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RESUMO

O presente trabalho estuda o efeito da adig@o de particulas sélidas na
dispersdo formada sobre o prato perfurado sem vertedor de uma coluna de
destilagdo na eficiéncia de separacfo. Para tal, foi realizado um trabalho
experimental em uma coluna de destilagdio com 5,5 cm de didmetro, utilizando o
sistema etanol-nbutanol, operando em condi¢Ges de refluxo total.

Os efeitos da molhabilidade ¢ da densidade de particulas sobre
caracteristicas da dispersdo solido-liquido-vapor, eficiéncia de Murphree e faixa de
operacdo estavel do prato foram estudados.

As medidas de eficiéncia e altura da dispersdo empregando 4g de
particulas com didmetro equivalente de 1,86 mm de polietileno de alta densidade
(PEAD), silicone e politetrafluoretileno (TEFLON) em diversas condigdes
operacionais foram realizadas.

Uma anélise comparativa dos resultados obtidos com operac¢des sem o
uso de particulas e com particulas de PVC sfo também apresentados.

Os resultados experimentais mostram que o tipo de particula
influencia significativamente os valores de eficiéncia de separacdo e faixa de
operacgdio estavel do prato. Observou-se que para particulas molhaveis obteve-se um
aumento da eficiéncia em toda a faixa de composi¢io quando comparados as
operagdes sem o uso de particulas, enquanto que para particulas ndo molhaveis esse
aumento ndo ¢ sempre verificado mostrando-se dependente da composicio, da
vazdo de vapor e da densidade. Observou-se que a faixa de operagfio diminui
drasticamente com particulas molhdveis porém mantém-se inalterado com particulas
néo molhaveis.

Verificou-se que a presenca de particulas molhaveis ndo provocou
grande variagido no comportamento da eficiéncia de separag@io com a composi¢do ou
seja, seus valores maximos correspondem a composi¢des medianas e apresenta uma
queda nos extremos de composicdo. Nas particulas ndo molhaveis essa queda ¢

menos acentuada, mostrando-se eficiéncias mais constantes com a composigéo.
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Capituro 1 - INTRODUCAO I

1- INTRODUCAO

A separagfo de misturas de liquidos nos seus constituintes puros ¢é
uma das principais operagdes das indistrias quimicas e petroliferas e a destilacio é
o método mais correntemente usado para conseguir este objetivo. Por ser um
processo energeticamente muito intensivo, um requisito importante de uma unidade
de destilagfio € a promocdo do 6timo contato entre as correntes de vapor ¢ liquido
sobre o prato, de maneira a que haja maxima eficiéncia de separacdo, resultando em
uma consideravel economia de energia.

A literatura apresenta diversos trabalhos indicando que sistemas
destilantes classificados segundo Zuiderweg e Harmens (1958) como neutro e
negativo, apresentam baixa eficiéncia de separagdo, pois ndo ha estabilizacfo das
bolhas pelo gradiente de tensdo superficial. A dispersdo destes tipos de sistemas
caracterizam-se pela presenga bolhas de diametros grandes € jatos de gas e liquido.
A adicfo de particulas objetiva a quebra dessas bolhas e jatos, melhorando o contato
entre as fases.

Neste trabalho € estudada a influéncia da adigdo de particulas solidas
ndo molhéveis de PEAD, Silicone ¢ TEFLON na eficiéncia de separacdo e faixa de
operacdio do prato sem vertedor, onde € analisado o comportamento das mesmas
com a velocidade superficial do vapor e composic¢do do sistema destilante.

O capitulo 2 apresenta a analise da literatura, onde sdo abordados
assuntos que envolvem destilacdo com fluidizagio trifasica, que servem como base
de analise dos resultados aqui obtidos.

A descrigdo do procedimento experimental realizado bem como todo o
equipamento utilizado para a aquisi¢fio dos dados € descrito no capitulo 3.

A analise dos resultados € apresentada no capitulo 4, onde séo
abordados a influéncia da molhabilidade e densidade dos solidos na eficiéncia de
separacdo ¢ altura da dispersdo para diversas composi¢des do sistema destilante e
velocidades superficial do vapor.

No capitulo 5 sdo apresentadas algumas conclusdes e sugestdes desse

estudo.
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Finalmente no apéndice A sfo apresentados os dados obtidos
experimentalmente ¢ no apéndice B as metodologias de célculo das varidveis e das

propriedades fisicas do sistema destilante envolvidas neste estudo.
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CAPITULO 2 -~ ANALISE DA LITERATURA 3

2.1 - INTRODUCAO

A andlise da literatura foi subdividida para melhor compreensio em
operacdes que envolvem fluidizagfo trifisica em geral, eficiéncia de separagio de

prato sem vertedor e destilacdo com particulas fluidizadas propriamente dita.

2.2 - FLUIDIZACAO TRIFASICA

A expressdo fluidizacdo trifasica € usada para descrever operacdes em
que particulas sélidas sdo fluidizadas por dois fluidos. Sua principal aplicacdo é em
reagOes de componentes gasosos e liquidos catalisados por particulas sélidas como
hidrogenacdo de fra¢les liquidas de petréleo, hidrogenacio de gorduras insaturadas
entre outros.

O leito fluidizado usado nas aplicagdes ¢ estudos sobre fluidizagio
trifasica pode ser estabelecido por fluxo concorrente ascendente das fases gasosa ¢
liquida, onde o liquido ¢ a fase continua e o gas a descontinua ou por fluxo
contracorrente, com fluxo ascendente de gés e descendente de liquido. Dentre estes
dois modos de operagdo, 0s que caracterizam-se pelo fluxo concorrente sdo os mais
estudados.

Estudos envolvendo operagdes de absorcfo utilizando colunas de
borbulhamento feitos por Ostergaard (1971), Dhanuka & Stepanek (1980) e
Jamialahmad & Steinhagein (1991) mostraram que se pode aumentar a taxa de
transferéncia de massa por fluidizagdo de particulas sélidas, formando um sistema
trifasico soélido-liquido-gas, alterando-se o comportamento hidrodindmico. Este
aumento pode ser alcangado dependendo de diversos fatores como quantidade e tipo
(forma, densidade, molhabilidade, atividade quimica da superficie) da particula
presente no meio, como também da taxa de escoamento e propriedades
(viscosidade, tensdo superficial) dos fluidos.

Fan (1989) indica que os efeitos dos fluxos de gis e de liquido bem
como de suas propriedades sobre a taxa de transferéncia de massa, dependem

sobretudo da caracteristica e quantidade de particulas no meio. Assim uma analise
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mais detalhada da influéncia da quantidade e tamanho das particulas quimicamente
inertes na fluidizagdo trifdsica podem ser encontradas respectivamente em Job
(1994) e Oliveira (1995). No presente trabalho serdo discutidos apenas as
propriedades de molhabilidade e densidade das particulas.

2.2.1 - Influéncia da densidade

Existem poucos trabalhos na literatura que abordam os efeitos da
densidade em fluidizagdo trifasica. No entanto dois grandes grupos podem ser
observados: quando as particulas tem densidade menor que a do liquido, formando
leitos de fluidizacdo inversa, onde o liquido descendente arrasta as particulas para
baixo. E quando as particulas tem densidade superior & do liquido podendo ser
operado em fluxo concorrente de liquido e vapor, sendo este o caso mais citado na
literatura

Estudos qualitativos da caracteristica da expansfo do leito dividem-se
em dois grupos distintos: das particulas pequenas/leves e particulas grandes/pesadas,
sugerindo que o comportamento de uma particula pequena seja similar ao de uma
particula com baixa densidade.

Tsuchiya et al (1992), compararam as caracteristicas da esteira de
particulas formadas na passagem de uma bolha de gas pelo leito entre particulas
leves (1,2 gem®) e pesadas (2,5 g/em’) utilizando uma coluna (retangular de
30x0,8x1,40 c¢m’) de borbulhamento com nitrogénio e 4gua. Os autores
determinaram a variacdo da area da esteira de particulas arrastadas pela bolha de gés
acima da superficie livre do leito com o tempo, através de filmagens. Concluiu-se
que houve diferenga no grau de arraste entre particulas de alta e baixa densidade. As
particulas pesadas ndo atingem um perfil constante de arraste com o tempo,
enquanto que os solidos leves exibem um perfil quase estavel por longos periodos
conforme se pode observar pela figura 2.2, que mostra a variagdo de Kd (razdo da
area de arraste pela area da bolha) com o tempo. Consequentemente o arraste em

sentido amplo e com relacdo ao tempo devera ser maior para particulas com baixa
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densidade, assim uma particula que persiste por longo tempo no arraste, tem maior
probabilidade de ser capturada por bolhas sucessivas e o transporte desses sélidos

serem conduzidos axialmente.
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figura 2.2 - Perfil do grau de arraste com o tempo [Tsuchiya et al (1992)].

2.2.2 - Influéncia da molhabilidade das particulas

As particulas solidas podem ser caracterizadas de acordo com o seu
grau de molhabilidade. A molhabilidade de uma particula sélida pode ser definida
como a extensdo com que um liquido se espalha sobre sua superficie. A particulas
ndo molhaveis ndo possuem grupo polar em sua unidade molecular e portanto nio
podem formar ligagdes com liquidos polares, mas as particulas molhaveis por
possuirem grupos polares tem a capacidade de formar ligagbes fisicas com
substancias polares.

A molhabilidade de particulas solidas em um leito fluidizado trifasico
tem significativa influéncia no comportamento hidrodindmico do leito. Entre outros
fendmenos, podera ocorrer tanto a coalescéncia como a quebra das bolhas devido as

intera¢Ges entre as bolhas que se eclevam, outras bolhas existentes no meio,



CuapiturLo 2 - ANALISE DA LITERATURA il

particulas solidas e o meio liquido vizinho. A coalescéncia das bolhas pode implicar
na reducéo no "hold-up” do gas .

Armstrong et al (1976) concluiram em seus estudos que a baixas
velocidades de gas, em leitos com particulas nfo molhdveis de 6mm, ocorria a
desintegracdo das bolhas € com maior expansfio do leito e menor "hold-up" do gas
comparado com particulas molhaveis com mesmo didmetro.

Bhatia et al (1972) estudaram a influéncia da molhabilidade das
particulas na expansdo do leito numa coluna de 2 cm de didmetro, usando o sistema
ar-agua e particulas de vidro de 1 mm de didmetro e densidade 2,82 g/cm3 . Varios
ensaios foram realizados variando-se as velocidades superficiais do liquido ¢ vapor,
com as particulas limpas, que caracterizavam-se como molhaveis ¢ com as
particulas cobertas com Teflon, o que caracterizavam-nas como ndo molhaveis. A
cobertura das particulas foi feita com um “spray” de Teflon, de modo que nfo foi
alterada a densidade das mesmas. Os resultados obtidos pelos autores estfo
representados na figura 2.3, onde nota-se que em todos os casos houve uma maior
expansdo do leito quando utilizadas as particulas ndo molhaveis. Quando utilizadas
as particulas molhéveis, ocorreram contragdes do leito nas velocidades superficiais
do gés mais baixas.

Chen e Fan (1989), concluiram em seus estudos que esferas de vidro
encapadas com Teflon com tamanho de 2mm penetrariam a bolha esférica do leito
sem sua quebra, enquanto que a mesma particula sem o Teflon ndo o faria (figura
2.4), pois particulas ndo molhaveis sdo mais capazes de penetrar a bolha sem sua
quebra porque em uma superficie molhavel a fase liquida tende a se espalhar em um
filme liquido estdvel, mas em uma superficie nio molhadvel o filme liquido se
quebra em gotas (figura 2.5). Isto porque em particulas ndo molhdveis, a a¢do da
forca de empuxo durante a colisdo é menor, pois somente parte da superficie da
particula ndo mothavel € circundada pelo liquido. Assim, com estas particulas ha um
maior tempo de contato e isto implica que a interagdo particula-bolha € mais efetiva.
Este experimento foi desenvolvido em uma coluna de borbulhamento onde foram

usados adgua (fase liquida) e nitrogénio (fase gasosa) como meio fluidizante.
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Figura 2.4 - Particula esférica colidindo com uma bolha esférica [Chen & Fan (1989)].
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Molhavel Nio Molhavel

Figura 2.5 - Diferentes superficies de contato em particulas sélidas
[Chen & Fan (1989)].

Os autores concluiram também que a densidade do aglomerado
particula-bolha € menor do que a densidade da particula sozinha, assim uma maior
expansdo do leito € esperado com a presenga de particulas ndo molhéveis. A menor
densidade do aglomerado conduz a uma menor tendéncia a quebra da bolha,
consequentemente em leitos com particulas ndo molhaveis as bolhas deveriam se
grandes e o "hold-up" do gas menor. Segundo esses autores em operagdes com
multiparticulas a penetragfio através de uma bolha nfio se d4 apenas por uma Unica
particula, mas sim por duas ou mais particulas simultaneamente ou
consecutivamente provocando a instabilidade da bolha e permitindo sua quebra.
Relataram que o tamanho critico para a quebra das bolhas, em um leito fluidizado
trifasico num sistema ar-agua-esferas de vidro foi predito como sendo de 2,2mm.

Tsutsumi et al (1991) de forma anéloga aos trabalhos de Bhatia et al
(1972) e Chen & Fan (1989), também em experimentos utilizando uma coluna de
borbulhamento com nitrogénio, agua e esferas de vidro ou esferas de vidro
encapadas com Teflon, concluiram que em um leito fluidizado trifasico com
particulas ndo molhéaveis houve grande expanséo do leito e menor "hold-up" do gas
comparado a particulas molhaveis.

Jamialahmadi e Steinhagen (1991) estudaram o efeito da

f12%

molhabilidade das particulas no “"hold-up™ do géas, utilizando uma coluna de
borbulhamento. O sistema utilizado foi o ar e dgua e particulas de poliestireno (nédo

molhavel) e nylon (molhavel). Como pode ser visto nas figuras 2.6 e 2.7, foi



CAPITULO 2 ~ ANALISE DA LITERATURA 9

observado que as particulas nio molhéveis proporcionam uma redugdo do “hold-up”

do gas, enquanto as molhaveis promovem um aumento do mesmo..

- P=103kPa
7 dp~= 0,813 mm
: E\JL—“- 1cm/s ;
0.24 - p 128
& ous
pd
=
=9
3
2 0.12
O A
T
0.06 . 0% solidos
---------- 2% solidos
5% sélidos
0.00 - S S— ‘
G 4 & 12 16 20

Velocidade do Gas {cm/s)

Figura 2.6 - Efeito das particulas nio molhaveis, de poliestireno, no
“hold-up” do gds [Jamialahmadi & Steinhagen (1991)].

Segundo os autores, isto pode ser explicado fundamentando-se na
resisténcia do filme liquido que separam duas bolhas. Quando a &gua, que ¢
altamente polar, ¢ posta em contato com uma superficie s6lida ndo-molhavel, tal
como poliestireno, ndo ¢ possivel que ela tenha aderéncia a superficie soélida,
portanto a presenca de particulas de poliestireno no filme liquido entre duas bolhas,
reduz a resisténcia do filme e entdo ocorre a coalescéncia. Por outro lado, fortes
ligacdes fisicas sdo estabelecidas entre a 4dgua e a superficie solida, quando esta
superficie € o nylon, devido & polaridade deste material e da 4dgua. Neste caso, a
presenca destas particulas no filme liquido aumenta a resisténcia & coalescéncia das

bolhas e consequentemente, aumenta o “hold-up” do gés
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Figura 2.7 - Efeito das particulas molhdveis, de nylon, no “hold-up” do gas
[Jamialahmadi & Steinhagen (1991)].

2.3 - EFICIENCIA DE SEPARACAO DO PRATO

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

Existem diversas defini¢des da eficiéncia do prato, sendo que o mais
comum € o mais aplicado ¢ a de Murphree. A eficiéncia de Murphree relaciona o
comportamento de um prato real com um ideal e pode ser calculada com relagio a

fase vapor de acordo com as seguinte equagio:

= yn B yawi

EM, =
y *n —¥oua

Yy

2.1

onde y, ¢ a fracdo molar de etanol na fase vapor que deixa o prato, y,; ¢ a fracdo
molar de etanol na fase vapor que chega ao prato ¢ y‘kr§ ¢ a composico do vapor que

estaria em equilibrio com o liquido que deixa o prato, conforme a figura 2.3,
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Figura 2.8 - Esquema do escoamento dos fluidos em prato com vertedor

2.4 - COEFICIENTES DE TRANSFERENCIA DE MASSA
VOLUMETRICOS

O coeficiente global de transferéncia de massa volumétrico da fase
gasosa (K,a), pode ser determinado supondo-se que o liquido sobre o prato esteja
perfeitamente misturado o que implica em dizer que y* ¢ constante em qualquer
ponto da dispersio (West et al, 1952).

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

gasosa (Nog) ¢ definido por:

Nog = Kea Hd.P/Gy = [~ 2.2)

y*-y
integrando-se o termo do extremo direito, obtém-se:

In (1-EM,) = K,a.(Hd.P/G,,) (2.3)

A partir desta equaco, o coeficiente global de transferéncia de massa
volumétrico da fase gasosa pode ser obtido, conhecendo-se a eficiéncia de separagéo
do prato, a altura da dispersdo, a pressdo de operacfio e a vazio molar do gas por

unidade de area.
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2.5 - DESTILACAO COM PARTICULAS FLUIDIZADAS

Job (1994) estudou o efeito da adigdo de particulas sélidas de cloreto
de polivinila (PVC) na dispersdo liquido-vapor, utilizando como sistema destilante
etanol/n-butanol em uma coluna de destilagdo de 5,5 cm de didmetro com um prato
sem vertedor. A massa das particulas cilindricas de didmetro equivalente a 2,5mm,
foi variada de 2, 4, 6, 8 e 16g. Verificou-se que com a adigdo das particulas sobre o
prato, o comportamento hidrodindmico foi distinto a opera¢Bes sem soélidos,
reduzindo-se drasticamente a faixa de operagiio devido a expansdo do leito.
Verificou-se que quanto maior a massa de particulas solidas presentes na disperséo,
maior foi a expansio do leito (figura 2.9).

Verificou-se também que a composicdo 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 variacdo da eficiéncia nos valores extremos de
composi¢do do sistema, como pode ser observado na figura 2.10.

Pela figura 2.11a Job (1994) observou que na auséncia de particulas de
PVC a eficiéncia cresce a medida que se aumenta a velocidade superficial do vapor
até alcancar um valor méximo, a partir do qual comega a decrescer, comportamento
similar ao obtido por Finch & van Winkle (1964). No entanto, a presenga de

particulas solidas altera esse comportamento como se pode ver na figura 2.11b.
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Figura 2.9 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na altura da dispersio, em

leitos de diferentes massas [Job (1994)].
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Figura 2.10 - Influéncia da composiciio na eficiéncia de Murphree
diferentes massas [(Job (1994)].
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Nas velocidades mais baixas obteve-se as mais altas eficiéncias de
Murphree, possivelmente porque nestes tipos de regime tem-se um gradiente de
concentracdo na direcfio axial da dispersdo obtendo-se valores de eficiéncia dec

Murphree superiores a 100%.

140 - )
100 Massa do leito: 4g

i rticul
Operagao sem particula Composigio do sistema; 20%

Compesicic do sistema: 20% 105 -0

95 : Diametro da particula; 2.5 mm
100 Ly
ag -
£
L ]
. & +® .
bl a
85 g0 - . .
. <y
= ] -l
Sho * 285
= . =
= mao
.
75 *
™ Regime de
¥ - escoamento
i : 70 -
Regime de borbulhamento
65 . escoamento - o o
® fobh . & ot
10 20 30 40 S0 86 70 B0 90 180 5 10 5 20 25 30 35 a6 45
Ug {CM/S) Ug (CWS)
(a) (b)

Figura 2.11 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na eficiéncia [Job (1994)].

Verificou-se que os sistemas com composicdo em torno de 60% foram
os que apresentaram as maiores eficiéncias. Ndo houve variacfio significativa da
eficiéncia com a velocidade superficial do vapor a ndo ser para valores mais
elevados de velocidade superficial do vapor, para os quais notou-se uma pequena
queda na eficiéncia (figura 2.12a).

Para sistemas com composi¢do a 90% observou-se que, analogamente
a 60%, a eficiéncia sofreu pouca influéncia com a velocidade superficial do vapor
(figura 2.13a) porém foram 0s que apresentaram as menores eficiéncias entre todos
os estudados. Segundo Job (1994), esta tendéncia de se obter menores eficiéncias
quanto mais proximo se estd do componente puro foi verificado por Zuiderweg &
Harmens (1958) e por Hart & Haselden (1969).Verificou-se um comportamento

semelhante para a composi¢éo de 80% .
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Figura 2.12 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na eficiéncia [Job (1994)].
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Figura 2,13 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na eficiéncia [Job (1994)].

Dando continuidade ao trabalho desenvolvido por Job (1994), Oliveira

(1995) estudou a influéncia do tamanho de particulas de PVC na eficiéncia de

separa¢do ¢ hidrodindmica do prato, utilizando o mesmo equipamento e sistema

destilante que Job (1994) e 4g de solidos, pois esta massa foi a que apresentou

melhor faixa de operagfo e eficiéncia de separagdo. A tabela 3.1 mostra os

tamanhos das particulas estudadas por Oliveira (1995).
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Tabela 3.1 - })mlensao das partlculas utillzadas {Ohvelra (1995
- “Tyler” . Daémetre eqmvalente das: parﬁculas de,, - ‘Pen

= SR ' Limm) ' R
12 1,70 Giz2
HU 1,86 G10
09 2,00 G09
08 2,50 G08
Operac¢Bes sem 0 uso de particulas Sp

Oliveira (1995) verificou também que com o uso de particulas de PVC

o aumento da eficiéncia pode ou nfo, ser conseguido com a adigdio de particulas

dependendo do tamanho das mesmas. Observa-se na figura 2.14 que as operacOes

com particulas de tamanho G08, G10 e G12 apresentam maior eficiéncia que as sem

particulas, enquanto as operagdes com particulas G0O9 apresentam menor eficiéncia.

Eficiéncia de Murphree (%)

110 -

vg: 30 cmfs

100 -

80

Tamanho das
Particulas:

Gl2

70 T G
i : Gas
GOS (Job,1994)
SP (Job, 1994)
60 T : . .
0.20 0.40 0.60 0.80 1.00

Composicdo do Liquido no Prato

2.14 - Efeito da composicio na eficiéncia em operacdes sem particulas e com
particulas de PVC de varios tamanhos [Oliveira (1995)].

O autor também indica que houve uma significativa reducdo na faixa

de operagdo, como se pode notar pela drastica expansdo do leito (figura 2.15),

idéntico ao apresentado por Job (1994), independente do tamanho da particula.
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2.15 - Influéncia da velocidade superficial na altura da dispersdo em operacées sem
particulas e com particulas de PVC de virios tamanhos [Oliveira (1995)].
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3.1 - INTRODUCAO

No capitulo anterior, foram apresentados vdrios trabalhos ¢
fundamentos referentes ao estudo da hidrodindmica e eficiéncia de pratos
perfurados e fluidizag¢8o trifdsica que serviram como base para a execucdo deste
trabalho.

Neste capitulo seréd feita uma descri¢do do equipamento experimental
utilizado, bem como do procedimento de operagdo do mesmo.

Job (1994) estudou o efeito da massa das particulas na eficiéncia e
hidrodindmica do prato e verificou que uma melhora na eficiéncia de separagéo ¢é
obtida com a adi¢@o de particulas. No entanto resulta em uma dréstica reduc@o na
faixa de operagdo.

Oliveira (1995) estudou a influéncia do tamanho das particulas na
eficiéncia e hidrodindmica do prato e verificou que particulas de PVC utilizadas na
dispersdo, independente dos seus tamanhos, provocam expansio do leito, reduzindo
a faixa de operacdo do prato em aproximadamente 50% em relacio as operagdes
sem o uso de particulas. Dando continuidade a estes estudos, no presente trabalho é
estudado a influéncia do tipo de particula na eficiéncia de separagio e
hidrodindmica do prato, com o intuito de melhorar a faixa de operacdo, uma vez que

com particulas de cloreto de polivinila obteve-se uma drastica redugio na mesma.

3.2 - EQUIPAMENTO

A figura 3.1 apresenta o esquema do equipamento utilizado, que ¢
constituido basicamente pela coluna de destilagfio, refervedor ¢ o condensador.

O refervedor “2” foi confeccionado com uma chapa de latdo e tem 450
mm de comprimento € 250 mm de didmetro, Sobre o refervedor, foi conectado um-
cilindro, também de latio, 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
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aquecimento, que esta relacionada com a taxa de vaporizagdo desejada, era feita

através das chaves liga/desliga “17.

Legenda

1 - Chaves das resisténcias para o aquecimento

2 - Refervedor

3 - Prato estudado

4 - Condensador

5 - Termdmetro para medir a temperatura do
refluxe

6 - Valvula de descarga do destilado

7 - Tubo indicador do sélo de liquido

8 - Indicador do nivel de liquido e alimentagfo do
refervedor

9 - Vilvula de descarga da selugfio do refervedor

. B
8
2
9
TH

12

11

L ¢

10 - Valvula para controlar a vazio de dgua de
refrigeragio

11 - Coleta de amostra do vapor que chega ao

prato

12 - Coleta de amostra do liquido no prato

13 - Coleta de amostra do vapor que deixa o prato

14 - Cone para coleta de vapor

15 - Flange

16 - Dispersfio s6lido-liguido-vapor

17 - Mangueira

Figura 3.1 - Esquema Experimental
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O condensador “4” fornece uma 4rea de troca térmica de 1,2 m*. A
vazdo da Aagua de refrigeracfio, que circulava no interior da serpentina, era
controlada pela valvula “10”.

Para garantir a pressdo atmosférica no sistema, dois pontos foram
mantidos em comunicagdo 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 sélo de liquido, “7”. Este sélo impedia o desvio de vapor da
coluna para o refluxo, além de indicar uma possivel inundacio da mesma.

A coluna de destilagdo propriamente dita, era constituida de tubos de
vidro Pirex, de 55 mm de didmetro ¢ 140 mm de altura, de modo que permitia a
visualizagdio 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
dispersdo. Os tubos eram intercalados ou por pratos ou por flanges, conectados entre
si através de hastes de latdo. No topo da coluna, um tubo de latdo, 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 e 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 redistribuicio do liquido
proveniente do refluxo. J4 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 sélidas no mesmo, uma tela de latdo de area livre 47% foi colocada sob o
prato “3”, de area livre 39,6%, conforme a figura 3.2, resultando uma area livre de
aproximadamente 19%.

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
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mm de didmetro, distribuidos num arranjo triangular. Os furos menores localizados
na flange, serviram para a jun¢do dos tubos de vidro, através de hastes de latdo.

Para a coleta de amostras de liquido e vapor, necessdrias para o
calculo da eficiéncia de Murphree em relagfo & 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 vedagio. Ja
na amostragem da fase vapor (117 e “13") foi conectado a agulha fixa na borracha,
um pequeno tubo capilar que fazia a ligacio entre a agulha e 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 entdo succionado e condensado

na seringa.

(a) (b)

Vista superior Vista inferior

Figura 3.2 - Prate perfurado sem vertedor equipado com uma tela

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 solugéo dentro do refervedor, ligava-se algumas resisténcias

56193

através das chaves para se dar inicio ao seu aquecimento. Enquanto a solugfio

era aquecida, abria-se a valvula “10” que permitia a circulago de agua de
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resfriamento no condensador e fechava-se o tubo “7” para permitir a formagfo do
sélo de liquido. Quando se iniciava a vaporizagdo da solucdo 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 operagao,
abria-se o tubo “7”, ja com o sélo formado e fazia-se o ajuste da composi¢io do
vapor de entrada do prato (y.), que ja deveria estar proxima da desejada via ajuste
prévio da composigdo no refervedor. O ajuste do y. era realizado através da
combinacfo da adicdo de reagentes ou retirada de solugéo do refervedor (“8” e “9”)
ou ainda retirada de destilado (“6”). Apos o ajuste da composicdo a vazdo de dgua
de refrigeracdo era ajustada de forma a manter o refluxo o mais préximo 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 ¢ saida do mesmo (respectivamente nos
pontos <127, “11” e “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 composicdes constantes com o tempo, caracterizando o estado
estaciondrio. Atingida a estabilizagfio, anotavam-se os valores das composi¢des do
liquido no prato (x) e do vapor na entrada (y.) ¢ saida (y;) do mesmo, para o calculo
da eficiéncia de separacdo de Murphree. Altura, tipo e outras caracteristicas da
dispersdo também eram observadas e anotadas, além da temperatura do refluxo e do
nivel de liquido no refervedor. Por fim era medida a vazdo volumétrica do liquido
condensado, utilizada para o calculo da velocidade superficial do vapor. Para isso,
descarregava-se num becker todo o liguido 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 tipo de particula, este procedimento foi realizado de cinco a
seis vezes para cada uma das cinco composi¢des estudadas, procurando-se sempre

abranger toda a faixa de operagfio, desde a minima fluidizacdo até o limite de



CAPITULO 3 - EOQUIPAMENTO E PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 23

inundac3o, onde a dispersdio 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 reducio da area interfacial e, portanto, da eficiéncia de separacio.
Ja no caso dos sisternas positivos, existe uma estabilizagdo do filme liquido que
favorece a eficiéncia de separacfo, tornando-a superior a dos demais sistemas.

Como no presente trabalho serd estudado o efeito da adigdio de
particulas solidas a disperséo liquido-vapor na eficiéncia de separagio, procurou-se
adotar um sistema destilante que ndo tivesse as caracteristicas de sistema positivo, ja
que o objetivo das particulas é quebrar as bothas e assim aumentar a area interfacial,
0 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.

Segundo Thomas Young o dngulo de contato (6) entre uma bolha de
liquido e uma superficie plana soélida (figura 3.3) € fundamental para definir a
molhabilidade de uma superficie sélida. Quando 8 > 0°, o liquido nfo se espalha na
superficie solida; quando © = 0, o liquido se espalha livremente na superficie em
fun¢do da viscosidade do liquido e do tipo da superficie solida. A tendéncia de um
liquido se espalhar aumenta a medida que 6 diminui.

Na tabela 3.1, se encontram algumas propriedades fisicas destas
particulas solidas estudadas neste trabalho, em que sfo caracterizadas a tensfo
superficial da agua (y,° = 72,8 dinas/cm), o trabalho de ades@io (W,) € o dngulo de

contato entre a gota ¢ a superficie sélida, onde W, =y,,°(1 + cos 6).
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: Liguide

figura 3.3 - Angulo de contato entre uma superficie solida e a gota de liquido

Tabela 3.1 - Molhabilidade de particulas sélidas.

| | T pEAB . glhgone '[}5;11‘ L 0 N
p (g/em®) 1,3 0,9 1,2 2.3
6 87° 94° 101° 108°
g, a20° 39,5 31 24 18,5
(dinas/cm)
W, (ergs/cm’) 76,6 67,7 58,9 50,3

Quanto as particulas solidas, adotou-se as de PEAD, Silicone e
TEFLON.

Para a definicdo da massa de particulas, verifica-se que de acordo
com os resultados obtidos por Job (1994), a massa pouco influencia na eficiéncia de
Murphree, mas, por outro lado, este par@metro influencia consideravelmente na
faixa de operagdo do prato, reduzindo-a a medida em que se aumenta a mesma.
Diante disso, optou-se pela massa de 4g, pois apresentou faixa de operacdo proxima
a obtida com a de 2g e bastante superior as obtidas com as demais massas, além de
apresentar uma leve superioridade de efici€ncias de separag¢do em relaciio 4 de 2g.

Para a defini¢do do tamanho das particulas, verifica-se que de acordo
com os resultados obtidos por Oliveira (1995), operagBes com particulas de
tamanhos iguais a 1,7 e 1,86 mm apresetara maior eficiéncia em relago a operagdes
sem o uso de particulas e que ndo hé variag@o consideridvel na faixa de operagdo em
relagfio ao tamanho das particulas na maioria da composi¢des estudadas. Desta

forma optou-se por particulas de tamanho igual a 1,86 mm .
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3.5 - MEDIDA DA COMPOSICAO

O conhecimento das composi¢des do liquido no prato ¢ do vapor 3 sua
enfrada e saida € necessario para se efetuar o célculo da eficiéncia de Murphree da
fase vapor, adotado neste trabalho.

O método utilizado para tal, baseou-se numa calibrag¢do da composicio
da mistura liquida em relacdo ao seu indice de refracfo (n ), ja que o etanol e o
butanol puros tém indices de refrag¢do bastante diferentes (respectivamente 1,3620 ¢
1,3994). Entdo foram feitas varias solugdes de composi¢des molares conhecidas e
medidos os seus respectivos indices de refragio 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 calibragio da composi¢io versus indice de refragdo, que esta
apresentada na figura 3.3. A curva foi ajustada por polinomios, utilizando-se o
método dos minimos quadrados ¢ o seu melhor ajuste foi obtido com o seguinte

polindémio:

x = 12173,6 -26854,4n +19761,21>-4850,37n° (3.1)
Sendo: 1,3620 <71 <£1,3994
Erro médio: 1,43 %

070

Fragéc Moiar de Etanol
@
f=]
o

1.38 1.37 . 1.38 1.38 1.40
Indice de Refragdo

Figura 3.3 - Curva de calibracio da composigio do sistema etanol-butanel em

relaciio ao indice de refracio
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4.1 - INTRODUCAO

Neste capitulo sera apresentado uma andlise dos resultados obtidos a
partir dos procedimentos experimentais descritos no capitulo anterior. Os dados
experimentais estdio apresentados no apéndice-A.

Serd verificada a influéncia da molhabilidade e densidade das
particulas a serem fluidizadas na dispersdio na eficiéncia de separacfo € na
hidrodindmica do prato, com o objetivo de verificar 0 comportamento destas
particulas no meio.

Serd analisada a influéncia da velocidade superficial do vapor,
composicdo do sistema destilante, altura da dispersdo, densidade e tipo de
particulas na faixa de operacdo e na eficiéncia de separacdo (definida por
Murphree).

Na anélise dos dados experimentais, serfio utilizados alguns resultados
obtidos por Job (1994) e Oliveira (1995) correspondentes respectivamente aos
experimentos sem o uso de particulas e com 4g de particulas de PVC com 1,86 mm

de didmetro.

4.2 - INFLUENCIA DO TIPO DE PARTICULA NA ALTURA DA
DISPERSAO

O conbecimento da altura da dispersdo ¢ as variaveis que a
influenciam ¢ um fator fundamental para o projeto da coluna. Dela dependem o
limite de operacdo estdvel e o tempo de contato entre as fases. Neste trabalbo,
quanto maior for a expansdo do leito (aumento da altura da dispersfio com a
velocidade superficial do gas) menor € a faixa de operagdo, posto que o limite de
operacdo foi considerado como sendo o preenchimento do espago entre os pratos
pela dispersdo, como foi mencionado anteriormente. Sabe-se também que quanto
maior for a altura da dispersfio maior € o tempo de contato, porém maior € o arraste

de liquido e ambos os fatores tem efeitos contrarios sobre a eficiéncia de separacio.
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O tipo de particula sélida influencia fortemente na expansio do leito como

discutiremos a seguir.

Pelas figuras 4.1a, b, ¢ € d podemos observar 0 comportamento da
altura da dispersdo com a Velocidade superficial do vapor para operagdes sem o uso
de particulas e com particulas ndo mothéveis de PEAD, Silicone ¢ TEFLLON para

todas as composi¢des estudadas.
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Figura 4.1 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na altura da
dispersio.

Pela altura da dispersido podemos verificar a maior ou menor expansio

do leito e assim os limites de operac¢do do prato. Pela figura 4.1 podemos observar
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que a altura da dispersio depende linearmente da velocidade superficial do vapor
para cada composico. Quanto maior a inclinagfo, maior ¢ a expansfo do leito e
menor ¢ a faixa de operacio estavel do prato.

Podemos observar também que a presenca de particulas PVC (molhavel) na
dispersdo causa uma drastica expansdo do leito. Particulas de PEAD e Silicone(ndo
molhaveis), ocasionam uma leve expansiio do leito enquanto que com particulas de
TEFLON (n3o molhaveis) ocasionam uma leve contragdo do mesmo quando
comparadas com dispersdes formadas em operagdes sem particulas. Esta leve
contragfo ou expansdo, pode em parte ter sido causada pela limitagdo da escolha do
conjunto de resisténcias que controlam o ajuste fino da vazéo de vapor, uma vez que
a menor resisténeia é de 140W.

Como mencionado na revisfo da literatura, Jamialahmad e Steinhagem
(1991) e Bhatia e colaboradores (1972), concluiram que a adigdo de particulas
molhaveis causam a contracdo do leito e as ndo molhaveis a expanséo do leito.

A divergéncia entre os resultados pode ser devido a diferencas nas
condi¢des de operagdo da coluna uma vez que esses autores utilizaram colunas de
borbulhamento, com fluxo concorrente, a frio, o que de alguma forma poderia
contribuir para tal discordancia.

Em se tratando de apenas particulas ndo molhaveis, maior expansio do
leito foi obtido com particulas de PEAD que com particulas de Silicone. Com
particulas de TEFLON pode-se operar basicamente na mesma faixa de velocidade a
operacdes sem o uso de particulas, em que a velocidade de fluidizagio minima é um
pouco maior que a minima retencdo de liquido no prato e a velocidade maxima ¢
maior que as obtidas nas operag¢Ges sem particulas. Desta forma obteve-se que a
ordem crescente da faixa de operagdo € dado por PEAD, Silicone e TEFLON.

Uma possivel causa para este comportamento, seria a influéncia da
tensdo superficial critica da particula so6lida (o.) no comportamento hidrodindmico
do prato. Os valores de o, para particulas de PEAD, Silicone ¢ TEFLON sio
respectivamente , 31, 24, 18,5 dinas/cm. Porém a densidade também pode ter

colaborado para tal resultado, Porém observacdes visuais durante as realizacdes do
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experimentos, mostraram que particulas menos densas de PEAD eram ejetadas
pelos jatos de vapor.Os valores da massa especifica sdo respectivamente 0,9; 1,2 ¢
2,3 g/crn3 . E conveniente lembrar que o PVC (p = 1,32 g/cm3 e o, = 39 dinas/cm),
tem massa especifica proxima ao silicone, porém com maior tensdo superficial

critica e apresenta uma dréstica expanséo do leito.

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

O uso de particulas sélidas ndo molhaveis provocou na dispersio
regimes do tipo “misto” (espuma turbulenta sobre uma camada limpida de liquido)
para menores velocidades superficiais de vapor e “froth” para as demais
velocidades, enquanto que a presenga de particulas molhaveis de PVC provocou na
dispersdo regimes tipo “borbulhamento”, “misto” e “froth” respectivamente para
baixa, média e alta velocidade de vapor.

No procedimento experimental a composi¢io de etanol a entrada do
prato (y.), foi mantida constante a cada vazdo de vapor em toda faixa de operagdo.

Para uma melhor compreensdo dos resultados, sera feita uma anélise separadamente

para cada composi¢do.

4.3.1 - Composic¢ao 20%

As figuras 4.2a e b apresentam o efeito da velocidade superficial do
vapor na eficiéncia para operagdes sem particulas (SP), com particulas de PVC,

TEFLON e PEAD.
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Figura 4.2 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na eficiéncia de
Murphree com composicio 20%.

Pelas figuras verifica-se que seus comportamentos sdo bastante
distintos. Em operag8es sem o uso de particulas as dispersdes sdo todas do tipo
"froth" e a eficiéncia cresce com o aumento da velocidade superficial do vapor até
alcancar um valor maximo, a partir do qual comega a decrescer. No entanto a
presenca de particulas solidas altera esse comportamento. Com o uso de particulas
de PVC a eficiéncia diminui a medida que aumenta a velocidade superficial do
vapor (transi¢fio da dispersdo "borbulhamento"-misto), em seguida aumenta até um
valor méximo (transi¢do da dispersdo misto-"froth"), e a partir dai ocorre uma
drastica reducdo da eficiéncia. O mesmo nfio ocorre com particulas de PEAD e
TEFLON , em que se observa apenas reducdio da eficiéncia com o aumento da
velocidade.

Os valores da eficiéncia com o uso de PEAD foram basicamente os
mesmos comparados a operagdes sem 0 uso de particulas (fig. 4.2a), superando
levemente nas menores € nas maiores velocidades, proximos ao limite de operacfo.
Com o uso do TEFLON obteve-se melhor eficiéncia em toda faixa de operagcdo com
ganhos de até 10% para matiores velocidades e como mencionou-se no item anterior,
a faixa de operacdo se encontra deslocada ligeiramente para a direita. Em operagdes

com PVC melhor eficiéncia foi alcancada principalmente a baixas velocidades de
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vapor, porém a dispersdo ndo apresenta uma boa mistura da fase liquida, conforme
indicam os valores de eficiéncias superiores a 100%.

Convém ressaltar que os dados experimentais de Oliveira(1995)
utilizados neste trabalho, dizem respeito a particulas com massa igual a 4g de PVCe
tamanho de 1,86mm, sendo mesma massa e granulometria das particulas utilizadas

no presente trabalho.

4.3.2 - Composicio 40%

O comportamento da eficiéncia com a velocidade superficial do vapor
na composicio de 40% (figura 4.3) ocorre de forma similar ao de composi¢io 20%,
porém tanto o PEAD como TEFLON apresentam uma queda na eficiéncia quando
comparadas as operagdes sem particulas. F possivel observar que com particulas de
PEAD na dispersdo, a eficiéncia é menor ou basicamente a mesma em relacio a
operagdes sem o uso de particulas (figuras 4.3a). Com particulas de PVC observa-se
methora nos valores de eficiéncia ¢ os dados apresentam menor variagdo de
eficiéncia com a velocidade superficial em vista das dispersdes apresentarem menor
alteracdo nos tipos de dispersdo.

Em operagdes com particulas de TEFLON os valores de eficiéncia, de
uma maneira geral permaneceram constantes em toda faixa de Velocidade
superficial do vapor, sendo que a eficiéncia € menor para baixas vazdes e com bons
resultados de eficiéncia para altas vazfes em relacio a operagbes sem o uso de
particulas (figura 4.3b). Com particulas de Silicone (figura 4.3¢) o comportamento ¢
similar ao de PEAD para menores velocidades ¢ ao TEFLON para maiores

velocidades.
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Figura 4.3 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na eficiéncia de
Murphree com composi¢io 40%.

4.3.3 - Composicio 60%

Nos experimentos realizados com composi¢dio do vapor a entrada do
prato em torno de 60% (figura 4.4), observa-se uma queda nos valores da eficiéncia
do prato com o aumento da velocidade superficial do vapor para todas as operagoes.
A presenga de particulas de PEAD e TEFLON na dispersdo ocasionou uma redug¢iio

na eficiéncia em toda faixa de operagfo, enquanto que com a presenca de particulas
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de PVC houve melhores valores de eficiéncia quando comparados as opera¢des sem

0 uso de particulas.
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Figura 4.4 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na eficiéncia de

Murphree com composicio 60%.

4.3.4 - Composicio 80%

Na composi¢o de 80% (figura 4.5), as operagdes sem o uso de

particulas e com particulas de PEAD, Silicone e TEFLON, apresentam um

comportamento semelhante ao apresentado pela composicio de 40%, porém com

particulas de PVC deixa de apresentar o maximo de eficiéncia com a velocidade

superficial de vapor e passa a apresentar um comportamento similar aos demais

tipos de particulas. Observou-se melhores resultados de eficiéncia em relagdo as

operagdes sem particulas para particulas de PEAD e Silicone (figura 4.5a ¢ ¢),

principalmente as velocidades superficiais de vapor préximas ao limite de operacio.

J4 a figura 4.5b mostra que a eficiéncia sdo semelhantes em operacdes

sem o uso de particulas e com particulas de TEFLON.
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Figura 4.5 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na eficiéncia de
Murphree com composigio 80%.

4.3.5 - Composicdo 90%

A eficiéncia obtida nas operagdes com composicdio do sistema em
90% (figuras 4.6a a c) s@o as mais baixas, provavelmente devido a diminui¢do da
forga motriz. Nas figuras observa-se que valores de eficiéncia bem maiores s#o
obtidos com particulas de PEAD e Silicone em compara¢do a operagdes sem 0 uso

de particulas ¢ com particulas de PVC. As particulas de Silicone apresentam maior
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eficiéncia que as de PEAD e as particulas de PVC tem maiores eficiéncias que
operacdes sem o uso de particulas.

Em operagdes com particulas de TEFLON observou-se uma melhora

na eficiéncia somente em baixa velocidade superficial do vapor..
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Figura 4.6 - Influéncia da velocidade superficial do vapor na eficiéncia de
Murphree com composicio 90%.
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4.4 INFLUENCIA DO TIPO DA PARTICULA NA EFICIENCIA DE
SEPARACAO

Esta andlise ser4 feita baseada nas figuras 4.1 a 4.5 apresentadas no item
anterior. Iniciaremos a analise comparando-se particulas de PVC (o,=39 dinas/cm e
p=1,3 g/cm3) e Silicone (6~24 dinas/cm e p=1,2 g/cm3), ambas com densidade
similares e tensdo superficial critica bem distintas.

Observando-se as figuras 4.2, 4.4 e 4.5 verifica-se que ocorre uma inversio
de comportamento, isto €, para composi¢cdo de 40% as eficiéncias com PVC sdo
maiores que Silicone, a 80% sfo aproximadamente iguais, tornando-se menores a
90%.

A variacdo da composicdo, mesmo para um sistema ideal como etanol-
butanol, pode causar alteragdes na altura da dispersfo como também o "hold-up" do
gas.

Segundo Chen e Fan (1989), que estudaram a quebra de bolha pelo ataque de
uma Unica particula utilizando sistema 4gua-ar e particulas com p=2,5 g/em’,
indicam que pequenas particulas (2mm) mothaveis (vidro) ndo penetram nas bolhas
enquanto que particulas nfio molhaveis (vidro encapado com TEFLON) penetram.
Em ambos os casos ndo ocorreu a quebra da bolha. Estes resultados parecem ndo
convergir com os obtidos neste trabalho, uma vez que eficiéncias maiores nfo foram
sempre obtidas com operag¢des utilizando Silicone (nfio molhavel), porém convém
ressaltar que no presente trabalho, as bolhas sofrem ataques sucessivos de particulas
menos densas, existe um fluxo de liquido descendente além de propriedades fisicas
do sistema bastante distinto ao estudado pelos autores.

Os autores também indicam o efeito da densidade na quebra das bolhas.
Segundo os mesmos as particulas de 3 mm pouco densas (acrilico recoberto com
TEFL.ON) sdo ejetadas pelas bolhas sem penetra-las enquanto que particulas mais
densas (vidro encapada com TEFLON) penetram. Em ambos 0s casos também néo
ha quebra de bolha.

A influéncia da densidade também foi observada neste trabalho. Observando-

se opera¢des com PEAD (o,=31 dinas/em ¢ p=0,9 g/cm’) e Silicone (c.=24
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dinas/cm e p=1,2 g/em’), se analisarmos apenas o efeito da molhabilidade
(supondo-se que 0 mesmo comportamento obtidos com PVC e Silicone se repetiria)
era de se esperar que maiores eficiéncias seriam obtidos com PEAD as baixas
concentragles e por Silicone as altas concentragdes. Observando-se as figuras 4.2 ¢
4.5 respectivamente para concentragdes 20 e 90%, verifica-se que em ambos os
casos obtém-se eficiéncias maiores com particulas de Silicone. Este comportamento
pode sugerir que maior densidade favorece 0 aumento da eficiéncia em baixas
concentragdes. Isto pode ser a causa do bom desempenho das particulas de
TEFLON as concentragdes de 20 e 40% como se pode verificar nas figuras 4.1 ¢
4.2.

4.5 - INFLUENCIA DA COMPOSICAO NA EFICIENCIA DE
MURPHREE

Pelas figuras 4.7a,b,c ¢ d observa-se a influéncia da composicido na
eficiéncia para diversas velocidades superficiais do vapor. Zuiderweg & Harmens
(1958) concluiram que maiores valores da eficiéncia ocorrem nas composighes
medianas e menores valores ocorrem em composi¢des proximas aos componentes
puros. Nas operacdes com particulas solidas observou-se o mesmo comportamento.

Com o uso de particulas de PVC os valores da eficiéncia foram
aproximadamente constantes nas composigdes de 20 a 60% e houve uma redugio
drastica para composi¢des maiores. Este mesmo comportamento foi observado em
toda faixa de velocidade superficial do vapor.

Com a presenca de PEAD na dispersdo observou-se que as eficiéncias
se mantiveram constantes nas composigoes de 20 a 80%, reduzindo levemente a
90%.

Em operagdes com particula de TEFLLON, observou-se o mesmo
comportamento que o PVC para toda faixa de Velocidade superficial do vapor, em

que a diminui¢fio da efici€ncia € mais acentuada nas composicdes de 80 e 90%.
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Figura 4.7 - Influéncia da composicio na eficiéncia de Murphree a
diferentes velocidades superficiais de vapor,

4.6 - COEFICIENTE DE TRANSFERENCIA DE MASSA
VOLUMETRICO

Para o cilculo do Coeficiente Global de Transferéncia de Massa
Volumétrico (K,a) utilizou-se a equacfio 2.3, que supde a mistura de liquido no
prato como sendo perfeita, ou seja, a eficiéncia pontual igual a eficiéncia global do
prato. Verificou-se através das figuras 4.8 a, b e ¢ que existe uma relagio linear

entre a EMy e a razdo entre a altura da dispersdo e a vazdo molar de vapor por
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unidade de érea, indicando que K,a manteve-se constante. Os valores e K,a sdo

obtidos pelo calculo do coeficiente angular da reta.
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Figura 4.8 - Relacfio entre a eficiéncia de Murphree global e a relagiio entre a altura
da dispersao pela vazio molar de vapor por unidade de Area.

Foi possivel determinar os valores de K,a em operagdes com
particulas PEAD em todas as composi¢des, mas em operagdes sem o uso de
particulas e com particulas de Teflon essa relagfio linear so foi verificada para as
composi¢tes de 20, 40, 80 e 90%. Em operagdes com Silicone, pdde-se determinar
o K,a nas composigdes de 40, 80 e 90%. Esses resultados estdo listados na tabela
4.1. Nos casos em que o K,a ndo se manteve constante, isto €, ndo foi possivel
ajustar os dados com uma reta, o calculo do mesmo foi feito utilizando a equacéo

2.3, obtendo-se assim os coeficientes de transferéncia de massa volumétricos
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médios. A nfo linearidade dos pontos em operacbes com particulas de Teflon,
Silicone e sem particulas em algumas composi¢des ocorreu provavelmente devido a
imprecisdo na leitura da altura da dispersio (£ 1cm) aliado as pequenas variagdes de

eficiéncia.

Tabela 4.1 - Coeficientes de transferéncia de massa volumétricos em
3

opearacdes com e sem particulas aJO"mol/atm.s.cm .

*Coeficientes de transferéncia de massa volumétricos médios, obtidos via equagiio 2.3
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5.1 - CONCLUSOES

O presente trabalho estudou uma das alternativas para aumentar o grau
de contato entre as fases liquida e vapor em um prato perfurado sem vertedor,
adicionando-se particulas solidas a dispersdo. De acordo com a analise dos
resultados, as seguintes conclusdes foram obtidas :

A hidrodindmica em operagbes sem € com particulas é bastante
distinta. As particulas molhdveis (PVC) apresentaram dispersdes do tipo
borbulhamento, misto e "froth” enquanto que as ndo molhaveis (PEAD, Silicone ¢
TEFLON) apresentaram maior turbuléncia e as dispersdes encontradas foram do
tipo misto e "froth".

A faixa de operacdio estdvel também foi significantemente alterada.
Segundo Job (1994) quanto maior a massa maior é a expansio e segundo Oliveira
(1995) o tamanho das particulas nfo interfere na expansdo do leito. Neste trabalho
verificou-se que a expansdo de um leito depende também da molhabilidade ¢
densidade das particulas. Se a particula é molhdvel ocorre uma drastica expansio
enquanto que as ndo molhédveis nfio apresentam alteracdes significativas na faixa de
operagdio em comparagdo com operagio sem particulas. A analise realizada entre as
particulas ndo molhaveis, verificou-se que quanto menor a densidade das particulas,
menor a faixa de operagfio devido ao arraste das particulas.

Através da andlise da influéncia da velocidade superficial do vapor na
eficiéncia verificou-se que 0 comportamento depende da concentragdo. No caso de
particulas ndo molhdveis quanto maior a velocidade do vapor menor a eficéncia de
separacdo. Ja no caso de particulas molhéveis operando a baixas concentra¢des de
etanol, verificou-se a presenca de um maximo de eficiéncia com a velocidade
superficial de vapor.

O efeito do tipo da particula na eficiéncia também € significativo.
Operacdo com particulas molhaveis resultaram sempre em maior eficiéncia que sem
particulas. Porém o mesmo resultado ndo foi obtido com particulas ndo molhdaveis,

pois depende também da concentragdo.
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Para particulas com igual densidade, maior eficiéncia é obtida com
particulas molhaveis se a concentragdo de etanol ¢ baixa, porém a eficiéncia é
menor em altas concentragdes.

A densidade do material também tem efeitos significativos sobre a
eficiéncia em baixas concentragdes de etanol. Quanto maior a densidade maior a
eficiéncia.

Melhores resultados de eficiéncia na faixa de concentragfio de 20-40%
foram obtidos com o TEFLON para altas velocidades ¢ PVC para menores
velocidades; para 80-90% fot obtido com o Silicone em toda faixa de operacdo. Ja
para concentragdo intermedidria 60% foi obtido com PVC para menores
velocidades. Sugerindo-se desta forma, que dificilmente podera se operar com um
tnico tipo de particula.

Verificou-se também que particulas molhaveis nio altera o efeito da
composicio sobre a eficiéncia quando comparados com operacdes sem particulas. Ja
particulas ndo molhéveis deixam de apresentar a brusca queda de eficiéncia quando
se aproxima do componente puro, tornando-a mais constante.

A densidade parece ndo influenciar o perfil de eficiéncia com a

composigio.

5.2 - SUGESTOES

Os resultados deste trabalho mostram que diversos estudos sdo ainda
necesséarios para perfeita compreensdo dos fendmenos que ocorrem na destilagfio
trifasica. Desta forma sugere-se os seguintes trabalhos :

Estudos sobre a hidrodindmica do leito trifasico utilizando sistema
agua-ar em fluxo contracorrente com a finalidade de compreender o fendémeno da
coalescéncia das bolhas, andlogo ao estudado por Chen e Fan (1989) inclusive com
ataques sucessivos de particulas.

Estudos em condicdes de destilacfo trifasica abordando os seguintes

aspectos:
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Efeito da densidade com particulas molhaveis, por exemplo comparar
resultados das operagdes utilizando PVC e vidro recoberto com PVC,

Efeito da molhabilidade com particulas densas, por exemplo vidro e
TEFLON ou vidro recoberto com TEFLON.

Queda de pressdo nos pratos com particulas.

Din&mica da operagio.
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DADOS EXPERIMENTAIS
A seguir sdo apresentados os dados obtidos experimentalmente, conforme

descrito no Capitulo 3:
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CALCULO DAS VARIAVEIS DE OPERACAO E PROPRIEDADES
FiSICAS

A partir dos dados experimentais de altura da dispersdio, composi¢Bes
do vapor e liquido no prato, temperatura do refluxo ¢ vazdo volumétrica do
condensado, foram calculadas as seguintes varidveis:

- composi¢do do vapor em equilibrio com o liquido no prato (y*);
- eficiéncia de Murphree ( EM,);

- peso molecular da mistura (PM;y );

- massa especifica da mistura (p, );

- vazdo molar do vapor e liquido (Ve L);

- vazio volumétrica do vapor (Q,);

- velocidade superficial do vapor (U,);

- temperaturas de ponto de bolha e orvalho (Te, € Tgy);

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

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

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

Os dados de equilibrio liquido-vapor do binario etanol-butanol a
pressdo de 715 mmHg (pressdo média da cidade de Campinas), foram preditos
através de um programa de calculo de equilibrio liquido-vapor (célculo do ponto de
bolha). A razio de equilibrio entre as fases (K,) ¢ calculada aplicando-se o critério

de isofugacidade segundo a equacdo Bl.

f¥ =f" (B1)

n

A fugacidade do componente "n" na fase vapor é dada por:

£ =¢, v, P (B2)
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onde ¢, ¢ P sdo respectivamente o coeficiente de fugacidade do componente "'n" e a
pressdo total do sistema.

A fugacidade do solvente na fase liquida ¢ descrita por:
L 0
fr =%, 7,1 (B3)

v, € f7 s#o respectivamente o coeficiente de atividade e a

fugacidade de referéncia do solvente "n".
A fugacidade de referéncia do componente "n" puro, a temperatura T e

pressdo P do sistema, estd relacionada com a fugacidade f,5 no estado de saturagdo

atraveés da equacdo B4,
f0=£5.POY (B4)

onde a fugacidade do vapor saturado & temperatura T e pressdo de saturacdo Pf é

dada por:
S S pS
f, =0, P, (B5)

e o termo de corre¢do de Poynting ¢ dado por:

P_L L _ps
A" dP vn'(P Pn)
POY =exp | 22— =ex
ppjs RT 7 RT (B6)

9> & o coeficiente de fugacidade do solvente "n" no estado de

saturagdo. O mesmo ¢ calculado a partir de propriedades de pressdo-volume-

temperatura da fase vapor. R € a constante universal dos gases.
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O termo de corre¢do de Poynting (POY) corrige a compressio do
liquido & pressdo P. A variagdo do volume molar do liquido V' com a pressio
pode ser desprezada para sistemas afastados das condi¢des criticas. Conforme
assinalado por Prausnitz et all (1986), o termo de corre¢dio de Poynting € bastante
proximo da unidade para diferencas de até 10 atm entre a pressdo total P e a pressdo
de saturacdo de cada liquido.

A pressdo de saturagdio P} para os componentes puros € calculada

através da equacio de Antoine (B7).

ANTB,
ANTC,_ +T

logP® = ANTA - (B7)

PS= Pressdo de saturacdo em mmHg e A, B, e C, slo constantes de Antoine

T = Temperatura de ebuli¢do do componente puro em °C

As constantes ANTA, ANTB e ANTC, baseadas apenas nas
propriedades das espécies puras, encontram-se tabeladas e foram extraidas do
Gmehhling & Onken (1977).

A raz@o de equilibrio de fases ¢ definida como a proporg¢fio entre a
fracdo molar do solvente "n" na fase vapor e sua fracio molar na fase liquida.

Considerando as equagoes (B2) e (B3), esta propor¢io ¢ dada por:

Kn :X&:___________Yn'fn
X (pnP

n

(B8)

Desconsiderando a nfo-idealidade da fase vapor e o termo de corregiio
de Poynting, o termo POY da equagdo (B4), o termo ¢° da equacgio (B5) e o termo
¢, da equacgdo (B2) foram considerados iguais a um. Desta forma, a equacio (B8)

pode ser reescrita de acordo com a equagdo B9:

Y Py
K, =+t B9
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O procedimento iterativo utilizado nesse programa para o calculo das
composi¢des liquido vapor do sistema etanol/n-butanol na pressdo de 715 mmHg,

obedece a seguinte relagéo:

2¥e =2 Kox, =1 (B10)
n

Esta relagfio colocada sob a forma funcional ficara da seguinte forma:
F(T)=) K,.x,-1=0 (B11)

As correlagdes de Wilson podem ser aplicadas a misturas de
compostos polares e para o calculo dos coeficientes de atividade deve-se definir as
constantes de interacdo bindria Aij. Elas dependem dos parimetros de interacdo
energética Dij e dos volumes molares Vb para cada componente puro a temperatura
de cbuli¢do. Esses valores foram compilados dos trabalhos de Gmehhling & Onken
(1977). Os coeficientes de atividade das misturas multicomponente sdo

determinados pelas correlagdes de Wilson segundo a equagdo (B12).

NC
Lny, —w—Ln]:ZX A, :i-i-l—- ——X—/—\ﬂm (B12)
k Zx Ay
A Vb, D;
.= —Lexp| —
Y Vb, P RT (B13)

onde R ¢é a constante dos gases perfeitos, igual a 82,05 cm’.atm/mol K.
Os valores de temperatura de orvalho e de bolha que melhor
satisfacam a relacdo (B11), foram encontrados através do método Newton-Raphson.
Através dos dados foi construido o diagrama Txy, representado na

figura B.1. As curvas foram ajustadas pelos seguintes polinémios:
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Tex = 115,998 - 81,5438 x + 82,0826 x° - 58,3044 x> + 18,639 x* (B.14)
Erro médio: 0,019 %
Tey= 116,015- 26,0599x + 33,5561x” - 118,598x" + 139,429x" - 67,4948’ (B.15)

Erro médio: 0,020 %

120 ....... o
110
e
¥
~ 100 -
£
~
2
>
[....4
0.00 0.20 0.40 0.60 0.80 1.00

Fragdo Molar de Etanol (x,y)

Figura B.1 - Diagrama Txy do sistema etanol-butanel, a 715 mmHg.

Desta forma, foram adotados neste trabalho os dados a presséo de 715

mmHg. A relag@io y* versus x foi ajustada pelo método de Nelder-Mead, obtendo-se
o seguinte polindmio:

y* = (,000312+3,93844x-9,21857x%+15,3954x°-16,6878x+10,1905x°-2,6185x*  (B.16)
Erro médio: 0,046%

A figura B.2 representa a curva de equilibrio do sistema etanol-
butanol.
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Figura B.2 - Curva de equilibrio liquido-vapor do sistema etanol-butanol

B.2 - Eficiéncia de Murphree do Prato

A eficiéncia de Murphree foi calculada em fungfo das composi¢des da

fase vapor, conforme a seguinte equagfo:

F(y —y )T
=| el B.17
M L(y*—ye)J 100 1D

B.3 - Peso Molecular da Mistura

Foram calculados os pesos moleculares médios do liquido no prato
(PM; ) e do refluxo (PMy), considerando no dltimo caso, a composicdo do refluxo
igual a do vapor que deixava o prato (ys), j& que este era condensado e retornava

para a coluna. Desta forma as seguintes equagdes foram utilizadas:
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PM, = xPM, +(1~x)PM, (B.18)

PM, =y.PM, +(1-y,)PM, (B.19)

B.4 - Massa Especifica da Mistura

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

como sendo solucdo ideal, ou seja:

v, =xv, +(1-x)v, (B.20)
e, portanto:
1 [xPM, (1-xPM, |
1/p, = * L 2 B.21
Pr PML’- 38 P J ( )

As massas especificas dos componentes puros (p, e p,) foram obtidas através dos
dados apresentados por Wilhoit & Zwolinski (1973). Dessa forma, as seguintes

equacdes foram adotadas:

p, =0,7638+0,9853-10"T, - 0,5766-10°(T,, )’ (B.22)
Erro médio: 0,05%

p, =0,8372-9,463-107° T, (B.23)
Erro médio: 0,06%
B.6 - Vazdes Molares

Como a coluna foi operada a refluxo total, considerou-se a vazéo

molar do vapor igual a do liquido.
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Para o calculo, utilizou-se a vazio volumétrica (medida
experimentalmente), a massa especifica ¢ o peso molecular médio do refluxo,

organizados pela seguinte equagio:

Ve =ufr (B.24)
PM,

B.7 - Vazio Volumétrica do Vapor

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

volumétrica do vapor foi obtida pela seguinte equacéo:

VRT,
Q=—5" (B.25)

sendo T,y dada em Kelvin.

B.8 - Velocidade Superficial do Vapor

Conhecendo-se a vazdo volumétrica do vapor, a velocidade superficial
¢ obtida através da divisfo da vazdo pela drea da secdo transversal da coluna (23,76

cm’), ou seja:

Q,
Uo=5s (B.26)
B.9 - Vazio Molar do Vapor por Unidade de Area
Obtida pela relagéo:
v
G (B27)

m = 9376
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B.13 - Coeficiente de Transferéncia de Massa Veolumétrico

Para o célculo do K,a, foi adotada a equag@o 2.8 definida no Capitulo

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

Ka=- St
£ Hd*P

In(1-EM ) (B.28)



ABSTRACT

The present work repports the effects of adding solid particles to the vapour-
liquid dispersion formed on perforated plates without downcomer in distillation
columns. The influences of wettability and particle density on the solid-liquid-
vapour dispersion characteristics, Murphree efficiency and plate operating range
were studied in detail.

Experimental work was conduced in a 5.5 cm diameter column, containing
one perforated plate without downcomer. Ethanol - buthanol was used as distillating
system and the column was operated under total reflux. In each experiment 4 grams
of 1.86 mm diameter particles were fluidized on the plates. Particles made of
different non wettable materials were employed:- high density polyethylene, silicon
and TEFLON. Measurements of plate efficiency and dispersion height were made
for a wide range of operational conditions.

A comparative analysis was made between the efficiency and plate operating
range results obtained without fluidized particles and those obtained with wettable
particles {polyvinil chioride).

The obtained results show that the particle material has a significant
influence on the separation efficiency and plate operating range.

It was observed that when the particle wettability is high, the separation
efficiency is higher than that obtained without fluidized particles, for the all
composition range. On the other hand, when the particle wettability is low the
increase in separation efficiency depends on the composition, vapour flow rate and
particle density.

In terms of the plate operating range, when the particle wettability is high the
presence of fluidized particles decreases significantly the operating range. For
particles with low wettability the plate operating range did not change, as compared
to that with no fluidized particles.

The way the separation efficieny changes with composition is also influenced

by the particle wettability. When the wettability is high the efficiency presents a
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maximum value in the middle composition range, decreasing in the extremity. When
the wettability is low, more constant efficiency values are observed for the all

composition range.



