variacdo da
velocidade da fase vapor possui sobre a eficiéncia, a andlise deste item foi realizada

separadamente para cada faixa de fragdo molar de etanol estudada.

A fracdo molar de etanol na fase liquida foi mantida constante, ¢ variou-se a
velocidade da fase vapor, desde um valor proximo ao ponto de retengdo até um valor

proximo ao ponto de inundagdo do prato.

Usualmente, os resultados de eficiéncia apresentam muitos desvios, resultando em

uma nuvem de pontos quando expressos na forma de grafico.

As Figuras 5.19 e 5.20 ilustram os resultados obtidos para eficiéncia de Murphree
em funcdo da velocidade superficial da fase vapor, para diversas faixas de fracdo molar de
etanol na fase liquida, bem como para diversas fracdes de area livre. Vale salientar que
estes resultados foram obtidos sob condi¢oes de refluxo total. Além disto, cabe ressaltar

que quando se analisa a variacao da eficiéncia com a velocidade da fase vapor, outro fator
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que também interfere no resultado € o tipo de dispersao. Como os resultados apresentados
estdo na faixa de 0,20 a 0,40 fragdo molar de etanol na fase liquida, a maioria dos dados
estdo na regido de dispersao do tipo froth (froth homogéneo, froth e froth oscilante). Por
isto, nos graficos em questdo, quando se observou alguma dispersdo diferente de froth,
celular, por exemplo, esta estd indicada na propria figura. A titulo de exemplo, a Figura
5.19 (b) mostra os resultados de eficiéncia para dispersdes do tipo celular. Verifica-se que
os resultados sdo completamente diferentes aos do tipo froth, além de serem muito mais
dispersos. Como se pode observar, ndo ¢ posivel analisar os resultados da eficiéncia das
espumas celulares pela grande dispersdo dos pontos. Um dos motivos pode ser a
amostragem, pois devido a alta porosidade (maior que 90 %) ¢ dificil de garantir que ndo
houve contaminagdo de vapor na amostragem do liquido. Além disto, a literatura apresenta

resultados de eficiéncia apenas para dispersdes do tipo froth.

Pelas Figuras 5.19 e 5.20 foi possivel observar que existe uma relacdo entre a

velocidade superficial do gas e a eficiéncia de separacdo da mistura etanol-agua.

A medida que se aumenta a velocidade do gas a partir de zero, alcanga-se um
ponto para qual o liquido comeca a ser retido sob o prato. Com o posterior aumento na
velocidade, a eficiéncia cresce rapidamente até atingir um valor maximo, apds o qual
comeca a decrescer. Com um aumento ainda maior na velocidade do gés, atinge-se o limite
de operagao do prato (ponto de inundacao), apds o qual a eficiéncia decresce rapidamente.
Com isto, observa-se uma curva parabolica para a eficiéncia com respeito a velocidade do

gas, para uma ampla faixa de velocidades.

Observa-se que existe uma tendéncia de aumento da eficiéncia para as baixas
velocidades de gas pelo fato de que nestas condi¢des o tamanho da bolha de gas e seu
tempo de elevagdo através da camada de liquido e dispersdo resultariam em um tempo de
contato 6timo entre as fases. O aumento da eficiéncia com a velocidade superficial do gés,
para os sistemas aerados em regime froth pode ser resultado de um aumento no grau de
aeracdo da mistura gas-liquido presente sob o prato. Este aumento seria acompanhado por
um aumento na altura de dispersao, proporcionando um maior tempo de contato e, com

isto, uma maior taxa de transferéncia de massa entre as fases.
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A partir deste ponto, a redugdo da eficiéncia com um posterior aumento de
velocidade pode ser devido a diminui¢do no tempo de contato entre as fases por causa da
elevacdo das bolhas de gas através da camada de liquido se dar a uma velocidade maior
(enquanto que a altura de dispersdo permaneceria praticamente constante), ou devido ao
aumento no tamanho das bolhas de gas, o que provocaria uma diminui¢do na interface
liquido-vapor, ou ainda, a ocorréncia de arraste de liquido para o prato superior. Neste
ponto cabe ressaltar que, para valores altos de fracdo molar de etanol na fase liquida, nem
sempre se observou uma diminui¢do na altura com o aumento da velocidade superficial do
gas, principalmente em condigdes proximas a inundacdo, nas quais em alguns casos o

ultimo prato era o que apresentava a maior altura de dispersao.
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Figura 5.19- Eficiéncia de Murphree em funcao da velocidade superficial da fase vapor.

Fracdo de area livre igual a 4,5 %.
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Figura 5.20- Eficiéncia de Murphree em fung¢@o da velocidade superficial da fase vapor.

Fracdo de area livre igual a 1,9 % (a) € 7,9 %(b).

v’ Efeito da Fracdo de Area Livre de Escoamento e da Razido de Refluxo sobre a

Eficiéncia

Comparando as Figuras 5.19 (a) e 5.20 (a), ambos para faixa de fragdo molar de
etanol na fase liquida em trono de 0,20 a 0,30 e condic¢des de refluxo total, observou-se que
a fragdo de area livre de escoamento apresenta pouco efeito sobre a eficiéncia média, ou
seja, para fracdo de area livre igual a 1,9 % foi observado um méaximo de eficiéncia em
torno de 0,90, sendo que para fragdo de area livre igual a 4,5 % foi observado o mesmo
valor. No entanto, devido a faixa de operagdo ser diferente, verificou-se que para a faixa de
velocidade em comum com as duas areas (20 a 40 cm/s), para a area livre de 1,9 % a
eficiéncia ¢ decrescente com a velocidade enquanto que para 4,5 % € crescente com a

velocidade.

Partindo para a andlise da eficiéncia em condi¢des de refluxo parcial, cabe
ressaltar que os resultados ndo serdo expostos na forma de figuras, pois as velocidades da

fase vapor foram mantidas constantes para cada fragdo de area analisada, ou seja, os
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experimentos de refluxo parcial foram realizados nas maiores velocidades da fase vapor

obtidas para refluxo total.

As Tabelas 5.4 a 5.7 expoem os resultados obtidos experimentalmente na coluna
de para-destilagdo para diversas faixas de fracdo molar de etanol na fase liquida e razdes de

refluxo.

Cabe ressaltar que a altura de dispersao nao variou de forma significativa com a
razao de refluxo, tendo apenas uma leve queda para as razoes em torno de 5-7. Além disto,
os resultados expostos nas tabelas sdo uma média de aproximadamente trés pontos, tendo
em vista que ha certa dificuldade de se obter resultados que estejam na mesma faixa de
razdo de refluxo e fragdo molar de etanol. No entanto, a diferenga absoluta entre estes
pontos utilizados para calcular a média, ndo ultrapassou 0,1 em fragdo molar de etanol,

indicando relativa confianc¢a nos resultados expostos nas tabelas.

Tabela 5.4- Valores médios de eficiéncia de Murphree para diversas faixas de fragdo molar
de etanol na fase liquida e diversas faixas de razao de refluxo. Velocidade superficial da

fase vapor em torno de 34 cm/s. Fracdo de area livre igual a 1,9 %.

Faixa de Fragdo Molar de Etanol na Fase Liquida

Razao de Refluxo 0,20-0,30 0,30-0,40

Eficiéncia de Murphree Média

5-7 0,64 0,68
10-12 0,65 0,93
15-17 0,78 -—-

Total 0,63 0,95
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Tabela 5.5- Valores médios de eficiéncia de Murphree para diversas faixas de fragdo molar
de etanol na fase liquida e diversas faixas de razao de refluxo. Velocidade superficial da

fase vapor em torno de 36 cm/s. Fracdo de area livre igual a 4,5 %.

Faixa de Fragdo Molar de Etanol na Fase Liquida

Razao de Refluxo 0,20-0,30 0,30-0,40

Eficiéncia de Murphree Média

5-7 0,38 0,45
10-12 0,60 0,62
15-17 0,57 0,67
Total 0,72 0,58

Tabela 5.6- Valores médios de eficiéncia de Murphree para diversas faixas de fragdo molar
de etanol na fase liquida e diversas faixas de razao de refluxo. Velocidade superficial da

fase vapor em torno de 53 cm/s. Fracdo de area livre igual a 4,5 %.

Faixa de Fragdo Molar de Etanol na Fase Liquida

Razdo de Refluxo 0,20-0,30 0,30-0,40

Eficiéncia de Murphree Média

5-7 0,55 0,63
10-12 0,66 0,56
15-17 0,66 0,49

Total 0,62 0,80
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Tabela 5.7- Valores médios de eficiéncia de Murphree para diversas faixas de fragdo molar
de etanol na fase liquida e diversas faixas de razao de refluxo. Velocidade superficial da

fase vapor em torno de 56cm/s. Fragdo de area livre igual a 7,9 %.

Faixa de Frag¢do Molar de Etanol na Fase Liquida

Razao de Refluxo 0,20-0,30 0,30-0,40

Eficiéncia de Murphree Média

5-7 0,61 0,38
10-12 0,55 0,48
15-17 0,60 0,56
Total 0,63 0,81

Em geral observou-se que os maiores valores de eficiéncia de Murphree foram

obtidos para condi¢des operacionais de refluxo total ou altos valores de razao de refluxo.

Além disto, comparando os resultados das Tabelas 5.4 e 5.7, para velocidade
superficial da fase vapor em torno de 35 cm/s, e das Tabelas 5.6 e 5.7, para velocidade
superficial da fase vapor em torno de 55 cm/s, pode-se observar que, com o aumento da
fracdo de area livre, ha uma leve tendéncia de decréscimo na eficiéncia. Como os resultados
obtidos sdo mais qualitativos do que quantitativos, pode-se constatar que a eficiéncia ndo ¢
fortemente afetada pela variagdo na area livre de escoamento. Esta observacdo esta de
acordo com o exposto por Van Winkle (1967), que expds que a fracdo de area ocupada

pelos orificios tem pouco efeito sobre a eficiéncia.
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CAPITULO 6- CONCLUSOES E SUGESTOES

6.1-Conclusdes

Neste trabalho, uma coluna de para-destilagdo de pratos perfurados com vertedores
em escala laboratorial foi utilizada para a coleta dos dados experimentais. O objetivo deste
trabalho foi o de analisar as caracteristicas hidrodinamicas e de eficiéncia de Murphree na
coluna em questdo, variando-se as condi¢des operacionais ¢ de geometria de pratos. Por

meio da andlise dos resultados experimentais obtidos, chegou-se as seguintes conclusdes:

v' Operacdo da Coluna de Para-destilacdo

Pode-se observar que a coluna de para-destilagdo é de facil operabilidade. No
entanto, a coluna alternativa apresentou um tempo de estabilizacao relativamente superior

ao da coluna convencional.

v" Tipo de Dispersdo

O estudo do tipo de dispersdo é importante, pois influi no desempenho das colunas
de destilagao. Com isto, na coluna de para-destilagdo avaliada neste trabalho, os tipos de
dispersdao observados nos diferentes experimentos foram: froth, froth homogéneo, transicao
froth/spray, celular e froth oscilante. O tipo de dispersdo depende da area livre de

escoamento, da concentragao de etanol, das velocidades de vapor e liquido.

O regime celular ocorreu nos pratos com area livre de 1,9 e 4,5 % e concentragdes
acima de 30 % de etanol, sendo mais bem desenvolvido nas baixas velocidades de vapor.
Em velocidades elevadas observou-se a predominancia da dispersdo do tipo froth

homogéneo.

Os tipos froth e spray apareceram nos pratos em que a concentragdo de etanol na

fase liquida era menor do que 20 %.
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Foi observado que o aumento da éarea livre de escoamento favoreceu o
aparecimento da regido de transi¢do entre os regimes froth/spray e da dispersdao do tipo

oscilante.

v Perfil de Concentracdo e de Altura de Dispersdo

Pelos resultados obtidos pode-se constatar que a altura que a dispersdo pode
alcangar depende das velocidades do vapor e do liquido, da geometria do prato, das

propriedades fisico-quimicas das fases, bem como da composicao de etanol em cada prato.

Observou-se que um aumento na velocidade de vapor ocasiona um aumento na
altura de dispersdo, principalmente nos pratos superiores, o que fornece uma maior
concentragdo de etanol nestes pratos. Um decréscimo na velocidade permite uma maior
distribuicdo de etanol ao longo da coluna, ao custo de um decréscimo na altura de

dispersao.

Além disto, observou-se que a altura de dispersdo decresceu com o aumento da

area livre, para uma velocidade de vapor constante.

A partir do momento em que a altura de dispersao estabiliza, o valor em que elas

atingem o maximo ocorre em torno de 0,4 a 0,6 em fracdo molar de etanol.

Foi observada que um aumento na concentragdo inicial de etanol no refervedor
permite uma maior distribuicdo de etanol ao longo da coluna, em funcdo da velocidade
superficial de vapor. Os resultados evidenciam que os maiores valores de concentracao de

etanol no condensador foram obtidos para as menores velocidades de vapor.

Cabe ressaltar que a coluna de para-destilagdo apresentou as mesmas

caracteristicas hidrodindmicas operando tanto em refluxo total quanto parcial.

Sob condi¢des de refluxo parcial, além do citado anteriormente, foi observado que
as maiores razdes de refluxo apresentaram comportamento mais semelhante ao obtido sob
condicdes de refluxo total. Além disto, foi constatado que ocorreu uma reducdo na
concentragdo de etanol no produto de topo ao passo que se diminuiu a razdo de refluxo.
Pode-se verificar que nas operagdes de razao de refluxo na faixa de 15-17, a composi¢ao do

produto destilado se aproxima bastante a obtida sob condi¢des de refluxo total.
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v' Limites de Operacdo

Avaliar os limites de operagdo de uma coluna de destilagdo ¢ de suma importancia,
tendo em vista que um prato opera satisfatoriamente dentro de um certo intervalo de

velocidade de vapor.

Neste trabalho foram analisadas as condi¢des nas quais ocorre o ponto de retengao
de liquido sobre os pratos e a inundacdo do mesmo. A analise foi realizada para todos os

pratos (1,9, 4,5 e 7,9 %) operando em condi¢des de refluxo total.

Com o aumento da area livre de escoamento dos pratos, observou-se que houve a
necessidade de maiores valores de velocidade de vapor para manter o ponto minimo de
reteng¢do, bem como para o limite superior de operagdo. Porém, para as fragdes de area livre
de 4,5 ¢ 7,9 % nao foi verificada uma variagao significativa na velocidade de inundagao da
coluna, tendo em vista que para a fragdo de area livre de 7,9 % houve uma reducdo

significativa na faixa de operagao.

v' Eficiéncia de Murphree

Por ser o primeiro estudo realizado experimentalmente, os resultados obtidos no
presente trabalho objetivam apenas realizar estudos exploratorios da eficiéncia de

separagao.

Os resultados indicam que, no sistema positivo ndo-ideal etanol-agua, a eficiéncia
varia significativamente com a concentracao da fase liquida. Esta variagdo na eficiéncia ¢é
pequena para a faixa de concentragdao intermediaria (0,20-0,40), sendo consideravel para
concentragdes baixas e altas de etanol. Com isto, no presente trabalho a eficiéncia foi

analisada nos pratos que apresentaram fragdo molar de etanol entre 0,20 e 0,40.

Sob condi¢des de refluxo total ¢ mantendo-se fixa a faixa de fracdo molar de
etanol na fase liquida, observou-se que a eficiéncia de Murphree ¢ fun¢do da velocidade

superficial da fase vapor, do tipo de dispersdo e da fracao de area livre.

Foi possivel observar que a eficiéncia tende a atingir um valor maximo para
velocidades intermediarias. Com isto, observa-se uma curva parabdlica para a eficiéncia

com respeito a velocidade do gas, para uma ampla faixa de velocidades.
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Sob condi¢des de refluxo total observou-se que a fragdo de area livre de
escoamento apresenta pouco efeito sobre a eficiéncia média. Além disto, sob condi¢des de
refluxo parcial pode-se observar que, com o aumento da fra¢dao de area livre, ha uma leve
tendéncia de decréscimo na eficiéncia. Como os resultados obtidos sdo mais qualitativos do
que quantitativos, pode-se constatar que a eficiéncia ndo ¢ fortemente afetada pela variacao

na area livre de escoamento.

Comparando os resultados obtidos sob condi¢des de refluxo total e parcial,
constatou-se que os maiores valores de eficiéncia foram obtidos para refluxo total ou altos

valores de razdo de refluxo.

6.2-Sugestoes

Com o objetivo de aprofundar o conhecimento sobre colunas de para-destilagao,

algumas sugestdes de trabalhos futuros sdo expostas a seguir:

v" Emprego de outros sistemas binarios com o propdsito de estudar o comportamento

hidrodindmico e de transferéncia de massa;

v' Avaliar a dindmica da coluna de para-destilagdo, efetuando um estudo mais

centrado no tempo de estabilizacdo desta coluna;

v" Mudanga no projeto da coluna, introduzindo coletores de amostra da fase vapor, a

fim de avaliar de forma mais precisa a eficiéncia de Murphree;

v Projetar uma coluna convencional para a obtengdo de dados experimentais, a fim de
efetuar uma comparacdo entre os dados obtidos por esta coluna e pela de para-

destilagdo.
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ANEXO I- Sistema de Equagdes da Coluna de Para-destilagdo

AI.1- Cdlculo do equilibrio liqguido-vapor para o sistema etanol-dgua

Um programa em linguagem Fortran foi utilizado a fim de predizer a relagao de
equilibrio do sistema etanol-dgua a pressao de operacao de 0,9329 atm. O célculo dos dados
de equilibrio liquido-vapor envolve a determinagdo dos coeficientes de fugacidade (®;) e
dos coeficientes de atividade (y;), uma vez que o sistema ¢ ndo-ideal. Devido a pressao de
operagao da coluna ser baixa, a fase vapor pode ser assumida como ideal e portanto, uma
aproximacdo consiste em considerar o coeficiente de fugacidade igual a unidade. Desta

maneira tem-se:
y P=xy,P* (I 1)

Na equacdo (I.1) o coeficiente de atividade (y;) foi predito pelo modelo de Wilson,

como exposto nas equagdes abaixo:

v" Para um sistema bindrio:

Iny, =—1n(x1+X2A12)+X2[ Ap Ay j
X XA, X, +XA,
Iny, =-In(x, +x,A, )X, ( Ay Ay ]
X, XA, X, +X A,
- 1.2
Vz (—alzj ( )
Ap, = &Xp| =
Vi RT
V1 —a
A, =—exp| —2
21 p[ RT j

sendo que: etanol (1) e 4gua (2); ¥, e ¥, sdo os volumes molares na temperatura dos

liquidos 1 e 2; aj; e ay; sdo as constantes de Wilson que independem da composigdo e da

temperatura.
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Por sua vez, as pressdes de vapor dos componentes puros, P**, foram preditas

1

pela equacdo de Antoine.

B
T+C

logP™ = A — 1. 3)

Para o sistema etanol-agua, os valores das constantes de Antoine e volume molar
estao listados na tabela Al.1, e os parametros binarios de Wilson na tabela Al.2. Os valores
das constantes de Antoine aplicam-se aos casos em que a temperatura € expressa em °C e a

pressao de vapor em mmHg.

Os resultados obtidos por meio do programa estdo expostos nas Figuras ALl e
AlL2.

Tabela Al.1- Valores do volume molar e das constantes de Antoine para o

calculo da pressao de vapor.

Constante de Antoine” Volume Molar
Componente 4 B C (cm’/mol)
Etanol 8,1122 [1592,864 | 226,184 59,44
Agua 8,07131|1730,630| 233,426 18,05

" Ref: Gmehling et al. (1982)

Tabela AL.2- Valores dos parametros de Wilson para o calculo do coeficiente de atividade.

*

ap 288,9156

*

as] 962,0073

(1) Etanol; (2) Agua; * cal/gmol

Ref: Gmehling et al. (1982)
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Curva de Equilibrio para o Sistema
Etanol-Agua

98,0 3
95,0 1
92,0

89,0

T (°CO)

86,0
83,0

80,0

77,0

74,0 T T T T T T T T T 1
0,0 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1,0

X, y* etanol

Figura Al.1- Grafico de temperatura versus fracdo de etanol na fase liquida e vapor, para o

sistema etanol-agua.

Curva de Equilibrio para o Sistema
Etanol-Agua
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Figura Al.2- Grafico de fracdo de etanol na fase vapor versus fracao de etanol na fase

liquida, para o sistema etanol-agua.
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No grafico ALl de T vs. x,y  foi ajustada a melhor curva que pudesse representar

estes dados e as equagdes de T=T(x) e T=T(y) sdo expostas abaixo:

T,;,=932,450691x ,,°-3187,398025x ;.  +4307,812188x ., -2922,8382x .,
+1051,85588x ,* —202,31498x ;,+97,24765

. R*=0,9976

(L.4)
T, =-174,54259y,,’+419,10120y,, . *-308,97402y ' +75,751 70y,
-32,99769y .., +98,06567

- R?=0,9998

No gréafico A.2 de x vs. y foi ajustada a melhor curva que pudesse representar

estes dados e a equagdo de y= y(x) € exposta abaixo:

¢ 0<x,<0,18
Y =1165,50117x, +574,65521x . -108,53788x .2 +10,56686x ,,, +0,00190  (L5)

~.R?*=0,99975

¢ 0,18<x <1,00
Y 50 =0,80300x ;. *-1,09156x 2 +0,89902x ,, +0,38829 (1.6)

- R?=0,99996

No caso da coluna de para-destilagcdo estudada, nas equagdes (1.4) a (I.6) o indice (i)

representa os pratos da coluna de 1 a 12, o condensador (D) e o refervedor (ref).

AT.2- Cdlculo das Entalpias das Fases Liquida e Vapor

A determinagdo das entalpias da fase vapor e liquida s3o de suma importancia para a

resolucdo das equagdes de balango de energia, que serao apresentadas posteriormente.

A determinacdo da entalpia da fase liquida ¢ feita a partir do conhecimento da

capacidade calorifica a pressdo constante do liquido puro (CpL) médio. Desta maneira:
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h, = C;et X (T(i) - To) L7)
L
gy = Cpag @ (Tm - To) (I.8)
h ) =X e XD + (1 ~ X(iyet ) XD g (1.9)

Por sua vez, a determinacdao da entalpia na fase vapor requer o conhecimento da
entalpia de vaporizagdo do componente puro (AH,,,) € da capacidade calorifica média do

vapor puro a pressdo constante (C,'). Com isto:

Het(i) = AHvalp—et + C]\Jl—et x (T(l) - To) (I'IO)
H, =AH, . +C) (T, -T,) (L.11)
H i) = Yo XH G+ (1 “Yiiet )X H . 1.12)

sendo que: To=75°C; T € yt sd0 provenientes dos resultados da resolugdo das equagdes
de balango de massa e de energia que serdo expostas posteriormente; Xy provém de

resultados obtidos experimentalmente na coluna de Para- destilagdo.

Nas equacdes (I.7) a (I.12) o indice (i) representa os pratos da colunade 1 a 12, o

condensador (D) e o refervedor (ref).

A tabela AL3 expde os valores de C," , C,' , AH,,, para o etanol e agua, na

respectiva temperatura de referéncia do sistema em questao.

Tabela AlL.3- Valores de entalpia de vaporizacao e capacidades calorificas das fases

liquida e vapor.

Componente CpL(cal/mol.K) C,'(cal/mol.K) | AHy,p(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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ATI.3- Sistema de Equacdes da Coluna de Para-destilacdo

As equacdes de balango material e energético sdo escritas para cada estdgio da
coluna de para-destilagdo. As variaveis envolvidas nas equacdes sdo: as fracdes molares de
etanol (y e x), bem como as vazdes molares (V e L) da mistura e entalpias (H e h) de cada

componente nas fases vapor e liquida, respectivamente.

Desta forma, a seguir estdo expostas as equacdes de balangco material e energético

para a coluna de para-destilagdo.

v" Balanco Material

(a) Prato 1 (base da coluna, lado esquerdo)

V

ref

+L, =V, +L, (I1.13)
Yeet Veer T XLy =y, Vi +X.L (I.14)

(b) Prato 2 (base da coluna, lado direito)

V,+L;=V,+L, (I.15)
Yot Vs TX:L5 =y, V, +X,L, (I.16)
(c) Pratos3all
Vi * Loy =V L, (I.17)
Yi-2 Vien T Xl = Yo Vo Xl (1.18)
(d) Prato 12 (topo da coluna)
V,+L.=V,+L, 1.19)

YioVio + XpL =¥, Vi, +x,L, (1.20)
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(e) Refervedor

L +L,=2V, 1.21)
v' Balanc¢o de Energia
(a) Prato 1 (base da coluna)
H.,V.,+hL,=HV, +hL (1.22)
(b) Prato 2
H.,V.,+hL,=H,V,+h,L, (1.23)
(c) Pratos3all
H(i*Z)V(iJ) + h(i+1)L(i+1) = H(i)V(i) + h(i)L(i) (124)
(d) Prato 12 (topo da coluna)
H,,V,+h L =H,V,+h,L, (1.25)

Nas equagdes de balango os indices “D” e “re” se referem ao fluxo de destilado e de
refluxo obtidos no condensador, salientando que quando a coluna opera sob condi¢des de
refluxo total, ndo ha fluxo de destilado visto que todo o produto de topo ¢ retornado ao topo
da coluna. Além disto, nestas equacgdes Xy, Xp, Xref = Yref, LD € Ly sd0 valores obtidos
experimentalmente. Ressalta-se que os valores Lp e L. sdo obtidos experimentalmente 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 4gua expostos na tabela Al.1.

Por sua vez, h; e H; sdo obtidas a partir das equagdes (1.9) e (1.12)

respectivamente.

As equacdes para balango de massa forneceram 25 equacdes e¢ as do balanco de

energia 12, totalizando 37 equacdes. Como a solugdo do conjunto de equagdes algébricas



98

Anexol- Sistema de Equagoes da Coluna de Para-destila¢do

ndo-lineares ndo pode ser obtida de forma analitica, efetuou-se a solucdo do sistema de
equagdes por meio da aplicagdo do método de Newton-Raphson generalizado, o qual

transforma o conjunto de equagdes nao lineares em equagdes lineares.

A fim de resolver as equacdes foi necessario fazer uma estimativa inicial da fragao
molar de etanol real na fase vapor (y(;), assumindo-se que esta fracdo era igual a obtida
pela condi¢do de equilibrio de fases (y a))- Para as condi¢des de vazdo molar das fases
liquidas e vapor assumiu-se a hipotese inicial de que a vazao de liquido em cada prato era
igual a vazdo de liquido proveniente do condensador (L=L;.). Por sua vez, relembrando
que a coluna de para-destilagdo propde a divisao do fluxo de vapor em duas correntes no
fundo da coluna, foi assumida a hipdtese inicial de que a vazao de vapor era igual a metade

de liquido (V=0,5L;)) em cada prato da coluna.

Desta maneira ressalta-se que foi desenvolvido um programa em linguagem Fortran
para resolver estas equagdes dos balancos de massa e energia. Este programa fornece como

resultados os valores de L;), Vi € y() obtidos com a resolugdo destas equagoes.

Como os resultados de L e Vi sdo fornecidos em unidades de fluxo molar por
tempo, houve a necessidade de se converter este valor em unidades de velocidade
(comprimento/tempo). Para tanto se fez necessario o uso dos dados de pressdao atmosférica
local, massa especifica da fase liquida e area do prato. A area do prato (Ap) ¢ de

37,4997cm”.

V. RT[K], 1

i — P

L)X MMct+L(i)(1_X(i))MMag 1

], = -0 — (1.27)
(i)
p(i)Ct p(i)ag Ap
1
Payet = 2 (1.28)
1,2128+0,0012179T,, +0,0000025T,
1
(1.29)

Pire = 079946210, 00020062T,;, +0,000002895T,
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sendo que: Vi) L) T e yq) sdo provenientes dos resultados da resolugdo das equacdes de
balango de massa e de energia expostas anteriormente; Xyt provém de resultados obtidos
experimentalmente na coluna de para-destilagdo; P = 0,9329 atm; massa molar do etanol
(MM.) e 4dgua (MM;ga) sdo 46,1 e 18,02, respectivamente; as massa especificas dos

componentes na fase liquida (pet Pijag) foram obtidas a partir de Vargaftik (1975).

A velocidade da fase vapor foi calculada para o refervedor e pratos 1 a 12, enquanto

que a velocidade da fase liquida foi calculada para os 12 pratos.

AT 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.

_ Yo Yio

Eyw== (1.30)
Y o~ Yi-2

em que: o indice 1 representa os pratos de 3 a 12; y*(i) ¢ obtido a partir das equagdes (I.5) e

(L6).
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ANEXO II- PROPRIEDADES FISICAS

Nos proximos topicos estdo descritos os calculos das propriedades fisicas do
sistema etanol-agua, que foram utilizados para a determinagdo dos numeros adimensionais

de Reynolds, Weber e Froud expostos no Capitulo 5.

e Calculo da Massa Especifica da Mistura Liquida

O célculo da massa especifica da mistura liquida foi realizado considerando-se que

a mistura tenha um comportamento ideal. Desta forma:

MM MM, MM,
—t= Xy ———F (1 ~Xi)er )—g
P, Piyer Pi)ag (L1)

MM, =x;, x MM, + (1 ~X(i)er )MMa

g

sendo que: X provém de resultados obtidos experimentalmente na coluna de Para-
destilagdo; massa molar do etanol (MM,) e 4gua (MM,,) sdo 46,1 e 18,02 respectivamente;
as massas especificas dos componentes na fase liquida (pget Pijag) foram obtidas a partir de

Vargaftik (1975), expostas nas equagdes (1.28) e (1.29).

e Calculo da Massa Especifica da Mistura Gasosa

O calculo da massa especifica da mistura gasosa foi realizado considerando-se que

a mistura € ideal. Desta forma:
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MM MM, MM,
: = Viiyer : +(1_y(i)et)—g
pg pg([)et pg(i)ag (II.Z)

MMg = Ve xMM,, +(1_y(i)e,)MMa

g

As massas especificas dos componentes puros foram calculadas através da equagio

virial truncada no segundo termo:

MM, xP
RxT[K]; +BxP

MM, xP
Pt = RXTIK],, + BxP

Pagiyet =

(IL.3)

Os valores do segundo coeficiente do Virial em funcdo da temperatura para etanol
e agua apresentados por Dymond e Smith (1969) foram ajustados por polindomios pelo

método dos minimos quadrados segundo a equagao:

B{::ﬂ =a+bxT[K], +exT[K], +dxT[K]) (I1.4)

Substincia Etanol Agua

a -0,92980x10° -0,42993x10*

b 0,65193x10° 0,164220x10*

¢ -0,15249x10' -0,16380x10™"

d 0,11811x10% |  —oom-
Erro médio 4.34% 0,16%
Erro maximo -6,37% 0,29%

e Calculo da Tensao Superficial da Mistura

A correlagdo de Tamura ¢ colaboradores (conforme Reid e colaboradores (1977))

faz a predicao da tensdo superficial para solucdes aquosas. Esta correlagdo ¢ dada por:
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(IL5)

sendo que:  F,, +F, =10

2 2
F‘] q Y Y
log[ﬁ}:log{£}+0,44lx]ﬂ]{ x| Za Vj;—Gag ng

et et

em quc:
_ Xiyag X V az
f;zg -
x(i)ag xV agt x(i)et xV et
X, X 761
_ (i)et _
f;‘ - - 1 - f;zg
x(i)ag xV agt x(i)et xV et

q=2,0

Utilizando as relagdes acima pode-se escrever que:

F2 F2 2
log{ ”g}zlog[—ag :l:log{f“g}+w=2
F;z (I_Ezg) fez

ou :

F. =10"x(1-F, )= 4x(1-F,)

ouainda :
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) 0,5
—A+(A +4><Aag)
F,= 5 (I1.6)

em que: ¢ é a tensdo superficial (dinas/cm); ¥ é o volume molar (cm’/mol) exposto na
tabela Al.1; x ¢ a fragdo molar do componente; T[K] ¢ a temperatura em Kelvin; os indices

(1) (ag) e (et) sdo da mistura liquida, da 4gua e do etanol respectivamente.

Os dados de tensao superficial apresentados por Vargaftik (1975) para o etanol na
faixa de 60 a 150°C e para a agua foram ajustados por polindmios segundo o método dos

minimos quadrados, sendo:

G, =23,7190+(~0,0665721)x T, +(~0,158835x107 )x T;,
(IL7)
erromedio =0,26%

G, =75,2859+ (—0, 1 36805) xT, + (—O, 270513x10°° ) X ]El.)z
(IL.8)
erro medio =0,05%

em que: ¢ € a tensdo superficial (dinas/cm); T ¢ a temperatura em °C obtida a partir da

equagdo (1.4).
e Cailculo da Viscosidade da Mistura Liquida

Para o sistema etanol- 4agua, Vargaftik (1975) apresenta alguns valores de

viscosidade desta mistura determinados experimentalmente. Desta forma:

W, =0,272170+2,71480% x,,, +(~8,02757)x x,, +9,71323x x;, , +(~4,20368)x x’

(i)et (i)et (i)et
(11.9)

em que: Ly € a viscosidade (cP) e X provém de resultados obtidos experimentalmente na

coluna de Para- destilagao.
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e Calculo da Viscosidade da Mistura Gasosa

Reid e colaboradores (1977) recomendam a aplicagdo da teoria de Chapman-

Enskog para calcular a viscosidade da mistura gasosa, que ¢ dada por:

__NXW n Vo XK,
Wy xF, y,+y xE)

(1.10)

g

em que: p ¢ a viscosidade; y fragdo molar da fase gasosa; indices g, 1 e 2 sdo mistura

gasosa, componente 1 e componente 2 respectivamente.

Os termos Fi, e F; sdo determinados segundo a equagdo de Brokaw:

0,5
F, = (LJ xS, x4, com:i=12j=12 (IL.11)
H;
sendo:
M.. —M..OAS
A,,jzmiijij_o’Sx 1+ 7 i
(1+M[.0’45)><ml..70’5
2x(1+ M)+ i d

' +m,

- ! ] (IL.12)
r 0,25
[P 7177 g
y MM/ y 1
' I+— x(l +sz)
L i i
sendo MM; e MM; as massas molares dos componentes i € j.
O parametro S;; da equagdo (II.11) ¢ dado por:
. 0, d . xd.

1+(7, ><Tj)05+( ’4 -’j

=S, = (I1.13)

T T
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onde:
- T
" (L18x(1+1,3xd)xT,, )
sendo :
2
d, =1940x —L:

o

up ¢ o momento dipolar do componente (debye); Tb ¢ a temperatura normal de ebuli¢do
(K); V5 ¢é o volume molar normal(cm’®/gmol);

A determinagdo da viscosidade do gés puro ¢ feita segundo a correlagdo de

Champman-Enskog definida por:

. . 26,69x(MM,xT[K])"
w,[micropoise] = —
Omx Sig
sendo :
Om = 1,16145 N 0,52487 . 2.16178
()" exp(0,77320xT) * exp(2,43787x 1) (I1.14)
g | 385XV
(1+1,3xd?)

Os valores de E/K, Sig e d sdo disponiveis para a 4gua e etanol e sdo apresentadas

na tabela seguinte:

Substincia E/K (K) d Sig Th (K)

Etanol 775,0 1,0 2,52 3515

Agua 431,0 0,3 431 373,2
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APENDICE I- FOTOS

Figura Al.1- Foto ilustrativa do equipamento utilizado experimentalmente
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Figura AL.2— Foto ilustrativa de um prato sob  Figura AI.3— Foto ilustrativa de um prato sob

regime froth regime de froth homogéneo

Figura Al.4— Foto ilustrativa de um prato sob  Figura AL.5— Foto ilustrativa de um prato sob

regime celular regime de froth oscilante
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Figura AL.6— Fotos ilustrativas de pratos sob regime de inundagao
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