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RESUMO

A destilagdo por ser um processo de separagdo energeticamente muito
intensivo tem sido continuamente objeto de estudos, uma vez que melhoramentos no
processo, mesmo pequenos, frazem relevantes economias de energia.

No presente trabalho ¢ estudada uma forma de aumentar o grau de contato
entre as fases liquida € vapor em pratos sem vertedor, que consiste na adi¢io de
particulas solidas a dispersdo formando uma dispersdo sélido-liquido-vapor,
caracterizando-se como um processo de destilagdo com fluidizagdo trifisica. A
eficiéncia de Murphree € o pardmetro utilizado para averiguar o aumento deste grau
de contato.

Os experimentos foram realizados em uma coluna de pratos perfurados sem
vertedor de 5,5 cm de didmetro, utilizando-se etanol/n-butanol como sistema
destilante e 4g de particulas de PVC de diferentes tamanhos. A avaliagio do efeito
do tamanho das particulas € apresentada.

Dos resultados obtidos observa-se que o tamanho das particulas tem um
marcante efeito sobre a eficiéncia de separagdo, podendo se obter um aumento ou
diminuicdo da eficiéncia quando comparados as operagdes sem o uso de particulas.
Verifica-se também que para um dado tamanho de particulas, a variacio da
eficiéncia de separacdo com a composicdo do sistema destilante € maior nos
extremos de composigdo € seus valores maximos correspondem as composi¢des
medianas. Em relagdo ao efeito da velocidade superficial do vapor na eficiéncia,
observa-se que a influéncia ocorre de forma complexa em conseqiiéncia, dentre
outros fatores, da existéncia de diferentes regimes de escoamento. Com a presenca
das particulas na dispersdo ¢ também observada uma expressiva reducdo da faixa de

operagdo do prato.
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NOMENCLATURA

A: 4rea interfacial por unidade de 4rea da segfio transversal da coluna (m%/m?)

a: area interfacial por unidade de volume (cm2/0m3)
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1- INTRODUCAOQO

A utilizagfio da destilagio como processo de separaco data do Século XI e com
o passar dos tempos o seu aperfeicoamento vem sendo cada vez mais intensificado,
devido a sua grande importincia nos varios ramos da industria.

A busca por artificios que proporcionem o melhor grau de contato entre as
fases, mantendo condi¢Bes operacionais e custos dentro de faixas aceitdveis, é um dos
assuntos que tem merecido destaque.

Os pratos sem vertedor estdo dentre estes artificios € quando comparados aos
pratos com vertedor trazem grandes vantagens, principalmente do ponto de vista de
operagdo, manutencdo e construcdo. Os tipos mais comuns dentro desta classificagdo
sdo os perfurados e os pratos “turbogrid”, que permitem obter eficiéncias de separacdo
compardaveis as dos pratos convencionais.

No presente trabalho € estudada uma alternativa para aumentar a eficiéncia de
separacdo de um prato perfurado sem vertedor por meio da adi¢o de particulas solidas
de diferentes dimensdes 4 dispersdo liquido-vapor, no sentido de promover uma
reducio do didmetro das bolhas, quer pela quebra de bolhas grandes, quer pela
formagiio de bolhas pequenas, aumentando assim, a area de contato entre as fases e
consequentemente aumentando a eficiéncia de separag3o.

Diante da presenca das particulas solidas fluidizadas na dispersdo liquido-vapor,
0 que caracteriza um processo de fluidizagdo trifasica, € analisado o comportamento da
eficiéncia de separagio do prato com a velocidade superficial do vapor, composicéio do
sistema destilante ¢ tamanho das particulas. O efeito da presenga das particulas na
faixa de operagéo do sistema também ¢ estudado.

No Capitulo 2 séo apresentados diversos trabalhos encontrados na literatura que
tratam do assunto aqui abordado, o qual envolve destilagio e fluidizacdo trifasica.
Estes trabalhos servem como base de analise dos resultados aqui obtidos.

O equipamento utilizado para a aquisi¢do dos dados experimentais ¢ descrito no

Capitulo 3, bem como, todo o procedimento experimental realizado.
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No Capitulo 4 séo feitas analises dos resultados obtidos, procurando-se verificar
o efeito das particulas na hidrodindmica e eficiéncia de separacdo do prato.

No Capitulo 5 sfo apresentadas algumas conclusdes do estudo realizado, como
também sugestdes para possiveis trabalhos futuros.

Os dados obtidos experimentalmente estdo apresentados no Apéndice A.

Finalmente, no Apéndice B séo apresentadas as metodologias de calculo das

variaveis e das propriedades fisicas do sistema destilante envolvidas neste estudo.
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2.1 - INTRODUCAO

O presente trabalho estuda o efeito da adi¢do de particulas s6lidas & dispersio
liquido-vapor formada sobre pratos sem vertedor. Desta forma, o sistema passa a se
comportar como sendo um sistema de destilagdo trifasico sélido-liquido-vapor o que
¢ necessario, portanto, se ter informagOes tanto da destilagdo propriamente dita
como também sobre fluidizacdo trifésica. Por isso, para uma melhor compreensio, a
analise da literatura seré dividida em trés partes, da seguinte forma: hidrodindmica e
eficiéncia de pratos sem vertedor, fluidizacdo trifasica e destilagio com particulas

fluidizadas.
2.2 - HIDRODINAMICA E EFICIENCIA DE PRATOS SEM VERTEDOR

Um fator preponderante no desempenho de uma coluna de destilagfio € o grau
de contato gas-liquido, que determina a taxa de transferéncia de massa e calor entre
as fases. A coluna de pratos sem vertedor ¢ um dos equipamentos utilizados para
promover tal contato, ¢ sua aplicagfo ¢ bastante promissora. Nesta coluna, o liquido
¢ o vapor fluem contracorrentemente pela mesma abertura no prato alternadamente.
Os tipos de pratos mais conhecidos sdo os perfurados e os “turbogrids” (figura 2.1),
dos quais se tem relativamente mais informagdes na literatura. Estes tipos de pratos
sdo de construcfio extremamente simples; apresentam menor queda de pressdo que
0s pratos com vertedor; possuem a¢fo auto-limpante, facilitando a manutengio e
como conseqiiéncia destas caracteristicas, eles exigem menor custo que os demais.

Os pratos tipo “turbogrid” s@o constituidos por grades paralelas dispostas
transversalmente em um suporte circular, mantendo comprimento, largura e nimero
apropriados, onde o liquido ¢ mantido pela influéncia dindmica do vapor, o que o
assemelha bastante com o prato perfurado sem vertedor. O desempenho destes
pratos tem sido confirmado através de uma grande variedade de instalagbes na

inddstria, introduzidas pela SHELL OIL COMPANY (1952). Segundo esta
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empresa, comparando-se com 0s pratos com borbulhadores, eles tém de 20 a 100%
maior capacidade; aproximadamente a mesma eficiéncia de separacfio por unidade
de altura da torre; 40 a 80% menor queda de pressdo e custo de fabricagio e
instalagio aproximadamente 50% menor. Além disso, eles s@o de ficil manutengio

€ operagao.

7/
1/

)

g I L
ded L=
el LI e

Figura 2.1- Prato tipo “turbogrid”

Por outro lado, RYLEK & STANDART (1964) alertam para as desvantagens
apresentadas por esse tipo de prato que muitas vezes nfio sdo citadas por alguns
autores. Segundo eles, os pratos “turbogrid” nfo operam a baixas velocidades
superficiais de vapor por causa do baixo “hold-up” liquido, principalmente quando é
grande a area livre do prato. Sob tais condi¢hes os pratos com borbulthadores
operam com boa eficiéncia. Estes pratos também apresentam estreitas faixas de
velocidade superficial de vapor onde se tem altas eficiéncias de separagfio, como
mostra a figura 2.2 (RYLEK & STANDART, 1964), que compara a evolucio da
eficiéncia com a velocidade superficial do vapor de um prato com borbulhadores e

de pratos tipo “turbogrid” de diversas areas livres.
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Velocidade Superficial do Vapor (11v/s)
Figura 2.2 - Comparagio da eficiéncia de separagio enfre pratos: 1 - com
borbulhadores; 2 a 5 - “turbogrid” (area livre: 2-10,5%; 3-14,7%; 4-18,2% e 5-
23,6%) [RYLEK & STANDART, 1964}

Um outro tipo de prato sem vertedor muito utilizado como ja foi mencionado
¢é o prato perfurado. A seguir serd feita uma breve caracterizagio dos tipos de
regimes de escoamento deste tipo de prato, visto que o comportamento
hidrodindmico depende, dentre outros fatores, destes regimes e assim a eficiéncia do
prato pode ser melhorada se este for projetado para operar em um regime

apropriado.

2.2.1 - Regimes de Escoamento em Pratos Perfurados Sem Vertedor

Os regimes de escoamento e dispersdes que se desenvolvem sobre os pratos
estdo diretamente ligados & area interfacial. Cada um dos regimes de escoamento
apresenta-se de forma diferente no que se refere a formagéo da 4rea interfacial e,
consequentemente, diferente quanto aos fendmenos de transferéncia de massa e
calor, dos quais depende a eficiéncia de separagfo. Os regimes mais comuns nos

pratos perfurados sem vertedor sdo: borbulhamento, “froth” ¢ “spray”.
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2.2.1.1 - Borbulhamento

Sua caracteristica principal ¢ a existéncia de ufna camada de Hquido limpido,
por onde as bolhas de gés flutuam livremente. Com o aumento da vazdo de gas
escoando através da dispersdo, para uma dada taxa de escoamento de liquido, a
propor¢io de orificios disponiveis para a drenagem do liquido diminui e a
quantidade de liquido retido sobre o prato aumenta. Ao mesmo tempo ocorre um
aumento na fregiiéncia de formagfo das bolhas, a qual ¢ manifestada por um gradual
crescimento da dispersdo, até que toda ela ou se transforma em uma espuma de
estrutura celular (CERVENKA & KOLAR, 1973), se a taxa de escoamento de
liquido € pequena ou muda para um estado de espuma turbulenta, denominado de
“froth”, se a taxa de escoamento de liquido é grande. A transi¢do do borbulhamento

para “froth” denomina-se ponto de aeracéo.
2.2.1.2 - “Froth”

Este regime difere em sua forma estrutural da espuma estavel, formada no
final da fase de borbulhamento, apresentando correntes desordenadas de bolhas,
correntes de gas e peliculas de liquido.

Neste tipo de regime de escoamento hid um aumento significativo nas taxas
de transferéncia de massa e calor dentro da camada de espuma mével devido a
intensa mistura das fases, provocando a quebra das bolhas ¢, portanto, aumentando a
area interfacial. Este € o tipo de dispersdo mais comumente encontrada a pressdo
atmosférica.

Quando a velocidade superficial do gas se aproxima do limite superior da
fase “froth”, cada orificio inicia jatos, ocorrendo, entio, a mudanga da dispersio gas
em liquido para uma dispersdo de liquido em gés, o que caracteriza o regime

“Spl'aY”.



2.2.1.3 - “Spray”

Pouco se tem na literatura a respeito deste tipo de regime em pratos
perfurados sem vertedor. A sua ocorréncia nestes tipos de prato depende, dentre
outros fatores, das condigbes de pressdo e da area livre do prato. ZUIDERWEG &
HARMENS (1958) comenta que a ocorréncia deste regime, nos pratos com
vertedor, se da em altas velocidades de gas e baixas vazdes de liquido, com todo o
liquido retido sobre o prato sendo completamente disperso em pequenas gotas pela
acdo dos jatos de gas vindos dos orificios do prato. De forma semelhante, para
pratos sem vertedor, RYLEK & STANDART (1964) mencionam que a altura da
dispersdo, que pouco aumenta com a vazio de gas a partir de um determinado valor,
passa a aumentar rapidamente e entéo a dispersdo comeca a mudar a sua estrutura de
espuma (“froth™) para um sistema sem estrutura, composto de gotas, membranas de
liquido e jatos de gés, que caracterizam o regime “spray”.

A hidrodindmica de colunas de pratos sem vertedor operando em condigdes
destilantes foi estudada por GIMENES (1986) |[D = 10 cm] e REINEHR (1987) [D
= 5,5 cm], utilizando o sistema etanol-dgua e RAVAGNANI (1989) os sistemas
etanol-butanol e dgua-dimetilformamida (D = 5,5 cm), abrangendo os trés grupos de
sistemas: positivos, neutros e negativos, segundo a classificagio de ZUIDERWEG
& HARMENS (1958). Nestes trabalhos estdio todos os tipos de dispersdes formadas
sobre os pratos, bem como as condi¢Oes operacionais e geométricas que resultaram
tais dispersdes.

Destes trabalhos verificou-se que as dispersdes mais comumente encontradas
foram o borbulhamento ¢ o “froth”, conforme esperado na destilagdo a pressio
atmosférica. As dispersdes tipo “spray” s foram encontradas quando a 4drea livre do
prato foi superior a 25%, contornando o limite inferior de operagio e nfio o limite

superior como encontrado em pratos com vertedor. O regime “spray” contornando o

limite superior podera talvez ser obtido para opera¢les com baixa razio de refluxo

(inferior a 3) para os sistemas destilantes por eles estudados.
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Os tipos de sistemas destilantes interferem na caracteristica da disperséo; isto
é, o “froth”, quando de sistemas neutros ou negativos, tem bolhas maiores ¢ nfo
uniformes quando comparados com sistemas positivos. Além disso, hé formacio de
jatos de liquido e vapor, apresentando partes da dispersdo com auséncia de bolhas.
Dispersdes do tipo espuma homogénea e celular, encontradas a baixas vazées de
liquido e vapor, também ndo sdo observadas nos sistemas neutros e negativos.

Nestas condigdes, verifica-se um menor contato entre as fases liquida e vapor

e consequentemente uma menor eficiéncia de separagfio para sistemas neutros e

negativos quando operados em “froth”.
2.2.2 - Eficiéncia de Murphree do Prato

Em qualquer processo de separagdo envolvendo transporte de massa por
estagios, ¢ necessario corrigir as hipoteses iniciais de mistura completa do liguido e
vapor no prato, composi¢io uniforme e equilibrio entre liquido e vapor, pois essas
condigbes nZo sdo factiveis na pratica. Para tanto, introduz-se um fator de
desempenho ou a eficiéncia de separagfo.

Vaérios métodos para o célculo da eficiéncia de pratos sdo disponiveis, porém
0 mais comum € que tem maior aplicagdio ¢ a metodologia de Murphree, que ¢ mais
conhecida como Eficiéncia de Murphree.

A Eficiéncia de Murphree ¢ definida pela comparag@o de um prato real com
um prato ideal, que pode ser calculada em relagdo a fase vapor ou & fase liquida,

através das seguintes equagdes:

Yn —_yn—f
EM, =—F 2.1
y*n _yn-—l ( )
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Xn - Xn+1
EM, = o e (2.2)

3 n+l

Nestas equagdes, y*, € a composi¢do do vapor que estaria em equilibrio com
o liquido que deixa o prato e x*, € a composicdo do liquido que estaria em

equilibrio com o vapor que deixa o prato, conforme a figura abaixo:

Admite-se na defini¢do, que o liquido esteja completamente misturado, com a
mesma composicio que deixa o prato. Na prética pode ndo haver mistura completa
do liquido ao escoar pelo prato e, por isso, 0 vapor que passa na regido préxima ao
vertedor de entrada do prato, entra em contato com liquido mais rico nos
componentes mais volateis do que o liquido de saida. Portanto, € possivel se ter, em
certos pontos, vapor deixando o prato com composi¢do mais rica no mais volatil do
que a propria composic¢do de equilibrio em relagfo ao liquido de saida. Nestes casos,
eficiéncias superiores a 100% podem ser obtidas.

A eficiéncia de um prato depende dos regimes de escoamento, que por sua
vez dependem das propriedades fisicas da dispersio gas-liquido, da geometria do

prato e das condig¢Oes de operagio.
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2.2.3 - Influéncia da Tensfo Superficial na Hidrodinamica e Eficiéncia

Um fator que merece consideracdo na influéncia da hidrodindmica e
eficiéncia de colunas de destilagdo sdo as propriedades fisicas do sistema destilante,
¢ em especial a tensdo superficial. ZUIDERWEG & HARMENS (1958) mencionam
que a estrutura das dispersdes depende sobretudo da tensdo superficial da mistura.
Eles classificam os sistemas em positivos, negativos e neutros. Os positivos sdo
aqueles em que o componente menos volatil possui maior tensdo superficial;
negativos os que o componente menos volatil tem menor tensdo superficial e
neutros os que as tensdes superficiais dos componentes sdo aproximadamente
iguais. Os valores de tensfo superficial dos componentes puros, para tal, devem ser
correspondentes as suas respectivas temperaturas de ebulicio em condigdes
atmosf€ricas. Dessa forma se considerarmos o refluxo escoando descendentemente
pela coluna, a sua tensdo superficial aumenta, diminui ¢ mantém-se constante no
caso de sistema positivo, negativo e neutro, respectivamente. Uma outra
possibilidade de ndo haver gradiente de tens@io superficial € quando a razio de
refluxo é préxima da minima ou quando a volatilidade relativa € muito baixa.

Os autores apontam que a eficiéncia da destilagiio ¢ maior para sistemas
positivos do que para sistemas neutros ¢ negativos, devido & estabilizagfio do filme
liquido quando a tensfio superficial do refluxo aumenta 4 medida que escoa e que
no caso destes sistemas hd uma influéncia mais acentuada na eficiéncia nos
extremos de composigido, ou seja, proximo aos componentes puros. Eles também
afirmam que a méxima eficiéncia ocorre na composi¢io que corresponde & maxima
forga-motriz de transferéncia de massa. Por outro lado, BAINBRIDGE &
SAWISTOWSKI (1964) trabalhando com uma coluna de pratos perfurados (com
vertedor) de 9 in de didmetro, indicam que o proposto por ZUIDERWEG &
HARMENS (1958) possui uma séria limitagfio: a coluna foi operada somente no
regime de espuma (foam). No caso desses autores, o regime estudado foi o “spray”,

em que, segundo eles, os efeitos da tensdo superficial na formagdo da area
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interfacial se ddo de forma inversa. Os seus resultados foram obtidos de trés
sistemas destilantes: benzeno/n-heptano, metilciclohexano/tolueno e
benzeno/ciclohexano. Ao contrario do que foi afirmado anteriormente, o sistema
mais fortemente negativo (benzeno/n-heptano) apresentou maior efici€ncia,
enquanto o mais fortemente positivo (benzeno/ciclohexano acima do ponto de

azedtropo) apresentou menor eficiéncia.
2.2.4 - Coeficientes de Transferéncia de Massa Volumétricos

Em um estudo de transferéncia de massa em colunas de pratos perfurados
sem vertedor e “turbogrid”, SHARMA & GUPTA (1967) correlacionaram
expressoes de k,a e k;a em fungfo das taxas de escoamento do liquido ¢ gas como
também da 4rea livre do prato. Os sistemas que eles trabalharam foram tais que ou a
fase liquida ou a gasosa tivessem o controle da transferéncia de massa. As 4reas
livres dos pratos foram: 14,5%; 21% e 29,6% para os pratos perfurados e 23,2%
para o “turbogrid”.

O autores afirmam que o coeficiente de transferéncia de massa do lado
gasoso baseado no volume da coluna (k,a) varia linearmente com a altura da
dispersdo em todos os pratos e existe um valor definido do k,a para cada prato.
Considerando um valor médio da altura da dispersdo englobando todos os pratos,
eles obtiveram um valor caracteristico do coeficiente de transferéncia de massa
volumétrico do lado gasoso para cada prato de determinada é4rea livre. A partir dai
foi possivel correlacionar k,a e kja com area livre do prato (F), velocidade massica
superficial do liquido (G)) e velocidade superficial do vapor (U,), obtendo-se as

seguintes equacdes:
Pratos perfurados sem vertedor com 14,5% < F < 29,6%:

kea=2,61.10"F"".G, .U, (2.3)



kia=4.2.10"F>G, U, 2.4)
Prato “Turbogrid” de area livre 23,2%:

kea=3,4.10°.G, .U, (2.5)

kia=3,8.10%.G, "0, (2.6)

Uma outra forma de se determinar, desta vez o coeficiente global de
transferéncia de massa volumétrico da fase gasosa (K,a), ¢ através da suposigio de
que o liquido sobre o prato esteja perfeitamente misturado o que implica em dizer
que y* € constante em qualquer ponto da dispersdo (WEST et al, 1952).

Sabendo-se que o nimero de unidades de transferéncia global da fase gasosa

(Nog) ¢ definido por:

d
Nog =Ko HuP/Gr = - o @.7)
integrando-se o termo do extremo direito, obtém-se:
-In (1-EM,) = K,a.(HyP/G,,) (2.8)

A partir desta equagfio, o coeficiente global de transferéncia de massa
volumétrico da fase gasosa pode ser obtido, conhecendo-se a eficiéncia de separagfio
do prato, a altura da dispersfio, a pressfo de operacdo e a vazdo molar do gas por

unidade de édrea.

2.3 - FLUIDIZACAO TRIFASICA

A fluidizagfo trifasica consiste na fluidizacfo de particulas solidas por dois

fluidos, geralmente géas e liquido. Sua principal aplicagio ¢ em reagbes cataliticas
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onde sdo envolvidos gases e liquidos, tais como: hidrogenagio de fragdes liquidas
de petroleo, hidrogenagdio de gorduras insaturadas, processos do tipo Fischer-
Tropsch, etc. |

Os modos de operacgfio dos sistemas fluidizados constituidos de trés fases sdo
bastante variados. Eles dependem da diregéo relativa dos fluxos, da escolha da fase
continua e do processo ser estacionario ou ndo. Dentre os modos de operagio, os
que caracterizam-se pelo fluxo concorrente sdo mais estudados em relagdo aos de
fluxo contracorrente, por isso serd dada uma maior énfase ao processo concorrente,
principalmente ao que se refere & transferéncia de massa, molhabilidade das

particulas e coalescéncia das bolhas.
2.3.1 - Coalescéncia das Bolhas

Varios estudos relacionados & coalescéncia das bolhas em fluidizacdo
trifasica tém sido realizados. Sua importdncia é evidente, ja4 que estd relacionada
com 4area interfacial e, portanto, transferéncia de massa.

ADLINGTON & THOMPSON (1965) [citados por OSTERGAARD, 1971},
estudaram a area interfacial gas-liquido em leitos de particulas de 0,3 a 3 mm de
didmetro num processo de absorciio de oxigénio por solugfio de sulfito de sodio e
observaram que a area interfacial decresce com a redugfio da porosidade do leito,
mas ndo sofre influéncia com o tamanho das particulas na faixa utilizada.

Em outro trabalho, LEE (1965) [citado por OSTERGAARD, 1971} também
estudou a érea interfacial e o didimetro das bolhas num leito contendo particulas de
vidro de 6 mm de didmetro. Foi verificado que o tamanho das bolhas decrescia e,
portanto, a area interfacial aumentava, ao longo da altura acima do distribuidor de
gas.

O tamanho e densidade das particulas, na realidade tém bastante influéncia
no tamanho das bolhas de gis em um leito fluidizado. OSTERGAARD (1971)

estudou o efeito do tamanho das particulas na coalescéncia das bolhas numa coluna
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de vidro de 4 in de didmetro, utilizando-se o sistema ar-dgua e particulas de vidro e
chumbo. Foi observado que particulas de I mm de didmetro originaram bothas
grandes, devido & coalescéncia, que se desintegravam na superficie do leito. Ja as

particulas de 6 mm produziram bolhas uniformes e relativamente pequenas.

2.3.2 - Influéncia das Particulas no “Hold-up” do Gas e Expansio do

Leito

A adigdo de particulas sélidas a uma coluna de borbulhamento ocasiona
redug@io ou aumento do “hold-up” do gas. Para explicar este fendmeno, existem
algumas hipéteses, segundo vérios autores.

OSTERGAARD (1971) classificou os leitos em duas categorias: os de
pequenas particulas ¢ os de grandes particulas. Ele admite que nos leitos
constituidos por pequenas particulas, a viscosidade aparente do liquido aumenta e
com isso ocorre um aumento da coalescéncia das bolhas e, consequentemente, ha
uma redugdo do “hold-up” do géas. Nos leitos constituidos de particulas grandes,
ocorre quebra das bolhas, reduzindo assim os seus tamanhos e, dessa forma, ha um
aumento do “hold-up” do gas.

O tamanho das particulas também € considerado por KIM et al (1972) [citado
por JAMIALAHMADI & STEINHAGEN, 1991}, como a causa da variagdo do
“hold-up” do gés. Neste caso os autores mencionam que existe um tamanho critico
de particula em que, abaixo deste, hda um aumento do tamanho das bolhas
(coalescéncia) e acima ocorre desintegragio das mesmas. Eles também indicam que
a viscosidade do liquido tem uma forte influéncia na classificacdo do leito
fluidizado.

A causa principal mais provavel da variagdo do “hold-up” gasoso em leitos
fluidizados trifisicos e que € mais recentemente discutida, é a interagfio fisica das

particulas com o sistema utilizado.
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JAMIALAHMADI & STEINHAGEN (1991) estudaram o efeito da
molhabilidade das particulas no “hold-up” do gas, utilizando uma coluna de
borbulhamento de 15,2 cm de didmetro e 200 cm de altura. O sistema utilizado foi o
ar (fase gasosa) e agua (fase liquida). As particulas utilizadas foram de dois tipos
diferentes de material, sendo uma nfo-molhavel (poliestireno) e outra molhével
{(nylon).

Foi observado de forma clara, como pode ser visto nas figuras 2.3 e 2.4, que
as particulas ndo-molhdveis proporcionam uma redugdo do “hold-up” do gas,
enquanto as molhaveis promovem um aumento do mesmo.

Segundo os autores, isto pode ser explicado fundamentando-se na resisténcia
do filme liquido que separa duas bolhas: quando 4gua, que ¢ altamente polar, é posta
em contato com uma superficie solida ndo-molhavel, tal como poliestireno, ndo ¢é
possivel que a dgua tenha aderéncia & superficie sélida. Portanto, a presenga de
particulas de poliestireno no filme liquido entre duas bolhas, reduz a resisténcia do
filme e entfio ocorre a coalescéncia.

Por outro lado, fortes ligaces fisicas sdo estabelecidas entre a 4gua e a
superficie solida, quando esta superficie ¢ o nylon, devido 4 polaridade deste
material e da 4gua. Neste caso, a presenga destas particulas no filme liquido
aumenta a resisténcia a coalescéncia das bolhas e, consequentemente, aumenta o
“hold-up” do gés.

BHATIA et al (1972) estudaram a influéncia da molhabilidade das particulas
na expansio do leito numa coluna de 2 cm de didmetro, usando o sistema ar-dgua e
particulas de vidro de 1 mm de didmetro ¢ densidade 2,82 g/em’. Viérios ensaios
foram realizados variando-se as velocidades superficiais do liquido e vapor, com as
particulas limpas, que caracterizavam-se como molhdveis ¢ com as particulas
cobertas com teflon, o que caracterizavam-nas como ndo-molhdveis. A cobertura
das particulas foi feita com um “spray” de teflon, de modo que ndo era alterada a

densidade das mesmas.
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Figura 2.3 - Efeito das particulas ndo-molhéveis, de poliestireno, no “hold-up” do

gas (JAMIALAHMADI & STEINHAGEN, 1991)
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Figura 2.4 - Efeito das particulas molhédveis, de nylon, no “hold-up” do gas
(JAMIALAHMADI & STEINHAGEN, 1991)

Os resultados obtidos pelos autores estdo representados na figura 2.5, onde

nota-se que em todos os casos houve uma maior expanséo do leito quando utilizadas
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as particulas ndo-molhaveis. Quando utilizadas as particulas molhaveis, ocorreram
contragdes do leito nas velocidades superficiais do gas mais baixas,

BHATIA et al (1972) explicam este fendmeno baseados no conceito da
energia necesséria por unidade de 4rea para separar um sélido de uma fase liquida
na presenca de um gas ou vapor, definida pela equagdo de Dupré: Wg vy =opy (1 +
cos8), onde 6 € o dngulo de contato do liquido na superficie do sélido e o,y a tenséo
superficial gés-liquido. Como © varia de 0°, no caso de particulas perfeitamente
molhaveis, a 180°, no caso de sélidos ndo-molhaveis, o valor de cos® varia de +1 a
-1 e, desta forma, Wg; v decresce conforme diminui a mothabilidade das particulas,
0 que ocasiona uma maior expansdo do leito com particulas ndio-molhaveis. Uma
outra forma de haver redugfo de W v, € quando o valor de 6y € muito baixo.

Em um outro trabalho, semelhante a este, ARMSTRONG et al (1976)
(citados por FAN, 1989) encontraram também uma maior expansio do leito e menor
hold-up do gés, utilizando-se particulas ndo-molhaveis de 6 mm de didmetro,
quando comparados com os resultados obtidos com particulas molhdveis de mesmo

didmetro.
2.3.3 - Transferéncia de Massa em Fluidiza¢io Trifasica

A transferéncia de massa através da interface gas-liquido pode ser descrita
pelo produto de trés termos: o coeficiente global de transferéncia de massa, a drea
interfacial e a diferenga de concentragio, sendo os dois primeiros termos altamente
dependentes da hidrodindmica do leito.

Geralmente em operagdes onde fluidizag@o trifasica é comumente aplicada,
tal como a absor¢do de um componente da fase gasosa pela fase liquida, a
resisténcia a transferéncia de massa do lado gasoso € desprezada, o que possibilita
uma aproximagfio do coeficiente global de transferéncia de massa ao valor do

coeficiente de transferéncia de massa do lado liquido. A é4rea interfacial reflete o
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comportamento das bolhas € este comportamento depende das condigbes

operacionais e propriedades do sistema gés-liquido.
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Figura 2.5 - Efeito da molhabilidade do sélido na expansdo do leito fluidizado gas-
liquido (BHATIA et al, 1972).
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Devido a dificuldade de se obter o coeficiente de transferéncia de massa do
lado liquido (k;), comumente este € associado 4 area interfacial (a), sendo obtido,
entdo, o coeficiente de transferéncia de massa volumétrico da fase liquida (k; a).

A seguir serdo relacionados alguns estudos dos efeitos causados pela
velocidade do gés e tamanho das particulas na medida do k; a.

OSTERGAARD (1971) cita um trabalho realizado por MASSIMILA et al
(1959), que refere-se 4 medida da taxa de absorgio de didxido de carbono em 4gua
de uma mistura de diéxido de carbono e nitrogénio. As particulas utilizadas foram a
silica, com o didmetro equivalente médio de 0,22 mm e vidro, com didmetros de 0,5
e 0,8 mm. Nio foram desenvolvidas correlagbes que pudessem quantificar o
coeficiente de absorgéio, mas algumas caracteristicas qualitativas foram observadas.
A taxa de absor¢io aumentou com o acréscimo da velocidade do liquido para todas
as particulas e decresceu com o aumento do tamanho das particulas para todas as
velocidades do liquido, sendo essas taxas de absorgio sempre inferiores as obtidas
em um sistema equivalente onde ndo foram utilizadas particulas.

Ainda em OSTERGAARD (1971), € mencionado um outro trabalho de
OSTERGAARD & SUCHOZEBRSKI (1969), onde os autores estudaram a
absor¢do de CO, em &gua, utilizando particulas de vidro de I e 6 mm de didmetro.
Os coeficientes de absor¢io para a coluna operando sem particulas foram
aproximadamente cinco vezes maiores que para a operagdo utilizando-se particulas
de 1 mm, enquanto para o leito com particulas de 6 mm os coeficientes foram
aproximadamente duas vezes maiores que os obtidos com a operagio sem
particulas. Mudangas na velocidade do liquido aparentemente nfo causaram
significantes mudangas nos coeficientes de transferéncia de massa volumétricos,
porém, os autores ressaltam que os experimentos com leitos de particulas de 1 mm
de didmetro foram realizados a velocidades de liquido préximas do ponto de
fluidizagdo incipiente ¢ € provavel que se essas velocidades fossem mais altas, as
taxas de absor¢dio também seriam maiores, j& que a coalescéncia das bolhas seria

menos pronunciada.
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FAN (1989) reuniu os dados de varios autores que tratam da influéncia do
tamanho das particulas na transferéncia de massa (OSTERGAARD & FOSBOL,
1972; DAKSHINAMURTY et al, 1974; DHANUKA & STEPANEK, 1980;
NGUYEN-TIEN et al, 1985) e relacionou valores de kja com o didmetro das
particulas, como mostra é figura 2.6. Em todos estes trabalhos o kja decresce
bruscamente até atingir um valor minimo quando o didmetro das particulas situa-se

entre 1 ¢ 2 mm, passando, a partir desse ponto, a aumentar com o acréscimo do

tamanho das particulas.
0.20
U, =10 cm/s Ug(cm/s)

0.15-

0101

&
005 -
0.00 T E E I

dp (mm)

Figura 2.6 - Influéncia do didmetro das particulas no k;a (FAN, 1989)

Na realidade o efeito do tamanho das particulas no k;a € resultado da
combinagdo dos efeitos destas no coeficiente de transferéncia de massa (k;) e na
area interfacial (a), que ocorrem de formas distintas.

DHANUKA & STEPANEK (1980) mediram separadamente o k; e a area
interfacial através da absorg@o de CO, por solugdes de Na,CO;-NaHCO;, em leitos




constituidos de particulas com 1,98; 4,08 ¢ 5,86 mm de didmetro. Os valores de kg
para o leito de particulas com 4,08 mm foram maiores que os obtidos quando com
particulas de 5,86 e 1,98 mm, como mostra a figura 2.7. Pela ﬁgufa observa-se que
o efeito da velocidade superficial do gas sobre k; ¢ distinto para cada didmetro da
particula. Segundo FAN (1989), esta diferenga de comportamento se deve a
variac8o dos regimes das bolhas causada pelo tamanho das particulas. Seguindo a
divisdo dos regimes das bolhas definidos por CALDERBANK (1967) [citado por
FAN, 1989], o autor indica que para as particulas de 5,86 mm de didmetro, os
tamanhos das bolhas sio uniformemente distribuidos e estdio proximos do regime de
“pequenas bolhas”, onde o k; ¢ independente da variagio do tamanho das bolhas e,
portanto, da velocidade do gés. Ja para o caso das particulas de 4,08 mm de
didmetro, os tamanhos das bolhas estio num regime de “transi¢io”, onde ki
decresce com a diminui¢do do tamanho das bolhas e, portanto, com o aumento da
velocidade do gas. Finalmente, para as particulas de 1,98 mm, devido a coalescéncia
as bolhas se encontram no regime de “grandes bolhas” e com o aumento da
velocidade superficial do gas, o tamanho médio das bolhas cresce e, portanto, o kg
aumenta. Para ratificar a influéncia do tamanho das bolhas no k;, FAN (1989)
também cita o estudo desenvolvido por LEE & BUCKLEY (1981) que trata da
fluidizag¢do de particulas de vidro de 6 mm de didmetro em uma solu¢fio aquosa de
octanol. Os tamanhos das bolhas observados foram menores que no caso da
utilizagcdo de apenas dgua pura ao invés da solugio. Porém, os valores do k;a para
ambos os casos foram praticamente iguais, o que indica que o k; foi menor no caso
da solugdo, onde as bolhas tinham menores dimensdes.

Quanto 2 influéncia do didmetro das particulas na area interfacial,
DHANUKA & STEPANEK (1980) verificaram que este tem um efeito marcante,
de forma diretamente proporcional, como pode ser verificado na figura 2.8. Pela
figura pode-se observar também que a 4rea interfacial aumenta consideravelmente

com o acréscimo da velocidade superficial do gés.
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Analisando-se os efeitos combinados da velocidade superficial do vapor no
coeficiente de transferéncia de massa da fase liquida (figura 2.7) e na area interfacial
(figura 2.8), verifica-se que o coeficiente de transferéncia de massa volumétrico da
fase liquida (k a) varia de forma diretamente proporcional com a velocidade
superficial do vapor, j4 que, apesar do k; em alguns casos se comportar de forma
inversamente proporcional, o efeito na area interfacial sempre o sobrepde e,
portanto, o efeito resultante tende a ser semelhante ao que ocorre com a érea
interfacial. DARTON (1985) retne os resultados obtidos por diversos autores e
apresenta a influéncia dé velocidade superficial do vapor no kpa, como mostra a
figura 2.9. Nesta figura a legenda “O+8” corresponde aos dados obtidos por
OSTERGAARD & SUCHOZEBRSKI (1971), “D+S8” aos dados de DHANUKA &
STEPANEK (1980) e “D” aos dados de DAKSHINAMURTY et al (1974).
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Os trabalhos até entdo apresentados tratam de ensaios de fluidizagdo trifasica
operando em escoamento concorrente das fases liquida e gasosa. No entanto o
comportamento difere em alguns aspectos, como na formacdo da drea interfacial,
quando a operagdo ¢ realizada em contracorrente.

STRUMILLO & KUDRA (1977) determinaram a area interfacial em um
leito fluidizado trifasico contracorrente, mais conhecido como TBC (“Turbulent Bed
Contactor”), numa operac¢io de absor¢do de diéxido de carbono de uma corrente de
ar por uma solugéio de hidroxido de sédio. A coluna era constituida de um prato tipo
“turbogrid” de 65% de éarea livre, com 8,5 cm de didmetro, 50 cm de altura e
particulas com didmetros de 5,0; 7,5 € 10 mm.

Os seus resultados mostraram que, ao contrario do observado nos leitos
fluidizados trifasicos concorrentes, a area interfacial diminui com o aumento do
didmetro das particulas, como pode ser visto na figura 2.10, apesar de que, neste
caso, a area medida foi a area interfacial efetiva por unidade de édrea da segio
transversal da coluna. Em relagfo & velocidade superficial do gas e altura estética do
leito, a 4rea interfacial se comportou de forma similar em ambos os casos. Com o
aumento dessas duas variaveis, houve um aumento da area interfacial até um valor
maximo, de onde a mesma passou a decrescer. Eles atribuem a este declinio, um
disturbic na homogeneidade de flotacio do leito. A figura 2.11 mostra este
comportamento.

WOZNIAK & OSTERGAARD (1973) também estudaram a transferéncia de
massa através da reagfio do dioxido de carbono com o hidréxido de sddio a 25 °C
em um leito fluidizado trifisico em contracorrente. Eles verificaram que a 4rea
interfacial efetiva por unidade de volume do leito estatico e o coeficiente de
transferéncia de massa da fase gasosa aumenta e diminui respectivamente com a

velocidade superficial do liquido, como mostra a figura 2.12.
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Figura 2.10 - Influéncia da vazio de liquido e didmetro das particulas na 4rea

interfacial (STRUMILLO & KUDRA, 1977)
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Figura 2.11 - Influéncia da velocidade superficial do gés e altura estatica do leito na

area interfacial (STRUMILLO & KUDRA, 1977)
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Figura 2.12 - Efeito da velocidade superficial do liquido na 4drea interfacial efetiva e
no coeficiente de transferéncia de massa da fase gasosa (WOZNJAK &
OSTERGAARD, 1973)

2.4 - DESTILACAO COM PARTICULAS FLUIDIZADAS

A aplicacdo da fluidizacdo trifasica em destilag8o € um assunto bastante novo
nos meios de pesquisa atuais.

Em um recente trabalho, JOB (1994) estudou a influéncia da quantidade de
particulas na eficiéncia de separacdio de um prato perfurado sem vertedor em uma
coluna de 5,5 cm de didmetro e 4rea livre 19%, sendo o sistema destilante a mistura
etanol/n-butanol. Foram utilizadas particulas de PVC de aproximadamente 2,5 mm
de didmetro. Além da quantidade de particulas, que variou de 2 a 16g, ele também
analisou a influéncia de outros pardmetros, tais como a composi¢io do sistema e a
velocidade superficial do vapor.

Os seus resultados mostram que a adi¢do de 4g de particulas aumenta a
eficiéncia de separacio e aumentando-se esta massa, ndo se obtém consideraveis
variacOes da eficiéncia. Por outro lado, a presenca das particulas resulta numa

dréstica redugdo da faixa de opera¢do. Assim, para uma dada velocidade superficial
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do vapor, 0s ensaios com maior massa resultaram em maiores alturas da disperséo,

como mostra a figura 2.13.
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Figura 2.13 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na altura da dispersdo,

em leitos de diferentes massas (JOB, 1994)

Verificou-se também que a composi¢do influencia na eficiéncia de forma
prevista por estudos anteriores (ZUIDERWEG & HARMENS, 1958), ou seja, a
presenca das particulas ndo altera a forma com que a composi¢do influencia a
eficiéncia, obtendo-se maior vartacio da eficiéncia nos valores extremos de
composi¢do do sistema, como pode ser observado na figura 2.14.

Quanto a velocidade superficial do vapor, foi observado que a eficiéncia,
quando se utiliza particulas na dispersfo, se comporta de forma diferente do caso
sem particulas. Esta diferenca ocorre principalmente devido aos regimes de
escoamento dos tipos borbulhamento e misto, presentes nas operagdes com
particulas nas velocidades superficiais mais baixas, ao contrario das operagdes sem
particulas que independente da velocidade, o regime de escoamento é sempre o
“froth”. Sdo nos regimes borbulhamento e misto, ou seja, nas velocidades mais

baixas, que se obtém as mais altas eficiéncias de Murphree, isto porque
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possivelmente nestes tipos de regime tem-se um gradiente de concentragdo na
diregdo axial da dispersdo e, portanto, valores de composig¢io do vapor que deixa o
prato aproxima-s¢ muito ¢ as vezes até supera o valor da composi¢do do vapor que
estaria em equilibrio com a composi¢éo do liquido no prato. Consequentemente, s&o
obtidos valores elevados da eficiéncia de Murphree, em alguns casos superiores a
100%. As figuras 2.15 e 2.16 mostram comportamentos caracteristicos das

operag¢Bes com particulas e sem particulas, respectivamente.
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Figura 2.14 - Influéncia da composi¢io na eficiéncia de Murphree em leitos de

diferentes massas (JOB, 1994)
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Figura 2.16 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na eficiéncia, quando

nio se utilizou particulas na dispersdo (JOB, 1994)

JOB (1994) determinou o coeficiente de transferéncia de massa volumétrico
médio atraveés da equagdo 2.8 nos casos onde ndo foram utilizadas particulas, como
também nos casos em que diferentes massas de particulas de PVC foram utilizadas.

A tabela 2.1 apresenta 0s seus resultados.



O autor também testou a correlagdo de SHARMA & GUPTA (1967) para a
obtenglio do K,a e verificou que somente no caso de operagbes sem particulas
houve uma razodvel concordéncia com a correiag:ﬁo proposta, ehquanto que nas
operagOes onde foram utilizadas particulas a correlagdo ndo era adequada.

A observagio feita por SHARMA & GUPTA (1967) de que o K,a varia
linearmente com a altura da dispersfo foi também verificada por JOB (1994) nos

casos das operagdes sem particulas € com massa de 2g,

Tabela 2.1 - Valores do K a médio, obtidos pela equagéo 2.8 (JOB, 1994)
(K.,a. 10" gmol/atm.s.cm’)

0 2,480 3,860 4,066 2,280 1,978
2 2,276 2,740 2,571 2,606 1,564
4 2,660 3,410 2,696 2,403 2,020

8 2,418 2,161 1,804 1,321 0,915
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CAPITULO 3

EQUIPAMENTO E PROCEDIMENTO
EXPERIMENTAL
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3.1 - INTRODUCAO

No capitulo anterior, foram apresentados varios trabalhos e fundamentos
referentes ao estudo da hidrodindmica ¢ eficiéncia de pratos perfurados e fluidizagio
trifasica que servirio como base para a execugdo deste trabalho.

Neste capitulo serd feita uma descrigdo do equipamento experimental
utilizado, bem como do procedimento de operagdo do mesmo.

Como mencionado no capitulo anterior, JOB (1994) estudou o efeito da
massa das particulas na eficiéncia e hidrodindmica do prato e verificou que uma
melhora na eficiéncia de separagio ¢ obtida com a adigfio de particulas. No entanto
resulta em uma drastica redugfio na faixa de operagfio. Dando continuidade a esse
estudo, no presente trabalho ¢ estudada a influéncia do tamanho das particulas na
eficiéncia e hidrodindmica do prato, sendo, desta forma, utilizado o mesmo

equipamento utilizado por esse autor.

3.2 - EQUIPAMENTO

A figura 3.1 apresenta o esquema do equipamento utilizado, que € constituido
basicamente pela coluna de destilagio, refervedor e o condensador.

O refervedor “2” foi confeccionado com uma chapa de latdo ¢ tem 450 mm
de comprimento e 250 mm de didmetro. Sobre o refervedor, foi conectado um
cilindro, também de latdo, de 55 mm de didmetro ¢ 70 mm de altura, com a
finalidade de melhor direcionar o fluxo de vapor para o interior da coluna. Para o
aquecimento da mistura liquida no refervedor, foram utilizadas resisténcias elétricas
de diferentes poténcias, variando de 140 a 2000 W. A escolha da poténcia de
aquecimento, que estd relacionada com a taxa de vaporizagio desejada, era feita

através das chaves liga/desliga “1”.
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2 - Refervedor refrigeraciio
3 - Prato estudado 11 - Coleta de amostra do vapor que chega ao
4 - Condensador prato
5 - TermOmetro para medir a temperatura do 12 - Coleta de amostra do liquido no prato
refluxe 13 - Coleta de amostra do vapor que deixa o prato
6 - Valvula de descarga do destilado 14 - Cone para coleta de vapor
7 - Tubo indicador do sélo de liguido 15 - Flange
8 - Indicador do nivel de Hquido e alimentagdo do 16 - Dispersfio s¢lido-liquido-vapor
refervedor 17 - Mangueira

9 - Vélvula de descarga da solugfo do refervedor

Figura 3.1 - Esquema Experimental
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O condensador “4”, era constituido por um casco de latdo ¢ trés serpentinas
de cobre que forneciam uma 4rea de troca térmica de 1,2 m’. A vaziio da dgua de
refrigeragdio, que circulava no interior da serpentina, era controlada pela valvula
“107.

Para garantir a pressdo atmosférica no sistema, dois pontos foram mantidos
em comunicacio com o ambiente: um deles era a mangueira de borracha “17”
conectada ao casco do condensador e o outro era o tubo, também de borracha,
indicador do nivel do sé€lo de liquido, “7”. Este s€lo impedia o desvio de vapor da
coluna para o refluxo, além de indicar uma possivel inundagio da mesma.

A coluna de destilagdo propriamente dita, era constituida de tubos de vidro
pirex, de 55 mm de didmetro e 140 mm de altura, d¢ modo que permitia a
visualizac8o das dispersdes (“16”) formadas sobre o prato estudado (“3”). No tubo
de vidro onde na sua base se encontrava o prato estudado, foi colocada uma escala
milimétrica ao longo da sua altura para se fazer a medida visual da altura da
dispersfio. Os tubos eram intercalados ou por pratos ou por flanges, conectados entre
si através de hastes de latio. No topo da coluna, um tubo de latio, de iguais
dimensdes, também foi acoplado aos demais, onde foi conectado um tubo lateral por
onde escoava o refluxo proveniente do condensador. Um termdmetro (*57) foi
colocado neste tubo lateral para medir a temperatura do refluxo.

Entre os tubos de vidro ¢ os pratos foram colocadas arruelas de borracha
como vedantes. O cone de amostragem do vapor de saida (“14”) foi conectado a um
prato perfurado para melhorar a redistribui¢fio do liquido proveniente do refluxo. Ja
o cone da amostragem “11” foi conectado a uma flange.

Como o objetivo deste trabalho € estudar o comportamento da hidrodindmica
e eficiéncia de um prato perfurado sem vertedor com a presenga de particulas
solidas no mesmo, uma tela de latdo de 4rea livre 47% foi colocada sob o prato “37,
de area livre 39,6%, conforme a figura 3.2, resultando uma 4rea livre de

aproximadamente 19%.
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O prato perfurado, incluindo a flange, visto na figura 3.2, possui didmetro
externo de 90 mm e a regido perfurada, composta de 19 orificios ndo chanfrados, 55
mm de didmetro. Sua espessura € de 2 mm e cada orificio tem 7,9 mm de didmetro,
distribuidos num arranjo triangular. Os furos menores localizados na flange,
serviram para a jungdo dos tubos de vidro, através de hastes de latdo.

Para a coleta de amostras de liquido e vapor, necessarias para o calculo da
eficiéncia de Murphree em relagio & fase vapor, foram utilizadas seringas de
plastico. Na amostragem da fase liquida (“127), a agulha da seringa permanecia
introduzida na dispersdo liquido-vapor através da arruela de borracha de vedacdo. Ja
na amostragem da fase vapor (“11” e “13”) foi conectado a agulha fixa na borracha,
um pequeno tubo capilar que fazia a ligacdo entre a agulha ¢ o ponto de
amostragem. Um cone fixo no prato (“14”) protegia o ponto de amostragem de
vapor, impedindo a presenca de liquido. O vapor era entfo succionado e condensado

na seringa.

Vista superior Vista inferior

Figura 3.2 - Prato perfurado sem vertedor equipado com uma tela
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3.3 - OPERACAO DA COLUNA

A descrigdo do procedimento de operagdo da coluna, feita a seguir, se baseia
na legenda utilizada na figura 3.1.

Estando a solugdo dentro do refervedor, ligava-se algumas resisténcias
através das chaves “1” para se dar inicio ao seu aquecimento. Enquanto a solucio
era aquecida, abria-se a vélvula “10” que permitia a circulagio de agua de
resfriamento no condensador e fechava-se o tubo “7” para permitir a formaco do
sélo de liquido. Quando se iniciava a vaporizagio da solugfo contida no refervedor,
era atribuida uma determinada poténcia de aquecimento sob a qual obtinha-se uma
determinada vazdo de vapor através da coluna. Com a coluna ja em plena operacéo,
abria-se o tubo “7”, ja com o sélo formado e fazia-se o ajuste da composi¢do do
vapor de entrada do prato (v.), que ja deveria estar proxima da desejada via ajuste
prévio da composi¢do no refervedor. O ajuste do y. era realizado através da
combinagdo da adigdo de reagentes ou retirada de solugdo do refervedor (“8” e “97)
ou ainda retirada de destilado (“6”). Apos o ajuste da composicdo a vazdo de 4gua
de refrigeragdo era ajustada de forma a manter o refluxo o mais préoximo possivel do
estado de liquido saturado, o que era indicado pelo termdmetro “5”, que media a
temperatura do refluxo. Em seguida eram retiradas simultaneamente amostras do
liquido no prato “3” e do vapor de entrada e saida do mesmo (respectivamente nos
pontos “12”, “11” ¢ “13”) em intervalos de 10 a 15 minutos ¢ medidos as suas
respectivas composi¢des molares. Isto era repetido até que todas as trés amostras
mantivessem as suas composigdes constantes com o tempo, caracterizando o estado
estaciondrio. Atingida a estabilizagdo, anotavam-se os valores das composi¢des do
liquido no prato (x) ¢ do vapor na entrada (y.) e saida (y,) do mesmo, para o calculo
da eficiéncia de separagdo de Murphree. Altura, tipo e outras caracteristicas da
disperséo também eram observadas e anotadas, além da temperatura do refluxo e do
nivel de liquido no refervedor. Por fim era medida a vazio volumétrica do liquido

condensado, utilizada para o calculo da velocidade superficial do vapor. Para isso,
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descarregava-se num becker todo o liquido do sélo de liquido, abrindo-se totalmente
a valvula “6”. Imediatamente ao fim da descarga do liquido retido, coletava-se o
destilado proveniente do condensador numa proveta durante 10 segundos, obtendo-
se a vazdo volumétrica do condensado.

Para cada tamanho de particula, este procedimento foi realizado de seis a oito
vezes para cada uma das cinco composig;ﬁest estudadas, procurando-se sempre
abranger toda a faixa de operagfo, desde a minima fluidizacfo até o limite de
inundagdo, onde a dispersdo liquido-vapor ocupava todo o espago entre o prato

estudado “3” e a flange “15”.
3.4 - SISTEMA DESTILANTE E PARTICULAS SOLIDAS

Estudos anteriores mostram que bolhas grandes e jatos estdo presentes nas
dispersdes liquido-vapor de sistemas neutros e negativos (ZUIDERWEG &
HARMENS, 1958), causando reducdo da 4rea interfacial e, portanto, da eficiéncia
de separaco. Ja no caso dos sistemas positivos, existe uma estabilizacfo do filme
liquido que favorece a eficiéncia de separagdo, tornando-a superior a dos demais
sistemas.

Como no presente trabalho seri estudado o efeito da adi¢do de particulas
s6lidas a dispersdo liquido-vapor na eficiéncia de separacdo, procurou-se adotar um
sistema destilante que ndo tivesse as caracteristicas de sistema positivo, ja que o
objetivo das particulas € quebrar as bolthas e assim aumentar a area interfacial, o que
seria observado com mais destaque nos sistemas neutros ou negativos. Portanto,
optou-se pelo sistema destilante etanol/n-butanol que se caracteriza como neutro €
que apresenta condigdes de uso em laboratério.

A seguir, na tabela 3.1, se encontram algumas propriedades fisicas do etanol
¢ n-butanol (denominado neste trabalho simplesmente como butanol) puros: a
temperatura de ebulicio normal, a densidade, tensio superficial e viscosidade da

fase liquida e o indice de refragéo.
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Tabela 3.1 - Propriedades fisicas dos componentes puros do sistema destilante

utilizado

Etanol 78,3 0,78 17,5/22,8 1,20 1,3619

Butanol 117,0 0,81 16,4/24,6 2,99 1,3995

Quanto as particulas sdélidas, adotou-se as de Policloreto de Vinila (PVC),
utilizadas por JOB (1994), quando estudou a influéncia da quantidade de particulas
na hidrodindmica e eficiéncia de um prato perfurado sem vertedor.

Para a definicdo da massa de particulas, verifica-se que de acordo com os
resultados obtidos por JOB (1994), referentes a estudos com 2, 4, 8 e 16 gramas de
particulas, a massa pouco influencia na eficiéncia de Murphree, mas, por outro lado,
este pardmetro influencia consideravelmente na faixa de operagdo do prato,
reduzindo-a & medida em que se aumenta a mesma. Diante disso, optou-se pela
massa de 4g, pois apresentou faixa de operagfio préxima a obtida com a de 2g e
bastante superior as obtidas com as demais massas, além de apresentar uma leve
superioridade de eficiéncias de separagdo em relagio a de 2g.

A partir das particulas utilizadas por JOB (1994), que tinham didmetro
equivalente aproximadamente de 2,50 mm, foi feita uma subdivisio destas de modo
a se obter dimensdes menores e variadas, com formas irregulares, sendo depois
classificadas por peneiras granulométricas de acordo com o tamanho. Dessa forma
foram escolhidos trés tamanhos, além do original, para serem estudados, que estdo

representados na tabela 3.2.



4]

Tabela 3.2 - Dimens#o das particulas utilizadas

12 1,70 G12

10 1,86 G10

09 2,00 G09

08 2,50 G08
Operacbes sem o uso de SP
particulas

Nos capitulos subsequentes os tamanhos das particulas serdo diferenciados

segundo a denominagdo atribuida na tabela 3.2.

3.5 - MEDIDA DA COMPOSICAO

O conhecimento das composigdes do liquido no prato e do vapor a sua
entrada e saida é necessario para se efetuar o célculo da eficiéncia de Murphree da
fase vapor, adotado neste trabalho.

O método utilizado para tal, baseou-se numa calibragiio da composi¢do da
mistura liquida em relagdo ao seu indice de refragfio (1 ), ja que o etanol e o butanol
puros tém indices de refracfio bastante diferentes (respectivamente 1,3619 e 1,3995).
Entdo foram feitas varias solugbes de composigdes molares conhecidas e medidos
os seus respectivos indices de refragdo a 20 °C através de um Refratdmetro de Abbé,
da Carl Zeiss modelo n® 32.G110d. A partir desses dados, foi construida uma curva
de calibragiio da composi¢iio versus indice de refragdo, que esta apresentada na

figura 3.3. A curva foi ajustada por polinomiais, utilizando-se o método dos
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minimos quadrados e o seu melhor ajuste foi obtido dividindo-se o conjunto de

pontos em duas partes, obtendo-se assim, 0s seguintes polindmios:
x=-351,143 + 534,117n - 202,328n° 3.1

Sendo: 1,3619 <7 < 1,3799
Erro médio: 0,1829%

x = -721,581 + 1071,047 - 396,8861° (3.2)

Sendo: 1,3799 <1 £ 1,3995
Erro médio: 2,338%

1.(1) *’4.\‘7
0.80

0.60

0.40

Fracio Molar de Etanol

0.20

000 b
13600 13700 1380 13900 1400

indice de Refraggio

Figura 3.3 - Curva de calibragdo dé composi¢do do sistema etanol-butanol em

relagéo ao indice de refragfio
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ANALISE DOS RESULTADOS EXPERIMENTAIS
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4.1 - INTRODUCAO

Os dados experimentais obtidos segundo o procedimento descrito no capitulo
anterior estdo apresentados no apéndice A . No presente capitulo serd apresentada
uma analise dos resultados obtidos.

Como mencionado anteriormente, este trabalho da continuidade ao realizado
por JOB (1994). Sendo mesmo o equipamento, alguns dados obtidos por ele
também serdo utilizados nesta andlise. Estes dados sdo correspondentes aos
experimentos com 4g de particulas de dimensio denominada G08 e experimentos
realizados sem particulas, denominados SP.

As principais varidveis aqui analisadas, que influenciam na eficiéncia de
separac¢do e hidrodindmica do prato sfo:

- velocidade superficial do vapor;

- composigio do sistema destilante;

- altura da dispersdo;

- tamanho das particulas.

Os métodos de célculo de todas as varidveis de operagfio e propriedades

fisicas utilizadas estdo apresentados no apéndice B.

42 - INFLUENCIA DA VELOCIDADE SUPERFICIAL DO VAPOR NA
EFICIENCIA DE MURPHREE

Para cada composi¢do do sistema estudada, a velocidade superficial do vapor
foi variada desde a operac@o na qual as particulas iniciava a fluidiza¢fo, até a que
aproximava-se do ponto de inundagfio, isto ¢é, a dispersdo ocupava todo o espaco
entre os pratos.

Observou-se que ao contrario das operagdes sem particulas, onde o regime
“froth” abrange toda a faixa de operagfo, nas operagdes com particulas, além do

“froth”, ocorrem também os regimes de borbulhamento e o misto. O regime misto €
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definido como aquele em que a dispersdo € composta por uma camada de liquido
limpido na sua parte inferior (borbulhamento) e por uma camada turbulenta na
parte superior (“froth”).

Desta forma o comportamento da eficiéncia de separagdo com a velocidade
superficial do vapor passa a depender de um ntimero ainda maior de varidveis. Para
facilitar a compreensdio, a andlise sera realizada separadamente por composigio do
sistema, como descrito a seguir.

Segundo o procedimento experimental descrito, foi mantida constante a

composicdo do vapor 4 entrada do prato estudado (y.).

4.2.1 - Composiciao 20%:

As figuras 4.1 (a) a (d) apresentam o efeito da velocidade superficial na
eficiéncia para os quatro tamanhos de particulas. Pelas figuras, verifica-se que os
comportamentos s3o, de um modo geral, semelhantes entre si, ocorrendo uma
drastica redugdo da eficiéncia com o aumento da velocidade superficial do vapor.
Para as particulas denominadas G12 e G10 (figuras 4.1a,b), observa-se que nas
velocidades superficiais do vapor menores que 30 c¢m/s os valores da eficiéncia
superam os 100%. Isto se deve provavelmente ao fato dos regimes de escoamento
no prato terem sido do tipo borbulhamento ou misto, caracterizados pela presenca
de uma camada de liquido limpido que proporciona a formagdo de gradientes de
concentracio na dire¢io axial da mesma. Como a amostragem do liquido era feita
na base da dispersdo, onde neste caso a composi¢do em etanol é menor que a da
camada turbulenta, o valor da composi¢do do vapor (y*) que estaria em equilibrio
com X, assumido para o calculo da eficiéncia de Murphree, é menor que o da
composi¢do do vapor que deixa o prato (y,) e consequentemente um valor de
eficiéncia maior do que 100% ¢é obtido no calculo da eficiéncia de Murphree.

Em relacdio aos experimentos realizados com as particulas GO9,

representados pela figura 4.1(c), observa-se que a eficiéncia sempre é menor que as
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definido como aquele em que a dispersfo € composta por uma camada de liquido
limpido na sua parte inferior (borbulhamento) ¢ por uma camada turbulenta na
parte superior (“froth”).

Desta forma o comportamento da eficiéncia de separagdo com a velocidade
superficial do vapor passa a depender de um nimero ainda maior de varidveis. Para
facilitar a compreensdo, a analise sera realizada separadamente por composicdo do
sistema, como descrito a seguir.

Segundo o procedimento experimental descrito, foi mantida constante a

composic¢do do vapor a entrada do prato estudado (y,).

4.2.1 - Composigiio 20%:

As figuras 4.1 (a) a (d) apresentam o efeito da velocidade superficial na
eficiéncia para os quatro tamanhos de particulas. Pelas figuras, verifica-se que os
comportamentos sdo, de um modo geral, semelhantes entre si, ocorrendo uma
dréstica redugfo da eficiéncia com o aumento da velocidade superficial do vapor.
Para as particulas denominadas G12 e G10 (figuras 4.1a,b), observa-se que nas
velocidades superficiais do vapor menores que 30 cm/s os valores da eficiéncia
superam os 100%. Isto se deve provavelmente ao fato dos regimes de escoamento
no prato terem sido do tipo borbuthamento ou misto, caracterizados pela presenca
de uma camada de liquido limpido que proporciona a formagio de gradientes de
concentracdo na dire¢fo axial da mesma. Como a amostragem do liquido era feita
na base da dispersdo, onde neste caso a composi¢io em etanol é menor que a da
camada turbulenta, o valor da composigio do vapor (y*) que estaria em equilibrio
com X, assumido para o calculo da eficiéncia de Murphree, ¢ menor que o da
composi¢do do vapor que deixa o prato (y,) e consequentemente um valor de
eficiéncia maior do que 100% € obtido no célculo da eficiéncia de Murphree.

Em relagdo aos experimentos realizados com as particulas GO09,

representados pela figura 4.1(c), observa-se que a eficiéncia sempre ¢ menor que as
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obtidas com os demais tamanhos, o que confirma que a dimensfo das particulas
influencia na transferéncia de massa em um leito fluidizado trifasico.

Uma das causas da queda acentuada da eficiéncia com a velocidade
superficial do vapor € a redugéo do tempo de contato entre o vapor e o liquido no
prato, ja que nos experimentos a composicdo 20% foi possivel operar em vazdes
relativamente altas o que permitia que o vapor passasse atraves da mistura liquida
com maior rapidez, o que fazia com que o contato gas-liquido ndo fosse o suficiente

para se ter uma boa eficiéncia.
4.2.2 - Composi¢ao 40%:

O comportamento da eficiéncia em relagéo a velocidade superficial do vapor
na composi¢io de 40% ocorre de forma similar ao de composi¢o 20% no caso das
operagdes com as particulas G09 e GO8 (figuras 4.2¢,d). Porém o decréscimo da
eficiéncia no caso das particulas GO8 s6 foi mais acentuado nos regimes
borbulhamento e misto, permanecendo a eficiéncia, a partir do regime “froth”,
aproximadamente constante com a velocidade superficial do vapor. Por outro lado,
quando utilizadas as particulas G12 e G10, o comportamento apresentado é
diferente. Como pode ser visto na figura 4.2(a), nas operagdes com as particulas
(12, a baixas velocidades superficiais de vapor, altas eficiéncias sfo obtidas devido
a formagdo de regimes de escoamento no prato do tipo borbulhamento ou misto.
Com o aumento da velocidade superficial do vapor, a eficiéncia decresce, quando
ocorre a mudanga do tipo de dispersdo de borbulhamento/misto para “froth”. Neste
tipo de dispersfio, a eficiéncia aumenta até chegar num ponto méximo, de onde
novamente decresce com a velocidade superficial do vapor. Nos experimentos com
as particulas G10, representados pela figura 4.2(b), a eficiéncia decresce com a

velocidade principalmente quando o regime de escoamento é o “froth”.
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4.2.3 - Composic¢io 60%:

Nos experimentos realizados com composi¢do do vapor de entrada do prato
de 60%, observa-se uma certa constincia dos valores de eficiéncia do prato em
relagdo & velocidade superficial do vapor.

As figuras 4.3 (ab,c,d) mostram a dependéncia da eficiéncia com a
velocidade superficial do vapor. Nelas podemos observar que a efici€ncia pouco
varia ao longo da faixa de op'eragﬁo quando utilizadas as particulas G12, G10 e GO08.
Porém, nas operagBes com particulas G09, este comportamento nfio € observado.
Neste caso hd um decréscimo da eficiéncia com o aumento da velocidade superficial
do vapor, assemelhando-se ao observado nas operagdes com composi¢do 20% e
G09/40%.

4.2.4 - Composicio 80%:

Na composi¢do de 80%, as operagdes com 0s quatro tamanhos de particulas
apresentam dois comportamentos diferentes e ja observados anteriormente.

Através das figuras 4.4(a,c), que representam as operagdes com as particulas
G12 e G09, respectivamente, pode-se observar que a dependéncia da eficiéncia em
relagdo 4 velocidade superficial do vapor ¢ similar ao comportamento observado na
figura 4.2(a), ou seja, a eficiéncia € alta quando os regimes de escoamento sdo do
tipo “borbulhamento” e “misto” € com o aumento da velocidade superficial do
vapor este valor € reduzido & medida em que ocorre a transi¢fio para o regime
“froth”, tornando a aumentar até um valor maximo de onde passa a decrescer.

Por outro lado, com as particulas G10 e G08 (figuras 4.4b,d) pouca variagio
ocorre na eficiéncia ao longo da faixa de operagdo, como observado nos

experimentos com as particulas G12, G10 e G08 na composigdo de 60%.
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4.2.5 - Composicio 90%:

As eficiéncias obtidas nas operagbes com composi¢io do sistema em 90%
sd0 as mais baixas, devido principalmente & diminuigéo da for¢a-motriz.

Os valores da eficiéncia permanecem praticamente constantés no caso das
operagdes com as particulas G10, G09 e GO8 (figuras 4.5b,c,d). Apenas as
operagbes com as particulas G12 (figura 4.5a) apresentam um comportamento
diferente, variando bruscamente a eficiéncia no intervalo de velocidade superficial
do vapor entre 20 e 30 cm/s, assemelhando-se ao observado nos experimentos com
as particulas G12 nas composi¢cdes 40 ¢ 80% e com as particulas G09 na
composicio 80%.

Como pdde ser observado, o comportamento da eficiéncia com a velocidade
superficial do vapor se torna ainda mais complexo quando sdo adicionadas
particulas solidas & dispersdio liquido-vapor, o que dificulta a obtencdo de
explicagdes concretas sobre o fendmeno, como acontece também em estudos de
absorcdo em colunas de borbulthamento com particulas fluidizadas (WOZNIAK &
OSTERGAARD, 1973; STRUMILLO & KUDRA, 1977, DHANUKA &
STEPANEK, 1980).
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4.3 - INFLUENCIA DA COMPOSICAO NA EFICIENCIA DE MURPHREE

A influéncia da composicdo na eficiéncia para diversas velocidades
superficiais de vapor e tamanhos de particulas estdo representadas na figura 4.6.
Pelas figuras observa-se um comportamento ji4 previsto na literatura
(ZUIDERWEG & HARMENS, 1958; JOB, 1994), em que menores valores de
eficiéncia ocorrem nas extremidades da faixa de composigdo, isto €, proximo aos
componentes puros. Consequentemente, os maiores valores de eficiéncia ocorrem
nas composi¢des medianas independentemente do tipo de dispersfo, uma vez que o
tipo de dispersdo apresentado na figura 4.6a sfo todos borbulhamento/misto,
enquanto que para as figuras 4.6b,c sdo todos “froth”. Exceto os trés casos:
G12/20cm/s (figura 4.6a), G09/30 cm/s (figura 4.6b) e G09/40 cm/s (figura 4.6¢), as
demais operagdes apresentam um aumento de eficiéncia com a composicio de 20
para 40%, obtendo-se um méximo entre 40 e 60%, diminuindo drasticamente
quando a composi¢do varia para 80 e 90%.

ZUIDERWEG & HARMENS (1958) indicam que a variagdo mais acentuada
da eficiéncia nos extremos de composiciio € devido ao gradiente de tensfo
superficial desenvolvido no refluxo & medida em que o mesmo escoa
descendentemente pela coluna, como também, por causa de valores moderadamente
altos de volatilidade relativa, além da reducfo da forca motriz nas composicdes
proximas aos componentes puros. Eles indicam também que os sistemas neutros ¢
negativos seriam os que apresentam menor efeito da composi¢cdo na eficiéncia.
Considerando a classificagdo proposta por esses autores, o sistema aqui estudado se
classificaria em neutro, j4 que as tensdes superficiais dos componentes puros em
seus respectivos pontos de ebuli¢dio sdo bastante proximas (17,53 dinas/cm para o
Etanol e 16,35 dinas/cm para o Butanol). Desta forma o gradiente de tensfo
superficial ao longo da faixa de composigio é pequeno e, portanto, nfo influencia

significativamente nesta reducio de eficiéncia. As provaveis causas da drastica
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redugdo de eficiéncia apresentada na figura 4.6 seriam a alta volatilidade relativa

(em torno de 6,5) e a reduzida forga motriz nos extremos de maior composi¢io.
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Figura 4.6 - Efeito da composi¢éo na eficiéncia a diferentes velocidades superficiais

de vapor
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4.4 - INFLUENCIA DO TAMANHO DAS PARTICULAS NA EFICIENCIA
DE MURPHREE

O principal objetivo deste trabalho € analisar o efeito do tamanho das
particulas na eficiéncia de Murphree, jA que este ¢ um pardmetro bastante
importante quando se trata de fluidizacfio trifsica, conforme indicado na revisio
bibliografica.

Pelas figuras 4.1 a 4.5, apresentadas anteriormente, pode-se verificar que o
tamanho das particulas afeta a forma como a velocidade superficial do vapor
influencia na eficiéncia de separagio.

Pela figura 4.6 verifica-se que o aumento da eficiéncia pode ou ndo, ser
conseguido com a adigdo de particulas, ou seja, depende do tamanho das mesmas.
Observa-se que as operagdes com particulas de tamanho GO8, GI0 e GIi2
apresentam maior efici€ncia que as sem particulas, enquanto as operagdes com
particulas G09 apresentam menor eficiéncia.

A figura 4.7 apresenta os resultados experimentais de eficiéncia, obtidos a
diferentes tamanhos de particulas, tendo a velocidade superficial do vapor como
pardmetro. Como pode ser observado nestas figuras, a eficiéncia de Murphree do
prato diminui até atingir um valor minimo, de onde passa a aumentar conforme se
aumenta o tamanho das particulas, quando a composi¢do do sistema estd entre 20 e
60%. Este comportamento € mais definido na velocidade superficial do vapor de 30
cm/s, onde o regime predominante € o “froth”, que proporciona matores taxas de
transferéncia de massa. Embora nfo tenha sido possivel explicar este ponto minimo
por meio da visualizaciio da dispersdo, este comportamento esta de acordo com
FAN (1989).

Nas composi¢des de 80 e 90% nfo ocorre a caracterizago de um ponto
minimo ¢ sim valores de efici€ncia praticamente constantes ao longo da faixa de
didmetro das particulas, o que ja € inerente s composigdes extremas, proximas aos

componentes puros.



Capitulo 4 - Andlise dos Resultados Experimentais

57

110

Ug : 20 cmfs Y,

100 -

2883 &8

70
60 - T LA !
1.60 1.80 2.00 2.20 240 26
G ()
(a)

110

EM, (%)

; T T ! TP T T T T
1.60 1.80 2.00 220 240 26

dop(mm)

(b)
Figura 4.7 - Influéncia do tamanho das particulas na eficiéncia de Murphree



4.5 - INFLUENCIA DO TAMANHO DAS PARTICULAS NA FAIXA DE
OPERACAO

A faixa de operagdio € um fator determinante na escolba do tipo de prato
utilizado em uma coluna de destilagio. Com a adiglio de particulas ao prato, JOB
(1994) observou que hd uma acentuada redugfio da faixa de operagdo do mesmo.
Esta reducfio ¢ maior a medida em que se aumenta a massa do leito de particulas,
além de aumentar a ocorréncia das dispersdes do tipo borbulhamento e mista,
chegando ao ponto de se obter apenas o regime de borbulhamento, no caso do leito

de 16g.

As figuras 4.8 e 4.9 apresentam as faixas de operagfo desde o sistema com
particulas G12, de 1,70 mm de didmetro equivalente até o sistema contendo
particulas de 2,50 mm de didmetro (GO8).

Nota-se pelas figuras 4.8a,b,c,d, que representam as faixas de operacéo nas
composi¢bes 40, 60, 80 e 90% respectivamente, que ndo hd uma variacio
consideravel da faixa de operagdo em relagdo ao tamanho das particulas. Apenas a
operagdo com composicdo 20%, representada pela figura 4.9, apresenta um
comportamento diferente dos demais casos. Neste caso, as faixas de operacfio
obtidas com as particulas G12, G10 e G09 sdo bem maiores que a correspondente as
particulas GO8, chegando, inclusive, proximo a faixa de operagdo quando ndo se
utiliza particulas.

Desta forma, verifica-se que, apesar do desvio observado na composicdo de
20%, a faixa de operagdo do prato perfurado sem vertedor contendo particulas na
dispersdo liquido-vapor poucc varia com o famanho das particulas ¢ com a
composi¢do, enquanto que a massa do leito tem um profundo efeito na mesma
(JOB, 1994). Quando compara-se a faixa de operagéio com e sem o uso de particulas
na dispersdo, nota-se que a presenca das particulas causa uma expressiva reducdo
deste pardmetro, em torno de 50%, como pode ser visto na figura 4.10, que

apresenta um caso tipico para as opera¢des na composi¢io de 60% e que ocorre de
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forma similar para as demais composigdes. Esta reducdio da faixa de operagfio é na

maioria das vezes compensada pelo ganho na eficiéncia de separagdo, portanto, o

melhor aproveitamento da destilagdo fluidizada seria feito pela combinagfio da

massa do leito ¢ tamanho das particulas em que proporcionassem uma melhor

eficiéncia de separacio, mantendo uma aceitavel faixa de operagio.
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Figura 4.8 - Influéncia do tamanho das particulas na faixa de operagéo
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Figura 4.9 - Influéncia do tamanho das particulas na faixa de operagdo

quando se operou a composigio 20%.
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Figura 4.10 - Comparagdo da faixa de operagdio entre as operagdes com € sem

particulas, na composi¢do de 60%.

4.6 - INFLUENCIA DO TAMANHO DAS PARTICULAS NA ALTURA DA
DISPERSAQO

A altura da dispersdo esta diretamente relacionada com a expansdo do leito e,

~ portanto, ¢ ela quem vai definir os limites de operagdo do prato.
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Segundo alguns autores (JAMIALAHMADI & STEINHAGEN, 1991;
BHATIA et al, 1972) a adi¢do de particulas a um sistema géas-liquido, pode
ocasionar expansdo ou contracdo do leito dependenéo das caracteristicas fisicas das
particulas, sendo que as particulas molhdveis causam a contragio e as ndo-
molhéaveis a expanséo.

No presente trabalho foram utilizadas particulas de PVC, que se caracterizam
como molhéaveis devido & presencga do radical Cloreto na sua estrutura molecular.
Nas figuras 4.11 e 4.12 sd3o apresentados os resultados da altura da dispersdo em
relacio a velocidade superficial do vapor para operagdes com particulas de
diferentes tamanhos e operagfes sem o uso de particulas. Nelas podemos observar
que nas operagdes com particulas a expansdo do leito € maior que no leito sem
particulas, o que contraria os resultados obtidos por JAMIALAHMADI &
STEINHAGEN (1991) ¢ BHATIA et al (1972). Vale ressaltar que estes autores
trabalharam em colunas de borbulhamento concorrentes, a frio e sem transferéncia
de massa, o que de alguma forma poderia contribuir para tal discordincia. Pela
analise da literatura, verifica-se que alguns dos resultados obtidos em equipamentos
operados em contracorrente como o de STRUMILLO & KUDRA (1977) séo
divergentes dos obtidos em operag¢des com fluxos concorrentes.

JOB (1994), que trabalhou em condi¢gdes de destilagdo, observou que existe
uma relacdo linear da altura da dispersdo com a velocidade superficial do vapor e
que a inclinag@o da reta aumenta com a massa do leito. A menor inclina¢fio e maior
faixa de operagéo foi obtida com a operacgfio sem o uso de particulas e a partir dai a
inclinagdo aumentou conforme se aumentou a massa do leito. Pelas figuras
4.11(a,b,c,d) nota-se que a inclinagio da reta, portanto, a expansfo do leito, ndo
varia com o tamanho das particulas. Apenas para a composi¢io de 90% (figura
4.12) observa-se um desvio deste comportamento, com as particulas G0O8 seguindo
uma inclinagdo diferente daquela correspondente as demais particulas.

Desta forma verifica-se que as particulas de PVC (molhaveis) quando

adicionadas & dispers@o liquido-vapor causam expansdo do leito ou altura da
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dispersdo e esta expansdo aumenta com a massa mas ndo varia com o tamanho das

particulas.
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Figura 4.11 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na altura da dispersao
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Figura 4.12 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na altura da dispersio,

na composi¢do de 90%.

4.7 - OBTENCAO DO COEFICIENTE DE TRANSFERENCIA DE MASSA
VOLUMETRICO

Para o célculo do Coeficiente Global de Transferéncia de Massa Volumétrico
(K,a) utilizou-se a equagéo 2.8, que supde a mistura no prato como sendo perfeita,
ou seja, a eficiéncia pontual igual a eficiéncia global do prato. Para tal, considerou-
se para o calculo do K,a médio, apenas as operagdes nas quais os regimes de
escoamento observados no prato foram o “froth”. Desse modo, foram obtidos os
respectivos coeficientes médios para as operagSes com diferentes tamanhos de
particulas ¢ massa do leito 4g, além do correspondente a operagdo sem o uso de
particulas. Estes dados estfio apresentados na tabela 4.1.

Pelos dados obtidos, podemos observar que o comportamento do K,a em
relago & composi¢io do sistema e dimenséo das particulas, aproxima-se bastante da
influéncia destes par@metros na eficiéncia de separacdo. Nas composi¢des de 80 e
90%, o K,a médio pouco varia com o tamanho das particulas e os maiores valores

ocorrem sempre entre as composicdes de 40 e 60%.
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Fazendo-se uma analogia entre o K,a calculado no presente trabalho e o
coeficiente de transferéncia de massa volumétrico da fase liquida, obtido nas
operagbes de absor¢dio em leitos com fluxos das fases concorrentes, podemos
comparar estes resultados aqui obtidos, com os apresentados por FAN (1989),
segundo os quais existe um valor minimo do k;a em relagdo ao didmetro das
particulas que corresponde as operagdes com particulas de 1 2 2 mm de didmetro.
Neste trabalho o minimo obtido também situou-se nesta faixa, j4 que foi com as
particulas GO9 (didmetro equivalente igual a 2 mm) que se obteve os menores

valores de Ka.

Tabela 4.1 - Coeficientes de transferéncia de massa volumétricos médios para o
prato operando com e sem particulas a diferentes composi¢des do sistema, obtidos

via equagdo 2.8 (K,a. 10* gmol/atm.s.cm3)

0,20 4,063 3,960 2,237 2,660 2,480

0,40 3,906 4,569 2,276 3,410 3,860
0,60 4,574 3,604 2,099 2,696 4,066
0,80 2,625 2,202 2,247 2,403 2,280

0,90 2,035 1,746 1,871 2,020 1,978




CAPITULO 5

CONCLUSOES E SUGESTOES



5.1 - CONCLUSOES

Neste trabalho estudou-se uma alternativa para aumentar o grau de contato
entre as fases liquida e vapor em um prato perfurado sem vertedor que consistiu na
adi¢ao de particulas solidas (PVC) a dispersdo, tornando-a uma dispersdo sélido-

liquido-vapor, caracterizando-se como um sistema fluidizado trifésico.

De acordo com os resultados obtidos, foi verificado que a presenca das
particulas influencia na eficiéncia de separagfo e hidrodindmica do prato, sendo

destacado os seguintes pontos:

- com a presenga das particulas os regimes predominantes nas velocidades
superficiais do vapor mais baixas sfo o misto ¢ o borbulhamento, enquanto que nas

operagOes sem particulas o regime “froth” cobre toda a faixa de operagio;

- tanto com particulas como sem particulas, as maiores eficiéncias sdo obtidas
nas operagdes com composi¢do do sistema entre 40 ¢ 60%, ou seja, nas
composi¢cdes medianas ¢ as mais baixas nas composi¢des mais altas, préximas ao

etanol puro;

- verificou-se que as particulas G09 (2,00 mm) resultam num minimo de
eficiéncia de separagdo nas composigdes entre 20 e 60%, enquanto as particulas de
menor tamanho, G12 e G10 (respectivamente 1,70 ¢ 1,86 mm), proporcionam as
mais altas eficiéncias, sempre maiores que nas operagdes sem particulas e com

particulas GO8 ¢ G09;

- as particulas de PVC utilizadas na dispersdo, independente dos seus
tamanhos, provocam expansdo do leito, reduzindo a faixa de operagéo do prato em

aproximadamente 50% em relagio as operagdes sem o uso de particulas.

Portanto, o uso de particulas na dispersdo liquido-vapor proporciona, em
alguns casos, um consideravel aumento da eficiéncia de separagdo, mas em
contrapartida ha uma significante redugio da faixa de operago. Desta forma, a

utilizagdo de tais particulas na dispersfio pode ser feita a partir do ponto em que



economicamente a redugdo da faixa de operagdio é compensada pela maior

eficiéncia comparada com o caso sem particulas.

5.2 - SUGESTOES

Em trabalhos futuros este estudo poderia ser complementado baseado nas

seguintes sugestdes:

- utilizagdo de particulas com diferentes graus de molhabilidade, visando-se
recuperar a faixa de operagdo que ¢ reduzida com a utilizagdo das particulas de PVC
e manter a eficiéncia de separagio suficientemente acima daquela obtida em

operagdes sem o uso de particulas;

- além da molhabilidade, utilizar também particulas de diferentes densidades.
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DADOS EXPERIMENTAIS

A seguir sdo apresentados os dados obtidos experimentalmente, conforme

descrito no Capitulo 3:

0,85 0,2441 0,1733 0,6221 3,0 borbulhamento
1,10 0,2750 0,2056 0,6399 3,5 mista
1,40 0,2750 0,2056 0,6471 5,5 mista
1,60 0,2476 0,1949 0,6023 6,8 mista
1,75 0,2648 0,2020 0,6023 7,0 froth
2,20 0,2716 0,2056 0,5997 8,0 froth
2,30 0,2682 0,2056 0,5947 82 froth
2,85 0,2750 0,2056 0,5532 9,5 froth
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0,80 (,5452 0,4011 0,8462 3,0 borbulhamento
1,05 0,5179 0,4103 0,8257 3.8 mista
1,30 0,4928 0,4072 0,7683 6,0 froth
1,35 0,4814 0,4042 3,7596 6,5 froth
1,70 00,4640 0,4011 0,7856 7.5 froth
2,15 0,4669 0,4042 0,7856 8.5 froth
2,35 0,4552 0,4042 0,7618 9,0 froth

0,90 0,6965 0,5997 0,9129 3,5 borbulhamento
L15 0,6685 06,5972 0,5034 6,0 mista
1,45 0,6685 0,6023 0,8918 8,0 froth
1,75 0,6685 0,6023 0,8918 8,5 froth
1,83 0,6495 40,5997 0,8860 9.0 froth
2,15 0,6543 0,6023 0,8879 11,0 froth
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0,55 0,8860 0,8090 0,9749 3,5 borbulhamento
0,85 0,8503 0,7963 0,9607 4,0 mista
1,10 0,8298 0,7856 0,9298 7,0 froth
1,27 0,8482 0,8048 0,9445 7,5 froth
1,70 0,8503 0,8069 0,9536 8.8 froth
2,10 0,8462 0,8111 0,9481 10,5 froth

0,60 0,9427 0,9129 0,9801 3,0 borbulhamento
0,80 0,9298 0,9053 0,9801 4,5 mista
1,03 0,9260 0,9034 0,9661 6,8 froth
1,25 0,9260 0,9034 0,9661 7,5 froth
1,65 0,9223 0,8976 0,9767 8.5 froth
2,20 0,9242 0,9053 0,9749 10,5 froth
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0,65 0,3151 0,2127 0,6732 3,0 | borbulhamento
1,20 0,2784 0,2091 0,6023 4,5 mista
1,35 0,2750 0,2091 0,6269 5,5 mista
1,60 0,2441 0,1985 0,5997 6,0 mista
1,70 0,2716 0,2091 0,6048 6,5 mista
2,10 0,2716 0,2056 0,5972 7,0 froth
2,90 0,2784 0,2127 0,5716 8,5 froth
3,55 0,2682 0,2056 0,5452 9,0 froth

0,80 0,5152 0,4011 0,8174 3,0 borbuthamento
1,05 0,5152 0,4134 0,8069 4,0 mista
1,15 0,4611 0,3887 0,7856 6,0 mista
1,55 0,4899 0,4072 0,8069 7,5 froth
1,90 0,4669 0,4072 0,7835 7.8 froth
2,10 0,4669 0,4042 0,7661 8,5 froth




0,95 0,6965 0,6048 0,8918 3,5 borbulhamento
L15 0,6709 0,5947 0,8879 6,0 mista
1,40 0,6447 0,5972 0,8742 8,0 froth
1,60 0,6269 0,5972 0,8703 8,5 froth
1,75 0,6245 0,5997 0,3683 9,0 froth
2,05 0,6221 0,5742 0,8663 11,0 froth

0,80 0,8319 0,800 0,9408 3,5 borbulhamento
1,00 0,8216 0,7878 0,9316 5,0 mista
1,20 0,8111 0,7835 0,9298 7,0 froth
1,50 0,8022 0,7856 0,9260 8,0 froth
1,85 0,8048 0,7878 0,9260 9,5 froth
2,20 0,8236 0,8048 0,9316 11,0 froth
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borbulhamento

0,80 0,9204 0,8976 0,9643 3,0

1,05 0,9053 0,8879 0,9607 6,0 mista
1,30 0,9053 0,8879 0,9607 8,0 froth
1,50 0,9072 00,8879 0,9625 8,5 froth
1,75 0,9015 0,8879 0,9589 9,0 froth
2,05 0,9034 0,8879 0,9589 9,5 froth

0,90 0,2337 0,1770 0,5262 3,0 borbulhamento
115 0,2716 0,2091 0,5742 50 mista
1,40 0,2750 0,2162 0,5452 6,0 mista
1,60 0,2716 0,2091 0,5478 6,5 froth
1,80 0,2784 0,2232 0,5452 7,0 froth
2,50 0,2682 0,2127 0,5068 8,0 froth
3,40 0,2579 0,2056 0,4956 10,0 froth

19
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1,10 0,4640 0,3949 0,7463 3,0 borbulthamento
1,25 0,4582 0,4103 0,7463 5,0 mista
1,55 0,4640 0,4103 0,7352 6,5 mista
1,70 0,4582 0,4011 0,7171 7,0 froth
1,85 0,4658 0,4103 0,7171 8,0 froth
2,25 0,4698 0,4134 0,7239 8,5 froth
2,85 0,4871 0,4255 0,7011 10,0 froth

0,95 0,6495 0,5947 0,8643 3,0 borbulthamento
1,10 0,6269 0,5947 0,8523 4,5 mista
1,20 0,6172 0,5794 0,8298 6,0 mista
1,55 0,6269 0,5997 0,8278 7,0 froth
1,70 0,6495 0,6073 0,8319 8,5 froth

2,15 0,6495 0,6023 0,8257 9,5 froth
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0,70 0,8421 0,8048 0,9536 4,0 mista
1,00 0,8278 0,7878 0,9481 6,0 mista
1,20 0,8319 0,8027 0,9279 7,0 froth
1,30 0,8319 0,8090 0,9353 7,5 froth
1,45 0,8111 0,7899 0,9316 8,5 froth
1,80 0,8278 0,8027 0,9408 9,0 froth
2,05 0,8236 0,8027 0,9408 10,0 froth

0,9714

0,80 0,9260 0,9072 4,5

0,95 0,92004 0,9034 0,9678 3,5 mista
1,15 0,9091 0,8918 0,9607 7,0 froth
1,45 0,9034 0,887% 0,9625 8,0 froth
1,80 0,9053 0,8879 0,9625 9,0 froth
2,15 0,9034 0,8860 0,9625 10,0 froth




APENDICE B



CALCULO DAS VARIAVEIS DE OPERACAO E PROPRIEDADES
FISICAS

A partir dos dados experimentais de altura da disperséo, composi¢des do
vapor € liquido no prato, temperatura do refluxo e vazido volumétrica do
condensado, foram calculadas as seguintes variaveis:

- composi¢do do vapor em equilibrio com o liquido no prato (v*);

- eficiéncia de Murphree ( EM, );

- peso molecular da mistura (PM; );

- massa especifica da mistura (p, );

- vazio molar do vapor e liquido (Ve L),

- vazdo volumétrica do vapor (Q,);

- velocidade superficial do vapor (Up);

- tensdo superficial do liquido no prato (o, );

- viscosidade do liquido no prato (p, );

- for¢a-motriz (f);

- temperaturas de equilibrio (T, e Ty);

- vazio molar do vapor por unidade de area (G);

- coeficiente de transferéncia de massa volumétrico (K, a)

B.1 - Composicio do Vapor em Equilibrio com o Liquido no Prato

Dados de equilibrio liquido-vapor do binario etanol-butanol a pressdo de 715
mmHg (pressdo média da cidade de Campinas) ndo sdo disponiveis na literatura.
Apenas dados a pressdo de 760 mmHg sdo disponiveis em GMEHHLING &
ONKEN (1977). Utilizando-se 0s mesmos valores dos parimetros bindrios de
Wilson, foram preditos os dados de equilibrio a pressdo de 715 mmHg. Verificou-se
que, pela predigdo, esta diferenga de pressdo pouco influencia nos dados de

equilibrio. Encontrou-se que as relagbes y* versus x sdo idénticas em ambas as
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pressoes (variagiio apenas na 3* casa decimal) e que a relagdo Txy teve variagdes de
temperatura no maximo de 2 °C para toda a faixa de composi¢do, o que nio
modifica significativamente os dados de propriedades fisicas. Desta forma, devido a
esta pequena diferenga, foram adotados neste trabalho os dados a pressdo de 760
mmHg. A relagfo y* versus x foi ajustada pelo método de Nelder-Mead, obtendo-se

o seguinte polindmio:

y* = 3,701x - 6,669%" + 6,216%" - 2,252x" (B.1)
Erro médio: 0,47%

A figura B.1 representa a curva de equilibrio do sistema etanol-butanol.

100

0.80
0.60
0.40

020 4

0.00 020 040 060 0.80 100

Figura B.1 - Curva de equilibrio liquido-vapor do sistema etanol-butanol

B.2 - Eficiéncia de Murphree do Prato

A eficiéncia de Murphree foi calculada em fungdo das composicdes da fase

vapor, conforme a seguinte equagio:
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EM, —{M}mo (B.2)

B.3 - Peso Molecular da Mistura
Foram calculados os pesos moleculares médios do liquido no prato (PM;) e
do refluxo (PMy), considerando no altimo caso, a composic¢do do refluxo igual a do

vapor que deixava o prato (y,), ja que este era condensado e retornava para a coluna.

Desta forma as seguintes equac¢des foram utilizadas:

PM, =xPM, +(1-x)PM, (B.3)

PM, =y,PM, +(1-y,)PM, (B.4)
B.4 - Massa Especifica da Mistura

Considerou-se para o célculo da massa especifica, a mistura liquida como

sendo solugdo ideal, ou seja:
v, =xv, +{1-x)v, (B.5)

¢, portanto:

1 [ xPM, (1—X)PM2}
+

V/p, =
PL PMLL o P

(B.6)

As massas especificas dos componentes puros (p, € p,) foram obtidas através dos
dados apresentados por WILHOIT & ZWOLINSKI (1973). Dessa forma, as

seguintes equagdes foram adotadas:
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p, =0,7638-+0,9853-10 T - 0,5766-10~(T,, ) (B.7)
Erro médio: 0,05%

p, =0,8372~9.463-10T, (B.8)
Erro médio: 0,06%

B.5 - Temperaturas de Equilibrio

Através dos dados de equilibrio do sistema etanol-butanol a pressdo de 760
mmilg, obtidos em GMEHHLING & ONKEN (1977), foi construido o diagrama
Txy, representado na figura B.2. As curvas foram ajustadas pelos seguintes

polindmios:

T, =117,5-7571x+5541x" ~19,04x° (B.9)
Erro médio: 0,1028%

3
T, =117.8-2643y +16,93y? +29,76y (B.10)
Erro médio: 0,1925%
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Figura B.2 - Diagrama Txy do sistema etanol-butanol, a 760 mmHg.

B.6 - Vazoes Molares

Como a coluna foi operada a refluxo total, considerou-se a vaziio molar do
vapor igual a do liquido.

Para o célculo, utilizou-se a vazio volumétrica (medida experimentalmente),
a massa especifica e o peso molecular médio do refluxo, organizados pela seguinte

equagio:

_ QL Pr

V=L
PM,,

(B.11)

B.7 - Vazio Volumétrica do Vapor

Para efetuar este calculo, considerou-se a fase vapor comportando-se como
um gés ideal. Assim, a lei dos gases ideais pdde ser utilizada e a vazio volumétrica

do vapor foi obtida pela seguinte equagdo:
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Q=" | (B.12)

sendo T, dada em graus Kelvin.
B.8 - Velocidade Superficial do Vapor
Conhecendo-se a vazdo volumétrica do vapor, a velocidade superficial é

obtida através da divisdo da vaziio pela area da segdo transversal da coluna (23,76

2 .
cm”), ou seja:

Q,
V=237 (B.13)

B.9 - Vazio Molar do Vapor por Unidade de Area

Obtida pela relagfio:
v
G, = 376 B.14)

B.10 - Forca-Motriz

A forca-motriz é dada pela diferenca entre os valores da composicdo do

vapor em equilibrio com o liquido no prato e do vapor que chega ao prato, ou seja:

f=y*-y, (B.15)



B.11 - Tensio Superficial da Mistura Liquida

Para o calculo da tensdo superficial, foi adotada a correlagdio de Macleoud ¢
Sugden modificada como regra de mistura, que ¢ sugerida por REID et al (1977) e

tem a seguinte forma:

p, | PM 025 PM 0,25
00’25:—"{-——4);0 +—2(1-xXo :} B.16
- PM,L p 1) Py )( 2) ( )

As tensdes superficiais dos componentes puros foram obtidas por polindmios
ajustados aos dados fornecidos por JASPER (1972) e VARGAFTIK (1975) na faixa

de temperatura de 60 a 150 °C. Os polindmios foram os seguintes:

o, =23,72-0,06657(T,, )-1,588-107* (T, J (B.17)
Erro médio: 0,26%

o, =27,25-0,09315(T,,) (B.18)
Erro médio: 0,74%
B.12 - Viscosidade da Mistura Liquida
A viscosidade da mistura liquida foi calculada pela seguinte relacéo:
Ing, =xlnp, +(1-x)npy, , (B.19)

sendo, segundo REID et al (1977):
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11
_ |2 B.2
logp, = 686 4 (Tex 300’9] (B.20)
1 -~9845(-3-~ ! ] (B.21)
OB =00 T T 341 '

B.13 - Coeficiente de Transferéncia de Massa Volumétrico

Para o célculo do K,a, foi adotada a equagio 2.8 definida no Capitulo 2, que

considera a eficiéncia de ponto igual 4 eficiéncia do prato, ou seja:

G,
Kgax-—HdPin 1-EM, ) (B.22)



ABSTRACT

Distillation is the most important separation process and being a very high
energy consumption, even quite small improvments in separation efficiency would
lead to cost benefits.

In the present work is studied a method to improve contact between vapour
and liquid in distillating dispersions by the addition of solid particles to avoid jetting
or the formation of large bubbles, thus increasing mass transfer between the two
phases.

Experimental work was carried out on a sieve plate without downcomer, in a
5.5 cm diameter column using ethanol/n-butanol as distillating system. Beds of 4g
particles and various sizes were used (1.70, 1.86, 2.00 and 2.50 mm).

It was observed that the particle size has a marked effect on the separation
efficiency. Tray efficiency is dependent on particle size and except for of 2.00 mm
particles experimental results show that the separation efficiency is always higher
than for systems without particles. The variation of the efficiency with the
distillating system composition, keeping the particles size and vapour superficial
velocity constants, is higher at the compositions extremes. On the other hand, the
influence of the vapour superficial velocity depended of the particles size and
system composition. The presence of particles in the liquid-vapour dispersion shows
a remarkable increase in tray efficiency although causes a large reduction in the

plate operation limits.




