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AVALIACAO DO EFEITO DOS PARAMETROS OPERACIONAIS E GEOMETRICOS
SOBRE A EFICIENCIA DE UMA COLUNA DE DESTILACAO HIGEE

Resumo

As colunas de recheio sfo equipamentos intensamente aplicados em operagdes de
separagao tais como destilagio, absor¢do e dessorgdo. No entanto, a sua capacidade a

transferéncia de massa em contracorrente é limitada devido a sua inundagio.

Uma nova tecnologia HIGEE (“high g’ — alta gravidade) é proposta para superar
esta limitagdo. Uma coluna HIGEE utiliza um recheio rotativo que induz aceleracfes
centrifugas acima de 1000 vezes a acelerag¢io da gravidade terrestre. O aumento da forga
motriz permite 0 aumento da capacidade e da eficiéncia da coluna. De acordo com varnios
autores, o tamanho do equipamento fica consideravelmente reduzido, apresentando

vantagens econdmicas e operacionais.

A principal proposta deste trabatho € avaliar a forma como a coluna com recheio
rotativo se comporta quando o raio externo do rotor é aumentado de 8 (Nascimento, 1999 e
2003) para 13 cm. Os experimentos foram conduzidos em condigdes de refluxo total, sendo
utilizado dois sistemas destilantes: n-hexano/n-heptano e etanol/dgua. A velocidade do
rotor fo1 vaniada de 500 a 2300 rpm, criando aceleragdes centrifugas de 26 a 556 vezes a
aceleracdo da gravidade. O efeito da vazdo de vapor, velocidade de rotagio e do sistema
destilante sobre o coeficiente de transferéncia de massa, K., € area da unidade de

transferéncia, AUT, foram analisados para cada tamanho de rotor.

Os resultados experimentais mostraram que, para o maior rotor, o Kja. depende do
fluxo de vapor, mas fracamente da velocidade do rotor. O equipamento apresentou uma
maior eficiéncia de separagio (menor AUTg) para o sistema n-hexano/n-heptano que para o
sistema etanol/agua, para ambos os tamanhos de rotores. Porém, o rotor de 13 c¢m de raio

externo apresentou uma eficiéncia menor que a do rotor de 8 cm.

Foi proposta uma nova correlagio para predizer o Kja., visto que eqguagles
anteriores ndo tiveram um bom ajuste. Esta comrelagio leva em conta variaveis de projeto

como 08 raios internos, externos ¢ a altura do rotor.

palavras chave: destilagiio, coeficiente de transferéncia de massa, coluna com recheio

rotativo
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Abstract

Packed columns are equipment intensively applied in separation operations such as
distillation, absorption and stripping. However, its capacity for counter-current mass

transfer is limited due to its flooding,

A new HIGEE (high g - high gravity) technology is proposal to overiap this
[imitation. A HIGEE column uses a rotating machine that promotes centnifugal
accelerations above 1000 times the terrestrial gravity acceleration. The increase of the
driving force allows the increase of column’s capacity and efficiency. In accordance with
some authors, the equipment size can be considerably reduced presenting economic and

operational advantages.

The main proposal of this work is to evaluate how the mass transfer behavior of
the HIGEE column changes when the external rotor radius is increased from 8 (Nascimento
1999 and 2003) to 13 cm. The experiments had been conduced in total reflux conditions,
using two distilling systems: n-hexane/n-heptane and ethanol/water. The rotor’s speed was
varied from 500 to 2300 rpm, provided centrifugal accelerations from 26 to 556 times
higher than terrestrial gravity acceleration. The effect of the vapor outflow, rotation speed
and distilling system on mass transfer coefficient, K,a., and transfer unit area, AU7, had

been analyzed for each rotor size.

The experimental results had shown that, for the bigger rotor, the K,a. depends on
the vapor flow, but weakly on rotor speed. The equipment presented greater separation
efficiency (smaller AUT) for the n-hexane/n-heptane system than for the ethanol/water
system, for both rotor sizes. However, the bigger rotor, with the external radius of 13 c¢m,

presented a smaller efficiency than the Iittle one.

A new correlation has been proposed to predict the Ka., since previous ones did
not have a good adjustment. This new correlation takes in account project varables like as

internal and external rotor radius and rotor height.
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Area, m?

aceleragfio centrifuga, m/s*

area mnterfacial gas-liquido especifica, m’/m’
area superficial total do recheio, m*%m’
coeficiente de difusio do sistema, m*/s
didmetro, ¢m

didmetro efetive do recheio, cm

vazio volumétrica da fase vapor, m*/s

acelerag¢do gravitacional, 9,806 m/s®

vazio molar da fase vapor, kgmol/s

constante de Henry, atm m’/mol

altura axial de uma coluna, m’

termo radial da coluna centrifuga, m®

coeficiente individual de transferéncia de massa da fase liquida, kgmol /m’s
coeficiente individual de transferéncia de massa da fase gasosa, kgmol /m’s
coeficiente global de transferéncia de massa da fase liquida, kgmol /m’s
coeficiente global de transferéncia de massa da fase gasosa, kgmol /m’s
vazio volumétrica da fase liquida, m*/s

vazio molar da fase liquida, kgmol/s

massa molecular do sistema, ke/kgmol

coeficiente angular da curva de equilibrio

fluxo ou taxa de transferéncia de massa molar, kgmol/m’s

namero de componentes

pressio do vapor de satura¢io, mol/m’

pressdo total, atm

fluxo méssico, kg/m’s

fluxo molar de vapor, kgmol/m’s

fluxo molar de liquido, kgmol/m’s

raio do rotor, m

constante universal dos gases, 82,06 atm cm’/gmol

coeficiente de correlagdo

fator de dessorgdo, HG/Q

temperatura, °C

Temperatura de ebuli¢go, °C

temperatura de equﬂibrio, K



Letras gregas
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Subscritos

velocidade superficial , m/s

volume molar, em*/gmol

volume, m®

Vazio volumeétrica de condensado, ml/s
fragdo molar na fase liquida

fracio molar na fase vapor
comprimento, cm

volatilidade relativa

espessura de filme

porosidade do recheio
coeficiente de atividade

indice de refragio

viscosidade cinematica, kg/ms
massa especifica, kg/m’
volume molar, em*/gmol
velocidade de rotagio, rpm
tensdo superficial, dina/cm

componente chave leve
componente chave pesado
na entrada do equipamento ou componente mais volati]
na saida do equipamento
no condensador

Critico

externo

ebuli¢io

no refervedor

fase vapor ou gasosa
interno

1,23,.,N

interface

1,2,3,.,N

total

fase liquida

X



R no recheio

sat saturado

st secio transversal

V fase vapor

Sobrescritos

* no equilibrio termodindmico

— média aritmética

L fase liquida
Abreviaturas

corr ... correlagdo

exp experimental

eq equipamento
Siglas
AUT ... érea de recheio equivalente a uma unidade de transferéncia, '
HUT ... altura de recheio equivalente a uma unidade de transferéncia, m
NUT ... namero de unidades de transferéncia

Niimeros adimensionais:

FP‘G

G?‘G

Reg
SCG
Sh

We(}

a,02/g p2 - Namero de Froud — fase vapor
d:pia,0/ p} - Nomero de Grashof — fase vapor
0, /a,u - Numero de Reynolds —~ fase vapor
04 /Dspg - Nimero de Schmidt — fase vapor

Kya. (R Tsax dy /ap, Dy P) — Nimero de Sherwood — fase vapor
Q% Ja,0 ps - Nitmero de Weber — fase vapor
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1.1 INTRODUCAO

O conceito de intensificacdo de processos objetiva reduzir os custos totais de
opera¢io em uma planta industrial por meio da reducio de seu tamanho. Melhorias
significativas em termos de seguranca, produtividade e qualidade do produto podem ser
adquiridas com o desenvolvimento de novos equipamentos diante deste novo conceito.
Como resultado, beneficios ambientais, como redugio no consumo de matéria-prima e

desperdicios de energia, sdo também esperados.

As operagdes de separagdo com alto campo centrifugo, tecnologia elaborada por
Ramshaw e Mallinson (1981), tém obtido destaque dentro desse conceito. Esta tecnologia é
denominada de H/GEE, proveniente do inglés “high g”, significando “alta gravidade”.

Uma coluna convencional apresenta uma limitagio, devido a gravidade ser a forga
motriz de escoamento e contato entre as fases envolvidas. Para superar esta limitacio, a
unidade HIGEE utiliza um rotor que cria campos centrifugos acima de 1000 vezes o campo
gravitacional da Terra, ocasionando um maior contato do vapor {ou gas) com o liguido em
contracorrente. Essa operagdo tem sido importante em varias aplicagSes envolvendo

processos de separagio vapor-liquido, tais como destilagfio, absorgio e dessorgio.

O sistema pode ser operado dentro de uma ampla faixa de vazdes de vapor e de
liquido por apresentar uma pequena tendéncia a inundar. Além disso, sob a presenga do
campo centrifugo, a pelicula de liquido na superficie do recheio torna-se mais fina e
goticulas irfo ser obtidas, proporcionando uma maior 4rea interfacial e, conseqiientemente,

um aumento significativo no coeficiente volumétrico global de transferéncia de massa.

O tamanho do equipamento pode ser consideravelmente reduzido comparado com
colunas convencionais. Abaixo, sdo apresentadas algumas vantagens da aplicacdo de

colunas centrifugas:

baixa reten¢fio de liquido na coluna;

estado estacionario alcangado mais rapidamente;

mencr tempo de contato entre as correntes;

menor degradacdo térmica de substincias sensiveis ao calor;
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— possibilidade de operar o equipamento utilizando fluidos viscosos;

- menores riscos de incéndio ou explosio por trabalhar com menores

quantidades de materiais toxicos e inflaméveis.

Com o intuito de aumentar o conhecimento a respeito da tecnologia HIGEE,
visando nio somente digcutir suas vantagens, mas também a sua sensibilidade a parimetros

de projeto, sdo apresentados os seguintes objetivos para esta pesquisa:

— estudar uma coluna de destilagio com recheio na presen¢a de um campo
centrifugo, envolvendo dois sistemas binarios: etanol/dgua e n-hexano/n-

heptano, e dois tamanhos do rotor;

~ determinar os coeficientes volumétricos globais de transferéncia de massa para

fase vapor e as areas das unidades de transferéncia de massa;

- analisar o desempenho do equipamento mudando a velocidade do rotor e fluxo

massico de vapor;

~ averiguar as correlagdes empiricas existentes na literatura a predic¢io do nlimero

de Sherwood para cada sistema e, se necessario, propor novas correlagdes.

Para a base teOrica necessaria a analise dos resultados, os mais recentes e

principais trabalhos publicados referentes a esta tecnologia sio descritos no Capitulo 2.

No Capitulo 3, apresentamos a fundamentacdo tedrica necessaria para chegar as

equacdes e unidades de transferéncia de massa para este tipo de equipamento.

A descrigio fisica do equipamento utilizado, bem como a metodologia empregada

para aquisicio dos dados experimentais, fica a cargo do Capitulo 4.

No Capitulo 5, sio feitas as analises dos resultados obtidos, procurando venficar o
efeito dos parimetros operacionais e geométricos do equipamento sobre o coeficiente de
transferéncia de massa e a eficiéncia. No capitulo seguinte, Capitulo 6, sio apresentados as

concluses encontradas e sugestdes para possiveis novos trabalhos.
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2.1 INTRODUCAO

No presente capitulo sera discutido alguns trabalhos envolvendo estudos com

colunas de recheio rotativo HIGEE publicados na literatura.

Inicialmente, sera apresentado o principio da tecnologia HIGEE e os diferentes
trabathos realizados sobre a hidrodindmica e a transferéncia de massa neste tipo de coluna,
Conforme veremos, a maioria destes trabalhos aborda estudos operando-se com o sistema

agua-ar ou a absorgao/dessorgio de componentes volateis.

Por ultimo, serdo apresentados os trabalhos mais significativos de transferéncia de

massa que aplicam a coluna HIGEE para processos de destilagdo.
2.2 ORIGEM E OPERAGCAO DA TECNOLOGIA HIGEE

No final da década de 70, a Imperial Chemical Industries (ICI) desenvolveu o
conceito de intensificacdo de processos, ou seja, projetar plantas extremamente compactas
objetivando minimizar os custos de operagio e instalagdo, sendo a coluna HIGEE um
exemplo da aplicagio deste conceito. Neste tipo de equipamento obtém-se uma diminuig¢io
de volume de até 100 vezes e, consequentemente, de custo. Além do ganho obtido pela
reducio de custo, um incentivo adicional e importante € a redugio do tempo de residéncia,
conduzindo a menores tempos de resposta e, provavelmente, a uma menor degradagio
térmica.

Resultados promissores de testes laboratoriais utilizando colunas de 19 cm de
didmetro externo e 2,5 cm de altura conduziram Ramshaw e Mallinson {1981) a projetar
uma coluna de recheio rotativa piloto composto por dois rotores de 80 cm de didmetro
utilizando recheios com altas porosidades (0,90 — 0,95) e altas ireas superficiais especificas
(2000 — 5000 m%m®), operando com 3 toneladas/h de uma mistura etanol-propanol em
refluxo total. A aceleragio centrifuga variou de 200 a 1000 vezes a aceleragio da
gravidade. O equipamento estudado obteve altissimas capacidades de inundagfo e quedas

de press3o da mesma ordem de grandeza das colunas de recheio convencional, confirmando
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os bons resultados laboratoriais. Indica-se também que a coluna operou milhares de horas

livre de problemas.

Ramshaw e Mallinson comprovaram, portanto, um aumento na taxa de
transferéncia de massa como resuftado da formaco de filmes mais finos, proporcionando
um contato em contracorrente mais eficiente com o gas. Medidas dos coeficientes
individuais de transferéncia de massa foram também realizadas, utilizando a absor¢io de
oxigénio do ar pela dgua desoxigenada e a absor¢io de amOnia presente no ar pela dgua.
Verificaram que os coeficientes de transferéncia de massa aumentaram com o aumento da

velocidade rotacional.

Segundo Ramshaw (1983), depois destas pesquisas, a Glitsch Incorporation dos
Estados Unidos, licenciou a tecnologia HIGFEE. Na literatura, a coluna HIGEE € também
conhecida por RPB ("Rotating Packed Bed™).

2.3 HIDRODINAMICA DA COLUNA HIGEE

2.3.1 Retengio e tempo de residéncia do liquido

A mformacdo sobre a retengio de liquido na coluna é muito importante, uma vez

que a aplicagiio da tecnologia HIGEE objetiva diminuir os tempos de resposta e residéncia.

Keyvani e Gardner (1989) determinaram o tempo de residéncia utilizando
tracadores e verificaram que, conforme esperado, o tempo de residéncia diminui com
aumento da velocidade de rotagio ou da vazio de liquido. Tempos de residéncia da ordem
de 0,4 a 1,8 s foram encontrados para faixa de 50-200g’s ¢ 10-35 kg/m’s de vazio de
liquido.

Basic e Dudukovi¢ (1995) utilizaram medidas de condutincia para a determinagio
experimental da retengdo de liquido e a estimativa do grau de anisotropia da sua
distribuigio. Estes representam os primeiros dados referentes a retengio de liquido em
colunas HIGEE como fun¢do de condigdes operacionais e propriedades do liquido. Os

autores desenvolveram um modelo hidrodindmico baseado na teoria em que as vazdes de
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liquido escoaram pelo recheio em forma de filmes e verificaram que a concordincia

onde entre valores preditos e experimentais foi excelente.

Lin etal. (2000) desenvolveram um modelo para predizer a retengio de liquido do
fluxo em contracorrente numa coluna com recheio rotativo usando dados da queda de
pressdo. O modelo hidrodindmico baseou-se numa forma hipotética do leito formado por
uma pitha de discos rotativos. A concordincia entre valores preditos e experimentais foi
excelente. Os autores testaram também a correlagio, Equagdo 2.1, para predicio de
retengdo de uma coluna convencional em func¢io da queda de pressio:

a,d,

0,65
h =3 86Rei”5'$5Ga""{”“2 (WJ g (2.1}
g

Ga ¢ o nimero de Galileu dado por:
d>p; (p,8— AP/ z)

2
Ky
Para leitos rotativos, o nimero de Galileu sofreria as devidas adaptacdes:

Ga=

2.2)

dp, [pLac - AP/(1g - rI)]

Ga =
pe

(2.3)

Sendo:

A .. retengio do liquido, m
Re; .. Namero de Reynolds ~ fase liquida
Ga ... Numero de Galileu

a, .. 4reaespecifica de recheio, m*/m’

d, .. didmetro da particula de recheio, m
. porosidade do recheio

pL .. massa especifica do liquido, kg/m’

g .. aceleracio gravitacional, m/s>

z ... Altura axial de recheio, m

AP ... varagio de pressio, Pa

ur ... viscosidade cinematica do liquido, kg/ms
a. .. aceleragdo centrifuga, m/s®

g ... raio externo do recheio, m

rn .. raiointerno do recheio, m



Capitulo 2 — Revisdo Bibliografica 20

Com esta modificagfio, Lin et al. {2000) verificaram que, para leitos rotativos, a
constante 3,86 ¢€ substituida por 1,2, mostrando que a retencéio de liquido em um leito

rotativo é bem menor que em colunas convencionais.

Medidas de resisténcias elétricas em segdes anulares de recheios estruturados com
alta porosidade foram utilizadas por Bums et al. (2000) para determinar a retengfo e o
tempo de residéncia de um sistema gas-liquido, e os resultados foram comparados com as
predi¢des de outros modelos hidrodindmicos. A relagfo entre o fluxo de gas e a velocidade
rotacional durante a inundacio foi discutida e comparada para recheios de baixa e alta

porosidade. As principais conclusdes apresentadas pelos autores foram:

a retencio é mversamente proporcional ao raio do recheio local;

- acima do ponto de inundacio, a retengio € amplamente independente do fluxo
de gas;
— ainundagio € uma funcio linear da velocidade de rotagiio, para um dado fluxo

de liquido;

— o tempo de residéncia do liquido € muito pequeno, sendo sua velocidade tipica

no recheio é de 1 m/s.

— aviscosidade do liquido nfo influencia a retencio.

Burns e Ramshaw (1996) apresentaram o estudo uttlizando técnicas de fotografia
para analise do desempenho da distnbuigio de liquido em uma coluna com recheio
centrifugo com raio externo de 32 cm e interno de 7 cm, e recheio de PVC reticulado com
porosidade de 0,95 e 4rea superficial de 1500 m*m’. As observagdes indicaram que o
liquido percorreu o recheio preferencialmente na forma de filete de liquido, devido ao
efeito da canaliza¢8o, encobrindo todos os espagos vazios do recheio e, também, na forma
de gotas e nfio somente através de filmes de liquido, como proposto em modelos anteriores.
Este efeito de canalizagiio causa a ma distabui¢io do gis e do proprio liquido no recheio,
reduzindo a area de transferéncia de massa e obtendo menores eficiéncias no processo. Os

autores classificaram o fluxo de liquido em colunas rotativas em trés tipos:
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escoamento de liquido em forma de filme — o fluxo de liquido percorre a superficie
do recheio na forma de um filme. Este tipo de fluxo tem sido assumido na maioria dos

calculos de transferéncia de massa, como ja mencionado;

escoamento de liquido em forma de gotas — certa quantidade de liquido fica
acumulada em pontos da superficie do recheio, originando pequenas gotas que se separam
do liquido e caem livremente através do recheio antes de se chocarem com outros filetes de
liguido;

escoamento de liquido em forma de filetes — este tipo de fluxo ocorre quando o

liquido preenche todo o espago vazio do recheio envolvendo seus poros por completo.

Bums e Ramshaw (1996} concluiram que o fluxo de liguido que realmente ocorre
em colunas rotattvas esta longe de ser um modelo uniforme de filme conforme proposto em
muitos calculos de transferéncia de massa. Em baixas rotagOes, existe uma consideravel ma
distribuigio de liquido, além da formacio de escoamentos preferenciais. Por outro lado, em
altas rotagdes, este escoamento da lugar ao surgimento de fluxos de liquido na forma de

gotas e, em seguida a formacgfo de filmes.

Guo et al. (2000), utilizando um arranjo experimental bastante complexo com

tragadores e cAdmeras de video movendo-se sincronicamente com o rotor, verificaram que:

— na regido inicial em tomo de 7-10 mm do extremo interno do rotor, onde o

liquido impinge, ocorre a maior deforma¢io e mistura no leito recheado;

— na maior parte do leito, exceto na regido imcial, o liquido flui como filme,

cobrindo a superficie do recheio e atravessando os vazios;

— o tempo médio de residéncia varia com o fluxo de liquido e com a velocidade

de rotacfo, na faixa de 200-800 ms;

— 0o retro-escoamento (backmixing) do liquido ocorre principalmente na sua
regifo de entrada. Esta regido é de fundamental importincia para este tipo de

coluna e os autores recomendam um estudo mais detalhado desta regido,

— 3 retengio de liquido nfo excede a 5% do volume do rotor em condigles

nonmais de operacdo;

— & proposta uma corregfo para prediciio do tempo de residéncia.
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2.3.2 Queda de pressdo e inundagio da coluna

Keyvani e Gardner (1989) observaram que a queda de pressdo de uma coluna de
recheio rotativa operada com leito seco era maior do que com leito molhado, ao contrario
do que ocorre em colunas convencionais, mas a queda de pressio por unidade de
comprimento € maior. Considerando a queda de pressio por unidade de transferéncia, a
coluna rotativa apresenta uma queda de pressdo global menor que a convencional Os
autores concluiram que a queda de pressdo aumenta com o aumento do fluxo de gis, sendo
que os maiores valores da queda de pressdo correspondem as mais altas velocidades de

rotagio.

No entanto, Lockett (1995) verificou que o comportamento de queda de pressio
apresentado por Keyvani e Gardner (1989) ndo foi observado. A queda de pressio
aumentou com o aumento das vazdes de ar e agua, tal como acontece em colunas
convencionais. A queda de pressio medida no ponto de inundagio correspondia a 15 vezes
acima do valor observado em um equipamento convencional, fato que explica a alta

capacidade hidraulica do equipamento centrifugo.

Amatuzi (1998), partindo do rotor estacionario e aumentando sua velocidade de
rotagHo, verificou um aumento da queda de pressdo em relagio a colunas convencionais,

como observado por Lockett (1995) no ponto de inundagio.

Existem diversos trabalhos na literatura que apresentam modelos e correlagbes &
predi¢do da queda de pressdo, utilizando diferentes tamanhos, tipos de recheio e sistemas. E

o tema mais estudado, sendo apresentado a seguir, um resumo destes trabalhos.

~ Kumar e Rao (1990) utilizaram um rotor com 31 c¢cm e 6 cm de didmetros
externo e intemno, 2,5 cm de altura e recheio de tela de arame. A correlacio para

queda de pressio apresentou um desvio de 20%;

~ Singh et al. (1992) estudando a dessor¢@o de VOCs da agua com ar, para trés
leitos de tamanhos diferentes, observaram que a queda de presséo foi fungio do
raio do rotor, aumentando com o aumento da vazio da fase gasosa. Uma

modelagem semi-tedrica foi realizada, considerando a queda de pressdo como a
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soma das quedas de pressiio por rotagio e por atrito e a correlagdo proposta

apresentou um desvio de 30%;

Liu et al. (1996) determinaram a queda de pressio de um leito com recheio
rotativo em uma ampla faixa de fluxos de gas e liquido e para dois tipos de
recheios utilizando o sistema ar/igua, os autores observaram uma forte
dependéncia da queda de pressdo com a vazio da fase gasosa. As correlagdes
para queda de presséo sdo baseadas na equacio proposta por Billet e Scultes

(1991) utilizada para leitos convencionais e apresentaram desvios de 20%;

Guo et al. (1997) mostraram que a queda de pressio em leito seco nio foi
influenciada pela velocidade rotacional, ao contrario do que Keyvani e Gardner
(1989) obtiveram. Eles também apresentaram duas correlagdes com boa
concordincia para queda de pressdo: uma envolvendo o leito seco e outra, para
o leito molthado, em que a queda de pressdo foi proporcional ao fluxo de liquido
e ao fluxo de gis elevado ao quadrado, e inversamente proporcional &

aceleragio centrifuga;

Kelleher e Fair (1997) apresentaram uma equagdo & predigio da queda de
pressio em uma coluna de destilagio com recheio rotativo utilizando
ciclohexano/n-heptano. O desvio da correlagio esteve em torno de 20%, e sua
aplicacdo foi considerada promissora, pelos autores, para aplicagSes

envolvendo a destilacio.

Amatuzi (1998) determinou a queda de pressio para varios tipos de recheios
utilizando o sistema agua/ar e concluiu que a queda de pressio ¢ diretamente
proporcional a velocidade de rotagdo e a vazdo de gas, comportamento analogo
a0 observado por Keyvani e Gardner {1989) e Lockett (1995);

Zheng et al. (2000) propuseram um modelo semi-empirico de queda de pressio
em colunas com recheio rotativo. Em uma ampla faixa de operacgio, a queda de
pressio do leito molhado foi extremamente menor que a do leito seco.
Aumentando a altura (isto €, mais unidades de transferéncia) do leito rotativo

pode resultar na reducgdo da queda de press&o através do recheto.
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Analogamente 3 queda de pressdo trés trabalhos referentes & condigio de

inundacdo também sfo disponiveis:

-~ Singh et al (1992) também venficaram que os valores de inundagio do
equipamento foram inferiores previstos pela correlacio de Sherwood (1938),

sobreestimando a capacidade hidrodindmica do equipamento;

~ Lockett (1995) realizou estudos hidrodindmicos de um rotor contendo recheio
estruturado denominado Flexipac, em uma coluna com o sistema ar/agua em
condigdes ambientes. O autor observou que a mundagdo comegava com o
acumulo de liquido no centro do rotor, local onde a area de escoamento é
minima e as forcas centrifugas também sio menores, fato também observado
por Ramshaw (1983). Os resultados foram bem correlacionados utilizando-se a

equacdo de Wallis (1969) para duas fases em contracorrente.

2.4 TRANSFERENCIA DE MASSA NA COLUNA HIGEE

2.4.1 Coeficiente de transferéncia de massa

Os coeficientes individuais de transferéncia de massa na maioria dos trabalhos sio
calculados a partir de dados obtidos em processos de absorgdo ou dessorgio. Para tal,
diferentes teorias de transferéncia de massa tais como teoria de filmes, renovagio de

superficie e camada limite foram aplicadas, conforme descreveremos a seguir.

Tung e Mah (1985) propuseram uma correlagio para o coeficiente local de
transferéncia de massa na fase liquida no processo de absorgio em alta gravidade, baseada
em dados experimentais apresentados por Ramshaw e Mallinson (1981). Estes dados foram
comparados com as predigdes da teoria da penetragdo e pela correlagio de Onda et al.
(1968). A predigio do coeficiente individual de transferéncia de massa na fase liquida, &y,
foi realizada a partir da teoria da penetragfio, obtendo um desvio de 25%. Segundo os
pesquisadores, este resultado mostrava a ineficiéncia desta teoria na predi¢io do efeito da

aceleragio centrifuga. A concordincia dos dados experimentais obtidos por Tung e Mah
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(1985) e com os de Ramshaw e Mallinson (1981) foi satisfatoria, porém o mesmo nfo
aconteceu com os da correlagio de Onda et al (1968). Mais tarde, Kumar e Rao (1990)
compararam dados experimentais de k; obtidos na absorgio quimica sob campos
centrifugos com os da correlagio de Tung e Mah (1985) e verificaram uma razoavel

concordincia nos resultados.

Munyjal et al. (1989 a e b) modelaram coeficientes de transferéncia de massa gis-
liquido e liquido-sélido em uma vazio de pelicula laminar sobre um disco rotativo, bem
como, sobre uma ldmina rotativa. A mfluéncia da forca gravitacional na area interfacial
efetiva foi também estudada, sendo semelhante a correlagio de Onda et al. (1968) 3 area
superficial molhada. A absorgio do CO; do ar em agua foi usada para estudar o sistema
gas-liquido e a relagfo entre o coeficiente individual de transferéncia de massa gas-liquido
com a forga gravitacional foi predita pela teoria da penetracdo, a uma poténcia de 1/6. Foi
observado que os dados do modelo desenvolvido para este sistema ficaram 20% acima dos

valores encontrados experimentalmente.

O coeficiente de transferéncia de massa da fase liquida foi estudado por Keyvani e
Gardner (1989) na dessorgio de CO, da 4gua no ar em leito rotativo. No estudo foram
utilizados recheios de esponja metilica de aluminio, possuindo 92% de porosidade e com
areas superficiais de 600 a 3000 m*m’. O leito foi operado entre 500 e 2000 rpm,
proporcionando campos gravitacionais de 60 a 1000 g's. O coeficiente de transferéncia de
massa na fase liquida foi modelado com o auxilio da teoria da penetragio, e as areas
interfaciais efetivas foram calculadas por meio da correlagio de Onda et al. (1968), para o

calculo da area superficial molhada.

Guo et al. (1997) estudaram experimentalmente as caracteristicas de transferéncia
de massa para processos em colunas de recheio rotativas controlados pelas fases liquida e
gasosa aplicando fluxos de forma cruzada entre os fluidos. O rotor possuia 6,4 cm de raio
interno, 16,4 cm de raio externo e 20,0 cm de altura axial, operando com fluxos de gas, de O
a 1000 m*/h, e de liquido, de 0 2 2,5 m/h, e velocidade de rotacdo de 300 a 1500 ripm.
Modelos para transferéncia de massa baseados no mecanismo de renovagio de superficie

foram aplicados e os autores observaram:

— um escoamento radial liquido em fluxo pistdo;
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~ que o aumento do fluxo de liquido aumenta significantemente o coeficiente
volumétrico de transferéncia de massa, tanto para processos controlados pela

fase gasosa, quanto pela fase liquida;

~ que, para processos controlados pela fase liquida, & é proporcional a w*°, e é

pouco influenciado pelo fluxo de gas;

— que, para 0s processos controlados pela fase gasosa, ka é proporcional ao fluxo
de gas e fracamente influenciado pela velocidade de rotagdo quando a

aceleracdo é superiora 15 g’s.

Amatuzi (1998) estudou a transferéncia de massa em leitos de recheios rotativos a
partir da dessorgdo de acetona da 4dgua pelo ar, utilizando velocidades de rotagio entre O e
5000 rpm e trabalhando com dois tipos de recheios. O autor verificou um elevado
desempenho na transferéncia de massa do letto de rechelo centrifugo operando com altos
limites de inundacdo, mostrando ser possivel a redug8o do tamanho do equipamento nesse
processo. Foi proposta uma correlagido para o calculo do coeficiente volumétrico na fase

vapor com um erro de predi¢io da ordem de 11,26%.

Sandilya et al. (2001) estudaram a transferéncia de massa na fase gasosa em
colunas rotativas utilizando ¢ recheio “wire gauze”. Ao contrario das expectativas, o
coeficiente individual na fase gasosa foi menor do que o coeficiente em colunas
convencionais, sendo o baixo valor obtido expenimentalmente atribuido 4 méa distribuicéo

do ligutdo ao longo do rotor.

Chen e Liu (2002) desenvolveram o processo de absorgio de VOCs do ar em fase
aquosa. Os resultados experimentais mostraram que o coeficiente global de transferéncia de
massa na fase gasosa, kg, aumentou como fungdo do nimero de Grashofa poténcia de 0,18.
Na anilise individual entre 0 ks e a area interfacial efetiva, a, foi vernficado que o
crescimento da transferéncia de massa pela forga centrifuga pode ser atribuido ac aumento

de a, gas-liquido.

Lin et al. (2002) investigaram a absorgdo de CO; de gases contendo diferentes
concentra¢des em uma coluna centrifuga, sendo as solugdes aquosas de NaOH, MEA e

AMP (2-amino-2-methyl-1-propanol) usadas como absorventes. Os autores observaram a
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dependéncia do coeficiente volumétrico global de transferéncia de massa, Kga, em relagio
a velocidade rotacional, fluxo de gas, fluxo de liquido, concentragdo de absorvente e
concentracio de CO,. Os resultados de Ka mostraram que foi necessaria uma velocidade

de rotacio superior a 1000 rpm para se obter uma boa eficiéncia.

Finalmente, Chen et al. (2005) analisam a transferéncia de massa operando com
fluidos viscosos newtonianos e ndc newtonianos. Os resultados mostraram que o
coeficiente de transferéncia de massa decresce com aumento da viscosidade e que a
velocidade de rotagdo ainda continua aumentando a transferéncia, sendo proposta uma
correlagdo para predigio deste coeficiente, para ambos os tipos de fluidos. Comparada com
as colunas convencionais, a ifluencia da viscosidade do liquido sobre o coeficiente de

transferéncia de massa é menor.

2.42 Altura da Unidade de Transferéncia (HUT) e Area da Unidade de Transferéncia
AUT)

Keyvani e Gardner (1989) determinaram dados de HUT e realizaram a predigio

destes dados utilizando a teoria da penetragio. O desvio obtido foi de 30 %.

Singh et al. (1992) utilizaram o processo de dessorgio com ar na remogio de
componentes volateis de dgua subterrdnea (FOCs), fornecendo resuitados de queda de
pressdo, transferéncia de massa e incrustagdes no recheio, para trés leitos de tamanhos
diferentes, com raio interno e altura axial de 12,7 cm e raio externo de 22,9, 30,5 € 38,1 cm,
respectivamente. Dois tipos de recheio foram utilizados neste trabalho: o primeiro, na
forma de uma esponja metilica com porosidade 0,95 e area superficial 2500 m*/m’; o
segundo, na forma de uma placa metilica com porosidade 0,934 e area superficial 2067
m%m®. O autor introduziu o conceito de AUT (area de uma unidade global de transferéncia)
analogamente ao parimetro HUT (altura de uma unidade global de transferéncia), utilizado
no projeto de torres convencionais, para aplicaces em leitos com recheio rotativo. O termo
AUT nos fornece a area de recheio na qual se promove uma mudanca na composicio
equivalente a uma unidade de transferéncia. Qu seja, representa uma medida direta da

eficiéncia da separagio, envolvendo o desempenho do equipamento na realizagio das
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operagdes de separagio de forma analoga ao conceito de HUT. A Equacgio 2.4 apresenta a

expressio final para o contato de vapor-liquido centrifugo.

e (BRG]

— | — 2,2 2.4
G K,a (1_1] g —1) (2.4)
hy

Sendo:

.. vaziio volumétrica de gas, m’/s

.. constante da lei de Henry, atm n'’/mol

Kia ... coeficiente volumétrico global de transferéncia de massa na fase liquida, s’
I ... altura axial do recheio, m
O ... vazio volumétrica de liquido, m’/s

o Q

¥r ....raio interno do recheio, m

re ... raio externo do recheio, m

S ... fator de dessorglo, H G/ O

X; ... fragdo molar da fase liquida na entrada do equipamento
X, ... fragdo molar da fase liquida na saida do equipamento
¥, ... fracio molar da fase gasosa na entrada do equipamento

Esta equacfio é similar 3 usada para colunas com recheios convencionais, e sua
principal diferenga esta no uso de coordenadas cilindricas para expressar o contato liquido-

vapor centrifugo. O segundo membro desta equagio esta em unidades de area e o termo

9
1K a

, no primeiro membro, é definido como a 4area de uma unidade global de

transferéncia da fase liquida, AUT. O termo restante do primeiro membro € definido como
o numero de unidades de transferéncia da fase liquida, NUT;, independe do sistema de
coordenadas, servindo ndo s para colunas de recheio convencionais como para colunas

com recheio rotativo.

Uma predigdo de AUT foi desenvolvida pelos autores, Equagdo 2.5, baseada na
hipétese de que a taxa de transferéncia é controlada pelo filme liquido e, assumindo-a como
funcfo, da densidade, da viscosidade, do fluxo massico na fase liquida, da area superficial
especifica e da aceleragfo centrifuga. Foram observarados desvios de 20%, podendo ser

essa correlagio mais completa caso tivesse sido inchuido o niimero de Schmidt entre seus
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parimetros. Os autores justificaram esta exclusio ao fato de que nos seus experimentos,

esse parimetro permaneceu constante, perto de 1400,

. 0.6 , -0,15
34x10° | L
AUT, :[ "2 }( ] [ pjﬂ (2.5)
ai‘ #Lat ﬂLat

Sendo:

a, ...4area superficial especifica do recheio, m*/m’
.. aceleracdio gravitacional, 9,806 m/s?

.. fluxo méassico de liquido, kg/m’s

i ... viscosidade cinematica do liquido, kg/ms

~ 09

Singh et al. (1992) também observaram a partit das analises dos dados
experimentais, que a AUT} era inversamente proporcional & velocidade de rotagéo, para os

dois tipos de recheio.

Liu et al. (1996) determinaram a transferéncia de massa no processo de dessorgdo
do etanol/agua/ar em um leito com rechelo rotativo. Neste sistema, o rotor apresentou 2,0
em de altura axial, 4,5 cm de raio interno e 7,0 cm de raio externo, operando de 400 a 2500
rpm, e fornecendo um campo gravitacional de 13 a 273 g's. Dois tipos de recheios foram
analisados: o primetro, na forma retangular (5,0x 5,0x2,8)mm, porosidade de 0,533 e area
superficial de 524 m’/m’; o segundo, na forma cilindrica (3,0x2,6x3,0)mm, porosidade de
0,934 e area superficial de 1027 m*/m’. Os resultados mostraram que o Kga aumenta com
as vazdes de gas, de liguido e com a velocidade de rotagdo, para os dois tipos de recheios.
O recheio retangular apresentou, em relagdo ao recheio cilindrico, maior taxa de
transferéncia e o efeito da velocidade de rotagdo nesse coeficiente (Kga) foi mais
pronunciado devido ao recheio retangular ter apresentado um contato mais efetivo entre

fases e uma melhor distribuigio da fase gasosa.

Além disso, os autores compararam os valores obtidos dos coeficientes globais de
transferéncia de massa da fase gasosa para o leito centrifugo com os dados experimentais
realizados em um leito convencional e publicado por Houston e Walker (1950). Os
coeficientes de transferéncia de massa em leitos centrifugos, operando em baixas vazles de

gas foram bem maiores que os obtidos para equipamentos convencionais operando em altas
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vazdes de gas, evidenciando o melhor desempenho da coluna centrifuga frente & coluna

convencional.

2.5 DESTILACAO EM COLUNAS COM RECHEIO CENTRIFUGO

Kelleher e Fair (1997) desenvolveram um estudo a destilagio em colunas de
recheio em alta gravidade, utilizando o sistema binario ciclohexano/n-heptano, trabalhando
com pressdes de operag@o de 166 kPa e 441 kPa, e sob condigbes de refluxo total. A faixa
de velocidade rotacional utilizada neste projeto foi de 440 a 1200 rpm. Dados de eficiéncia
da transferéncia de massa, da queda de presso e da capacidade hidraulica foram obtidos.
Utilizando a equagio desenvolvida por Singh et al. (1992) os autores obtiveram seis
unidades de transferéncia de massa para uma coluna de 21 cm de altura de leito rotativo,
com a eficiéncia sendo diretamente proporcional a velocidade de rotacdo, sendo este um

6timo resultado quando comparado com uma coluna convencional.

Lin et al. (2002) desenvolveram uma coluna de destilagio com dois tipos recheios
rotativos, sendo utilizado o sistema metanol/etanol a pressdo atmosférica e em condig@o de
refluxo total. Duas alturas axiais de recheio foram utilizadas: o primeiro recheio, com 982
m*m>, 0,946 de porosidade e 9,5 cm de altura e o segundo, 519 m%/m?®, 0,971 de
porosidade e 5 cm de altura. A faixa de rotagéio trabalhada fo1 de 600 a 1600 rpm, e os
resultados experimentais imdicaram que a menor altura axial obteve melhores coeficientes

de transferéncia de massa devido ao melhor contato gas-liquido entre as fases.

Nascimento (1999, 2003} desenvolveu de uma coluna de destilacio rotativa com
diferentes tipos de recheios (dots tamanhos de anéis de Raschig cerimicos e telas de arame)
utilizando dois sistemas destilantes, #-hexano/n-heptano e etanol/agua, a pressio ambiente.
A velocidade de rotagio foi operada entre 500 e 2500 rpm e vazdes volumétricas de liguido
de 5,9 a 29,0 ml/s, operando-se com refluxo total e parcial. Os resultados experimentais
mostraram que o Kya. foi proporcional & velocidade rotacional e as vazbes de vapor e de
liguido. Altas taxas de transferéncia de massa no leito centrifugo foram obtidas,
comparando-se com a coluna convencional, e altos valores de eficiéncia de separagio

foram verificados, mostrando a viabilidade de intensificacio deste processo em escala
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industrial. A Equacgio 2.6 e com a Tabela 2.1 representam as correlacdes propostas para os

sistemas destilantes estudados:

Sh=A Re; Gr; Scp (2.6)

Tabela 2.1 Coeficientes da Equacio 2.6

Sistema Recheio A B C D
etanol/agua Anéis doRaschig ) g40.105 08041 002076 -11.16
7e9mm
etanol/agua Telas de arame 7,8x107 0,7162  0,03602 -6,588
n-hexano/n-heptano Anéis de Raschig =, ¢ /0 15 09156 01185 1,901
7e9mm

n-hexano/n-heptano Telas de arame 1,59x107 0,6608 0,1597 0,9641

Os valores das constantes A, B, C e D da Equagiio 2.6, foram obtidos através do

método de Minimos Quadrados.

2.6 CONCLUSAOQ

A primeira unidade comercial HIGEE foi instalada para remogdo de VOCs para
descontaminagio da agua. Segundo Keyvani e Gardner (1989), esta unidade opera sem
problemas desde 1985. Uma outra unidade de absorgéo a alta presséo (50-70 atm) com
capacidade de 566.000 m’/dia, também fot instalada. No entanto, nenhuma publicagiio

apresentando os resultados destas instalagGes € disponivel na literatura aberta.

Rao et al. (2004) apresentam uma avaliagdo do processo HIGEE sobre diversos

aspectos e fazem as seguintes observagdes:

~ um campo gravitacional de 100-500 g’s possibilita o aumento do coeficiente de
transferéncia de massa da fase liquida, utilizando-se recheios com elevada area

superficial;

- o escoamento do gas no interior do rotor ocorre como em um corpo solido e,
portanto, o fluxo de gis nfo aumentou o coeficiente de transferéncia de massa

da fase gasosa. Para tal, um melhor projeto de rotor € requerido para aumentar a

sua velocidade angular;
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— a orientagio do rotor afeta a carga de liquido e de gas permitido, pois este fator
afeta a distribuigio do liquido;

— o coeficiente individual k& ficou em tormno de 3-7 vezes maior, quando

comparado com colunas convencionais;

— acarga € em torno de seis vezes maior, permitindo que a 4rea correspondente
ao raio interno seja duas vezes menor, e podendo ser de até cinco vezes caso se

reduzir significativamente o fluxo de gas para o rotor;
~ o HTU varia de 2-6 cm, sendo de 10-60 cm para colunas convencionais;

— o volume ¢ reduzido de 4-20 vezes, possibilitando uma redugio de até 100

vezes pela melhoria do projeto do rotor.

De acordo com a avaliagio apresentada por Rao et al. (2004), verifica-se que
apesar de bastante promissora, existem poucas informagdes sobre a aplicagio de colunas de
recheio rotativas em processos de destilacdo conforme indicado na referéncia bibliografica.
Este fato motivou o estudo deste tipo de coluna no Laboraténio de Processos de Separagio
da FEQ - UNICAMP, objetivando caracterizar o equipamento. A implantagio de unidades

laboratoriais foi iniciada em 1998 e a realizagio deste trabalho faz parte deste objetivo.
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3.1 INTRODUGAO

Neste capitulo, serd apresentada uma revisio de alguns conceitos sobre
transferéncia de massa entre fases, com énfase nos coeficientes locais e globais € no
conceito da teoria das duas resisténcias, utilizados como base para o calculo das unidades

de transferéncia de massa em colunas de destilagio centrifugas.

3.2 TRANSFERENCIA DE MASSA ENTRE FASES

Independente do tipo de coluna de destilagio, o processo de transferéncia de massa
é muito complexo. Na maioria das operagdes em que o fendmeno de transferéncia de massa
esta envolvido, o contato entre as fases liquida e vapor deve ser mantido, para permitir o
transporte do soluto. Para cada fase, existe uma resisténcia associada ao movimento do

soluto é inversamente proporcional ac coeficiente de transferéncia de massa.

Para haver uma transferéncia de massa efetiva, € necessario o contato vapor-
liquido gue ocorra sobre um regime turbulento, pois este aumenta a taxa de transferéncia de
massa por unidade de area, facilitando a dispersio de um fluido em outro. A Teoria do
Filme, desenvolvida por Lewis e Whitman (1924), estabelece que a turbuléncia desaparece
a medida que se aproxima da interface, onde é postulado existir um filme ficticio de
espessura 6 na qual toda a resisténcia 2 transferéncia de massa ocorre puramente por
difusio.

Em vez de considerar um decréscimo progressivo da turbuléncia & medida que se
aproxima da interface, Lewis e Whitman (1924) assumiram uma variagio brusca na
hidrodindmica, de modo que, no filme, o fluido é estagnado e, fora deste, encontra-se

completamente misturado.

E postulado que o equilibrio termodindmico local prevalece na interface e que o
gradiente de concentragio no filme € estabelecido em um tempo muito curto se comparado

ao tempo total de contato assumido a difusdo, que se efetua em estado estacionirio.

A Figura 3.1 mostra os dois filmes estagnados de espessuras ds e &, que governam

a resisténcia ao transporte do soluto na fronteira entre as duas fases. No processo de
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destilagdo, sem reacfo quimica, a concentragiio do soluto no seio da fase vapor é y,r e
aumenta para V., na interface. Na fase liquida, a concentragéo cai de x4; no seio da fase
liquida para x;,, na interface. As concentragdes V4 € x4z, ndo estdo em equilibrio, sem isso
ndo haveria a difusio do soluto. Entretanto essas concentracfes nio devem ser usadas

diretamente na descri¢io das taxas de transferéncia de massa entre as fases.
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Figura 3.1 — Teona das Duas Resisténcias

As concentragdes Va . € X4.m, eStdo em equilibrio, estabelecendo assim o fluxo do

soluto.

Esta teoria também serve de base para o célculo dos coeficientes e das unidades de

transferéncia de massa em campos centrifugos.
3.3 UNIDADES GLOBAIS DE TRANSFERENCIA DE MASSA

A definicdo de transferéncia de massa esta baseada em argumentos empiricos. A
quantidade de massa difundida através da interfaice é proporcional & diferenga de

_concentracio e & area interfacial. Portanto:

quantidade de area diferencade
.. |=constante-} A E R
massa transferida interfacial | | concentragio
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Sendo que a constante, representa o coeficiente global de transferéncia de massa.

A Figura 3.2 representa o modelo de um elemento diferencial do rotor com volume

dV: altura axial ., area interfacial especifica a.; vazdes molares G, e L,, € concentra¢des x4

€ Va.

Figura 3.2 — Representacio esquematica de um elemento diferencial de rotor

Assumindo que a vazio molar do componente A difundida ao longo da coluna é

constante, tem-se para a fase vapor:
Ny =G 0¥10°Gn 1Y 41=Cnl¥ 0¥ a1/ (3.1)
Sendo o elemento de volume:
v(r.8)=r r’h, (3.2)
Aplicando a diferencial de volume em coordenadas cilindricas:
dv=2r rh, dr (3.3)

Assumindo-se que ha transferéncia de massa equimolar e constante entre as fases,
o namero de moles por unidade de tempo do componente A transferido por unidade de

volume sobre a segfo do rotor é dado pela seguinte equacgo:

b
Nya,=G, — (3.4)

O niimero de moles transferido por unidade de volume pode também ser calculado

através da equacgio que define a transferéncia de massa entre fases, temos:
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Nya, =K,a,(y;-¥,) (3.5)

Substituindo as Equagdes 3.3 e 3.4 na Equago 3.5 tem-se a seguinte rela¢io:

2n rdr= G, dy* (3.6)
kaKyae (yg _yA )

Separando as variaveis da Equacfo 3.6 e tendo, como limites de integragio o raio
interno e o externo, temos:
¥al dy

ZﬂTrdr= 9y _f -
v KOGy

(3.7)

Resolvendo o primeiwro, 27 I rdr, da Equagdo 3.7, temos as expresses que

definem a area de unidade de transferéncia e o namero de unidade de transferéncia de
massa em coluna de destilagio centrifuga para a fase vapor que foram introduzidas por
Singh (1992).

x (7" — 1) = AUT; - NUT, (3.8)
Sendo que:

Gm
AUI; = haK_yae (3.9)

Definido, como area de uma unidade global de transferéncia na fase vapor:

NUT, = yj &

MECORSR (3.10)

Para a fase liquida o tratamento matematico é o mesmo, ao invés de utilizar Gy, L,,

e no lugar das fraces molares para fase vapor utilizar as fragSes molares da fase liquida.

Como visto anteriormente, o termo AUT é defimdo como a area a qual promove a
mudanga na composicio em uma unidade de transferéncia, representando uma medida
direta da eficiéncia de separagio de uma coluna rotativa através do inverso do seu valor, ou

seja quanto menor o valor de AUT maior ¢ a eficiéncia de separagio.
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O termo NUT, definido pela Equagio 3.10, corresponde a medida da dificuldade

de separagio presente em um sistema e, que depende da volatilidade relativa.

Para um determinado equipamento e sistema destilante, de acordo com a Equagio
3.8 AUT e NTU s#o inversamente proporcionais. Portanto, o desempenho da transferéncia
de massa na coluna centrifuga pode ser analisada a partir de um destes dois termos, AUT ou
NTU.

No entanto, valores de AUT ou NTU de diferentes sistemas destilantes podem ser

comparados apenas nos casos em que possuem a mesma volatilidade relativa.
3.4 COEFICIENTE VOLUMETRICO GLOBAL DE TRANSFERENCIA DE MASSA

Para o calculo dos coeficientes volumétricos globais de transferéncia de massa,
K,a,, é necessirio se determinar inicialmente o NUT através das equagles vistas

anteriormente.

De acordo com a Figura 3.2, e fazendo um balango de massa entre a se¢io 0 do

(23 )

rotor, e uma outra qualquer, “s” temos:
L0y, )=G(VysVao) (3.11)

Considerando a curva de equilibrio liquido-vapor de um sistema destilante ser uma

reta, sua funcio serd dada por:
Vyn=mX,,+b, paran=012,. .n (3.12)
Substituindo a Equag@o 3.12 em 3.11, e fazendo:

mol

Vis=VneS=m

'mol

e rearranjando temos:

V=8~ Ya0)+ Vs (3.13)

Integrando a Equag8o 3.10, com o auxilio da Equacio 3.12, temos a seguinte

equacgio:
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1 Yy —mx,, —b
NUT, =———In | (1-8)=% 4S8
¢ =57 [( )yA,0 E—— } (3.14)

Rearranjando as Equagdes 3.9 € 3.14 e substituindo na Equacdo 3.8 tem-se:

Koo On __ G NUL
TR AUT, ® () b, G.13)

As equacdes desenvolvidas em colunas convencionais envolvendo os coeficientes
individuais e globais de transferéncia de massa, e escritas em termos das resisténcias ao
transporte do componente entre as fases, ndo perdem sua validade para colunas centrifugas.

Sendo assim:

Ka ka Fka (3.16)

Na Equagdo 3.16, a importdncia relativa de cada resisténcia é determinada
diretamente por trés fatores: o coeficiente angular da curva de equilibnio, “m”, e cada um
dos coeficientes individuais de transferéncia, “k,” e “k;”. Caso uma das resisténcias possa

ser negligenciavel em relagio a outra, o sistema € considerado resistente a uma so fase.

A magnitude dos coeficientes individuais de transferéncia, “4”, € determinada pela
difusdo turbilheonar e molecular de cada fase. A difusfio molecular € uma propriedade do
sistema e varia conforme se altera as condighes de temperatura e pressdo. A difusio
turbilhonar é controlada pela dindmica dos fluidos envolvidos, sendo fungio da
viscosidade, do escoamento e da massa especifica, podendo, por isso, ser controlada

diretamente pelas condigdes de projeto.

No capitulo seguinte, sera caracterizado o equipamento utilizado e apresentadas as

partes que compdes e suas respectivas fungdes operacionais.
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4.1 INTRODUCAO

Neste capitulo, serfo apresentadas a coluna de destilagiio com recheio centrifugo
desenvolvida neste trabalho, as partes que a compde seu sistema de funcionamento e o

procedimento experimental.

4.2 DESCRICAO DO EQUIPAMENTO

A Figura 4.1 apresenta o esquema do equipamento utilizado. Como mostra a
figura, a coluna de destilagio com leito centrifugo consiste, basicamente do refervedor (1),
do condensador (2), da cimara (3}, do rotor centrifugo (4), e do motor (5). O leito
centrifugo € a parte principal deste equipamento, sendo cada parte detalhada a seguir.

Friuco dewapor U
Flago de liguide -~

BIBLIOTECA CENTRA
DESENVOLVIMENTD
COLECAOD
URICAMP

Figura 4.1 — Esquema do Equipamento
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Refervedor (1)

A evaporag@o da mistura foi realizada por um refervedor de latio com capacidade
de 20 1. Foram instaladas 13 resisténcias elétricas com poténcias nominais entre 500 e 1500
W para possibilitar a varitagio da vazio de vapor por meio da escolha adequada do conjunto
de resisténcias com o auxilic de um painel de controle. Um medidor de nivel, Figura 4.1
(a), situado na lateral do refervedor, fornece a indicagio de que todas as resisténcias estdo

submersas pela mistura, sendo este mesmo tubo utilizado para auxiliar na sua alimentagio.

No topo do refervedor foi conectado um cilindro sanfonado, Figura 4.1 (b),
também de latio, de 6,0 cm de diimetro e 40,0 cm de comprimento, com a finalidade de
amortecer a vibragio e direcionar o fluxo de vapor para o interior do leito. O refervedor
possuiu outras duas conexdes: a pnimeira, que promove o retoro do liquido proventente do
recheio ao refervedor, Figura 4.1 (c); e uma outra, que auxilia a retirada de aliquotas da

mistura liquida para a determinacio de sua composi¢io molar, Figura 4.1 (b).

Condensador (2)

O condensador € de latio e possul trés serpentinas de cobre fornecendo uma area
de troca térmica de 1,2 m®. O vapor escoa pelo lado do casco. Duas conexdes foram
acopladas ao condensador: uma, para receber a corrente de vapor oriunda do topo da
coluna, Figura 4.1 (e); € a outra, para que todo o liquido condensado retorne & coluna,
Figura 4.1 (f). Na segunda conexo, foi instalado uma valvula do tipo esfera para retirada
de amostras e para medir a vazio de condensado. Para garantir pressio atmosférica no
sistema, um pequeno tubo de latio no topo do condensador foi mantido em comunicagio

com o ambiente, Figura 4.1 (g).

Cédmara (3)
A, Figura 4.2, encontra-se uma representacio detalhada da cimara e do rotor.

A cimara cilindrica, com 30 cm de didmetro e 15 cm de altura, contém no seu
interior o rotor centrifugo (recheio) e foi construida em vidro para permitir a visualizagdo

das caracteristicas de escoamento da corrente de liquido no seu interior. Em cada
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extremidade do cilindro, foram acoplados dois flanges de latio fixados por 16 hastes de ago

e vedados com anéis de borracha nitrilica.

A entrada de vapor no leito e a saida de liquido para o refervedor estfio localizadas
no flange de base, sendo o tubo de alimentacio do vapor colocado de modo a impedir ¢

escoamento indesejavel de liquido para o refervedor, Figura 4.2 (a).

Esferas de vidro, Figura 4.2 (b), foram colocadas na base do leito para evitar a
formagio de vortice pela corrente liquida. A retirada de amostras do liquido fez-se por meio
de uma serninga, Figura 4.2 (¢), instalada no flange de base, préximo a sua saida. Ao centro,
encontra-se um selo mecinico { Viton tipo 21 BF ICI %), Figura 4.2 {d), utilizado para

evitar vazamentos em equipamentos com erxo rotativo.

Rotor centrifugo {4)

Um rotor, altura de 4,0 cm, didmetro de 26,0 ¢m e raio interno de 2,25 cm; foi
posicionado verticalmente no interior da cdmara, sendo composto por dois flanges de latio
conectados por varias hastes de latio e, na sua parte inferior, por uma engrenagem de

transmissio.

No centro do rotor, denominado de “olho do rotor”, encontra-se um sistema de
distribui¢do liquido formado por um cone de aluminio da mesma altura do rotor, com o
objetivo de melthorar a distribuigfio da corrente liquida proveniente do condensador. Acima
do rotor, foi instalado um rolamento com 1,8 ¢cm de altura e 11 ¢m de didmetro externo, a
seco, para promover o seu movimento. Para nfo contaminar as misturas utilizadas, como

lubrificante foi utilizado grafite em substitui¢do a graxa proveniente do fabricante.

Para o enchimento do rotor, utilizou-se anéis de Raschig cerimicos de 0,9 cme 0,2
mm de espessura, com uma porosidade do leito de 0,62 e area superficial especifica de 627

3
m*/m’,

Abaixo, Figura 4.2, encontra-se uma representagio detalhada em corte do rotor,

com as suas pegcas € fluxos de liquido e vapor.



Capitulo 4 — Descrigio do Equipamento e Procedimento Experimental 45

Flhoto de vapor  w———i
Fluxo de Hquido  ——ms

entrada de liqudo
Olho do rotor

Eotor
Ciémara

entrada de vapor

rolamento

haste

(c) b=

rotacio
Lcuido i

vapor

Figura 4.2 — Detalhe da cimara com vista

Motor (5)

Com o objetivo de proporcionar o movimento rotativo do recheio, foi instalado na
parte inferior do eixo de rotagdo do rotor, um sistema de polias, Figura 4.1 (h), de 6,5 cm de

didmetro, com duas correias, ligado a um motor, de 1,5 CV e 11 A, da marca Pollus.

Para controlar a rotagio do motor, foi instalado um controlador de voltagem,
Figura 4.1 (1), na entrada da corrente elétrica, e com a ajuda de um voltimetro (Minipa ET-
2002), foi possivel controlar a velocidade de rotagdo requerida para o equipamento. Um

tacodmetro (Lutron DT-2236) foi utilizado para construir uma curva de calibragfio, Figura
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4.3, possibilitando a avaliagio do sistema operacional em uma faixa de rotagdo de 0a 2300

rpm.

160
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100 -
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300 500 700 900 1100 1300 1500 1700 1500 2100 2300 2500
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o (rpm)

Figura 4.3 — Curva de calibragio do voltimetro

43 VARIAVEIS ESTUDADAS

As variaveis de operagio estudadas foram a velocidade de rotagdo, a vazio vapor

na entrada da cimara e o sistema destilante.

Foram estudados dois sistemas destilantes: etanol/dgua e m-hexano/n-heptano.
Estes sistemas possuem diferentes propriedades fisicas, porém a sua principal diferenca esta
no gradiente de tenso superficial, que prozhove a capacidade de estabilizar filme liquido-
vapor. Segundo a classificaciio de Zuiderweg e Harmens (1958), o binério etanol/agua é um
sistema fortemente positivo, enquanto que o bindrio n-hexano/n-heptano é um sistema
neutro. O sistema positivo possui alta capacidade de estabilizag8o de filme. Quando o

fendmeno de estabilizagio ndo esta preseate, o filme se rompe, formando goticulas.

Na Tabela 4.1, sfo apresentadas algumas propriedades fisicas dos componentes

puros.
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Tabela 4.1 Propriedades fisicas dos componentes puros

Componente (kgfﬁfjol) (3’r g) (227;;%) (kgz?) zofz&jm) 10%510;71112) Moo

etanol 46,07 7840 7890 149 228 1,198 13622
4gua 18,02 1000 9980 055 729 1,001 13335
n-hexano 8618 6817 6137 287 185 0307 13749
n-heptano 10021 9814 641,1 3,07 209 0410 13876

Referéncia: Perry e Chilton 5*Edigio.

Para cada um dos sistemas destilantes, diferentes fluxos de vapor foram estudados
(0,0947 2 0,1489 kg/m’s para etanol/agua e 0,298 a 1,503 kg/m’s para n-hexano/n-heptano)
e ainda, para cada vazdo foi variada a velocidade de rotagio de 500 a 2300 rpm,

proporcionando uma variagio no campo gravitacional entre 26 a 556 g's.

A composigdo do componente mais volatl na mistura alimentada no refervedor fo1

de 1,4 mol%, para etanol/agua e 3 mol%, para n-hexano/n-heptano.

A seguir, sera descrito o procedimento experimental.

4.4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O refervedor foi alimentado com 8 litros de solugio com a composigio desejada

de modo a garantir que todas as resisténcias ficassem submersas.

Fecham-se todas as valvulas da coluna e da-se inicio ao aquecimento da solugio,

ligando-se algumas resisténcias.

Abre-se a entrada de agua de resfriamento do condensador enquanto a solugdo é

aquecida.

Iniciada a vaporiza¢8o da solugdo, acerta-se a poténcia de aquecimento desejada

por meio das chaves no painel de controle;
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Quando a cimara )4 estiver molhada, liga-se o motor, dando inicio a rotagio.

Ajusta-se 2 voltagem de acordo com a velocidade de rotagio desejada.

Apos o estabelecimento das correntes liquidas e de vapor, retiraram-se, a cada 10
minutos, trés aliquotas da corrente liquida na saida do rotor e da solu¢do contida no

refervedor, medindo suas composigdes.

Repete-se este procedimento até se obter composi¢des das amostras de liquido

constantes, caracterizando o estado estacionario do equipamento.

Atingida a estabilidade, sfo retiradas aliquotas em trés pontos diferentes: no

refervedor, na saida do rotor e no condensador.

Por fim, mede-se a vazio volumétrica do condensado. Para isso, descarrega-se em
um béquer todo o liquido acumulado no condensador, e imediatamente ap6s o fim da
descarga, coleta-se o destilado em uma proveta durante 10 segundos, obtendo-se a vazio

volumétrica do condensado em ml/10 s.

4.5 ANALISE DA COMPOSICAO

A composigdo das aliquotas foi medida a partir dos seus indices de refra¢io a 20°C
(refratdmetro Abbé, da Carl Zeiss) e, em seguida, por meio de uma curva de calibraggo, foi
possivel calcular a sua composi¢io molar. O refratbmetro apresenta uma escala com os
quatro primeiros algarismos significativos, sendo que o quinto algarismo era determinado
por meio do afastamento da régua de indicagio, do quarto algarismo. Para cada medida
lida no refratdmetro, aceitou-se uma variagio de (um a dois décimos de milésimo) em cada
conjunto. A composicio do liquido em cada ponto foi determinada pela média anitmética do

conjunto de trés aliquotas.

Para a construgio das curvas de calibracio, foi preparado em uma proveta de 10
ml, solucdes de etanol/agua e n-hexano/n-heptano com seus volumes variando de 0 a 10 ml.
As composi¢des molares foram calculadas utilizando-se os valores da Tabela 4.1. Salienta-
se que o sistema etanol/dgua apresenta um maximo no indice de refraciio para a composigio
volumétrica de etanol na faixa de 80 a 90%, ou 55 a 70% em fragio molar, impedindo a
utilizagdo da curva na faixa de composicio mais elevada. Por isto, para as amostras com

composig¢do superior a 25 %, o volume de etanol fo1 diluido em igual volume de agua para
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que todas as amostras fossem analisadas na regifio de boa resolugiio, de 0 a 25 % molar de

etanol.

Deste, modo a curva de calibragio composi¢io molar versus indice de refragio é
obtida, representada pelas Figuras 4.4 e 4.5. Fez-se uma regressio polinomial de 2% ordem,

para obter a equagio de origem da curva.
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Figura 4.4 Curva de calibracdo n-hexano / n-heptano

—

030 +

xa=-1616874" + 444067 4 - 304,66
R’ = 0,997

0,05 1

0,00 : — : : -

1,330 1,335 1,340 1,345 1350 1,355 1,360
7a

Figura 4.5 Curva de calibragio etanol/agua
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5.1 INTRODUCAO

No presente capitulo, serdo apresentados os resultados obtidos conforme o
procedimento experimental descrito no capitulo anterior, sendo analisado os efeitos da

velocidade de rotagéo, da vazio de vapor e do sistema destilante sobre Kya, e AUT serdo

analisados.

5.2 OPERACAO DA COLUNA CENTRIFUGA

O tempo de estabilizagio do equipamento foi independente do tipo de sistema
destilante estudado sendo de aproximadamente 40 minutos, a partir do momento que a
rotag¢do era mantida constante. Este € um dado muito importante para esta tecnologia, tendo
em vista que a estabilizagio do equipamento € muito rpida que a das colunas

coOnvVenclonais.

Seu limite de operagio, ou seja, o ponto de inundacio da coluna, ndo foi alcangado
neste trabalho. O sistema etanol/agua fo1 trabalhado a baixas vazdes e, para o sistema »-
hexano/n-heptano, ficou-se restrito aos mesmos fluxos massicos atingidos no trabalho de
Nascimento (1999).

5.3 DETERMINACAQ DE K,a. e 4UTg

De posse dos dados experimentais, e utillizando-se as equagdes 3.14 e 3.15,
podem-se determinar K,a, e AUTg, respectivamente. Para tal, sdo necessanos os dados de

equilibrio e de propriedades fisicas apresentado no Apéndice A.

Durante o experimento, verificou-se que o liquido, ao sair do rotor, é arremessado
para parede da cdmara de vidro, formando um “cinto” na altura do rotor que contribui para
o aumento da taxa de transferéncia de massa. Na medida em que as caracteristicas deste
cinto dependem das condigBes operacionais, nfo € possivel dissociar esta contribuigéo do
rotor propriamente dito. E como a formacBo deste cinto faz parte do funcionamento deste
tipo de coluna, a determinagio do Kja. sera realizada considerando-se o conjunto das

contribuigdes.
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5.3.1 Sistema etanol/agua

A Figura 5.1 apresenta os resultados de K,a. em fungdo da velocidade de rotagdo
para diferentes vazdes de vapor. Os valores de m e & das equagdes 3.12 foram obtidos da

equacdo linearizada da curva de equilibrio na faixa de concentragio obtida.

ya= 1,0800x, +0,3334;

(5.1)
0,15 <x4<0,52
0
507 A 4 A
704 4 A N
) A
m_g 60 1 4 4 . - n = ]
B 50 A L] . ™
\% 40 4 . * * *> * * > s * .
- >
;} 30 4 QV (kg/mzs)
20 4 * (00947
10 = 0,1031
A 01489
0 T T 1 k] ) il ¥ 1 13 T
300 500 700 900 1100 1300 1500 1700 1500 2100 2300 2500
® (rpm)

Figura 5.1 — Sistema etanol/dgua. Influéncia da rotagio no Ka.

Pela observacio da Figura 5.1 pode-se notar ver que a velocidade de rotagio pouco
influencia o Ka., principalmente para baixas vazdes. Verifica-se, que para o maior fluxo
massico de vapor, o comportamento é instavel em velocidades de rotagiio menores que
1500 rpm.

A Figura 5.2 mostra resultados semelhantes obtidos por Nascimento (2003), para

um rotor de menor tamanho e concentragio do refervedor de etanol de 5%.

Uma observagio interessante € a variagio da concentragio de etanol no refervedor,
xar. Apesar desta diferenga de concentragfio de 1,4% para 5%, a faixa de concentragio na
cimara ndo sofreu grandes alteragdes, de 11-52 % para este trabalho e 15-40 % para o de

Nascimento (2003). Uma provavel razfio para esta mudanca pode estar na diferenca da
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retengdo de liquido que ocorre no equipamento, uma vez que todas as tubulagdes utilizadas

neste trabalho foram bem maiores.

Neste trabalho, o equipamento foi operado na mesma vazio que o de Nascimento

(2003). Devido a diferenca do tamanho do rotor, o fluxo massico é bem menor.

180
A
160 -4 A A
A
A A A A a
140 - A
120 4 - = = n n - - . - .
=
g 100 -
x x H
8 g x % x
<
M 60 4
* * * + . - » * . .
40 4 O, (kgm®)
20 1 & 0] xAF 6% W 0.2 xAF 5%
A 03 xAF 6% x 0,3 x4F 2%
[} T : == - r T — — . .
300 500 700 900 1160 1300 1500 1760 1900 2100 2300 2500
o {rpm)

Figura 5.2 Sistema etanol/agua. Influéncia da rotagio no Kya.(Nascimento, 2003)

Comparando-se as Figuras 5.1 e 52, verifica-se que ambos apresentam
comportamentos similares. A velocidade de rotagfio s6 influencia nas maiores vazdes de

vapor. Os coeficientes K,a. obtidos no presente trabalho foram menores.

A Figura 5.3 apresenta os dados de AUT; as operaghes referentes & Figura 5.1,
pela qual se verifica que a eficiéncia € praticamente constante, mantendo-se em torno de
0,04-0,05 m®. Apesar de o K,a, aumentar com o fluxo de vapor, este aumento no foi

suficiente para aumentar a eficiéncia.

A Figura 5.4 apresenta os dados de AUT; de Nascimento (2003) as operagdes
referentes a4 Figura 5.2, com um rotor menor, podendo-se verificar o mesmo
comportamento obtido com o rotor maior, sendo que AUT g variou menos ainda, mantendo-

se praticamente constante e igual a 0,026-0,029 m’
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Comparando-se ambas as Figuras 5.3 e 5.4 verifica-se que o rotor maior
apresentou uma eficiéncia bem menor, uma vez que este valor é medido diretamente pelo

inverso do AUTs .

0,07 oo s AesressmsrenRratreesssasanEaLitnmnennans, §

0,06 1

O (kg/m’s)
00241 00947

oo14] ™ 0,1031

A 00,1489
0 T T T T T T T T T

300 500 700 900 1100 1300 1500 1700 1900 2100 2300 2500
o {Ipm)

Figura 5.3 — Sistema etanol/agua. Influéncia da rotagio no AUTs
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A 0,3 24F 6% X 0,3 x4F 2%
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300 S00 700 900 1100 1300 1500 1700 1900 2100 2300 2500
® (tpm)

Figura 5.4 Sistema etanol/dgua. Influéncia da rotagio no AUT (Nascimento, 2003)
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A Figura 5.5 apresenta os resultados de AUT; a mesma vazio volumétrica. Pela
Figura observa-se a eficiéncia € praticamente a mesma. Porém neste trabalho, com rotor
maior, apresenta sua melhor faixa de operacfio a baixas rotagbes, comportamento contrario

ao descrito por Nascimento (2003).

0,06
0,05 - A A
4 A 4 a a a
0,04 - : R s a A A A A
&
So 0,03 A
= .
0,02 1 Vo (mb/s) Sistema: etanol/dgua
40,5 (Nascirento, 2003) RBCI}&IO: r01
0,01 - Regime: refluxo total
A05
0500 T T T T T ¥ 3 T 3 T
300 500 700 500 1100 1300 1500 1700 1500 2100 2300 2500
o (rpm)

Figura 5.5 Comparagio de AUT para o sistema etanol/dgua

5.3.2 Sistema n-hexano/n-heptano

A Figura 5.6 mostra os resultados de K,a, para o sistema n-hexano/n-heptano para

diferentes velocidades de rotagdo e fluxo de vapor.

De forma analoga ao sistema etanol/dgua, ndo houve variagio da concentragio de
n-hexano no refervedor, xar. Para este trabalho, xsr fol mantido 1déntico ao de Nascimento
(1999), de 3%,

Consequentemente ocorreu wma diferenga na faixa de concentragdo na cimara de 30-80 %

ie. conforme apresentamos no procedimento experimental.
para este trabalho e 15-60 % para o de Nascimento (1999). Isto fez com que os valores de
m e b para as Equagdes 5.2 e 5.3 proveniente da equagdo 3.14, obtidas da equagdo de

equilibrio por segmentos de reta, foi também alterada:

Nascimento (1999): 4 = 1,700 x4 + 0,02590
0,15 <x,<0,60
Este trabalho: y'a = 0,863 xa + 0,25970
0,30 <x4< 0,80

(5.2)

(5.3)
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Analogamente ao sistema etanol/agua, K,a. sofreu pequena influéncia da
velocidade de rotagdo para baixos fluxos de vapor. Em linhas gerais, pode-se dizer que Ka.
aumenta com a velocidade de rotagfio para fluxos de vapor superiores a 1,0 kg/m’s. No
sistema n-hexano/n-heptano, de forma similar ao que ocorreu para o binario etanol/agua,
houve uma maior flutuagdo dos valores de Kja. principalmente nos dois maiores fluxos
massicos trabalhados, Figura 5.6, verificando-se uma grande flutuagio, para a maior vazio
de vapor, em rotagdes menores que 1500 rpm. Esta instabilidade pode estar associada a
fraca distribuicio de liquido, ou seja, o liguido ao atingir o cone no olho do rotor, nfo é
arremessado de forma uniforme no recheio. Isto é confirmado com a diminuicio da altura
do cinto de liguido formado na parede da cdmara. Neste caso, quanto menor a rotagio,

menor foi a altura do cinto de liquido.

300 5
QV (kg/m S)
« (298
250 + >
= 0,575 x x x X
A 1,051
) X
& 200 1 x 1,503 4 %
B A
= A LY A
\% 150 . a . A
3 X
b} 100 - 8 L] ] F] ] [ ]
| - ] Ll
50 * * . * . * * * »
*
O T ] T T 4 T T T T T
300 500 700 ] 1100 1300( 31;1)500 1700 1900 2100 2300 2500
@ (Ip

Figura 5.6 Sistema n-hexano/n-heptano, influéncia da rotagdo no K,a.

No maior fluxo de vapor ocorreu uma diminuigdo de Kja. para as velocidades de
rotagio de 2100 e 2300 rpm. Esse comportamento pode estar associado a um arrasie de

liquido pelo vapor na regido do olho do rotor.

A Figura 5.7 apresenta os valores de AUT; para as operagOes referentes 4 Figura
5.6, pela qual se pode observar que o aumento da velocidade de rotagio aumenta a
eficiéncia na faixa de 500-1100 rpm e, para velocidades acima deste valor, a eficiéncia é

praticamente constante.
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Figura 5.7 Sistema n-hexano/n-heptano. Influéncia da rotagdo no AUTs

Observa-se também que, mesmo havendo um aumento de K,a, com o fluxo de
vapor, isso nfo garantiu a diminuigio dos valores de AUT. O fluxo de vapor influencia

muito pouco a eficiéncia.

Nascimento (2003) avaliou o efeito da concentragdo na eficiéncia da coluna
operando com recheio de tela de arame para o sistema n-hexano/n-heptano. Ele verificou
que a concentragio ndo influenciou significativamente a eficiéncia uma vez que este
sistermna tem comportamento quase ideal e suas propriedades fisicas pouco se alteram coma
concentra¢io. Considerando que este resultado pode ser aplicado ao recheio de Anéis de
Raschig, apresenta-se, na Figura 5.8, os resultados de AUTs para ambos os tamanhos de

rotores.
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Figura 5.8 ~ Compara¢do do AUT; para o sistema n-hexano/sn-heptano

Analogamente aoc que ocorreu com o sistema etanol/dgua, verifica-se que, para o
menor rotor, a variagdo de ATUg tanto com a velocidade de rotagio como o fluxo de vapor

é menor.

O comportamento do AUTg foi semelhante para os dois tamanhos de rotores.
Porém, a coluna com maior rotor obteve valores mais altos quando trabalhada em maiores
rotagdes, conforme visto na Figura 5.8. Essa diferenca é conseqiiéncia da diminuigdo de

Ka., possivelmente causada pelo arraste de liquido na corrente gasosa.

Comparando-se valores de AUTy para ambos os rotores, verifica-se a baixa
eficiéncia obtida pelo maior rotor da mesma forma que para o sistema etanol/agua, como ja
foi dito anteriormente a eficiéncia é inversamente proporcional ao AUTs. Uma possivel

causa é o surgimento de caminhos preferenciais.
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5.4 COMPARACAO ENTRE SISTEMAS DESTILANTES

Conforme

O resultado apresentado para os dois sistemas destilantes, verifica-se que os
valores de Kja. nfo sio muito diferentes para os fluxos massicos de vapor de 0,1489 e
0,293 kg/m’s respectivamente para etanol/Agua e n-hexano/n-heptano. Porém, os valores de
AUTg foram bastante distintos. Muitos s3o os fatores que influenciam a qualidade do
contato liquido-vapor e a taxa de transferéncia de massa, com maior ou menor intensidade,
dependendo do tipo de contato liquido-vapor oferecido pelo equipamento. A seguir, estio

citadas algumas propriedades que afetam este desempenho:

Faixa de operagdo diferente

Devido a grandé diferenca entre as entalpias de vaporizagio dos dois sistemas,
para uma mesma poténcia de aquecimento, as vazdes de vapor obtidas para o sistema
etanol/dgua sfo bem inferiores que as do sistema »-hexano/n-heptano. Se fosse sé este o
fato, bastaria aumentar o nimero de resisténcias no refervedor para obter os mesmos niveis
de eficiéncia. No entanto, a faixa de operagéio é diferente. Segundo Nascimento (2003), em
condigdes de refluxo total, e para o sistema etanol/agua os limites de operagdo (minimo e
méximo fluxo massico de vapor) esti na faixa de 0,12 a 0,36 kg/m’s. J4 a faixa de operagdo
para o sistema #-hexano/n-heptano é de 0,31 a 1,60 kg/m”s. Estas faixas praticamente ndo
sdo afetadas pela velocidade de rotagdo. Observa-se que ha apenas uma pequena faixa de
intersecgdo entre os dois sistemas, porém a comparacdo é impossivel de ser realizada, pois
no caso do etanol/agua, a operacdo estd proxima da inundagfio, em que a eficiéncia €

sabidamente menor e, no caso do sistema r-hexano/r-heptano, ocorre o contrario.

Portanto, apesar dos fluxos massicos operados neste trabalho nio se encontrarem
préximos do limite de operagdo, com certeza eles estfio em diferentes regides da operagio

estivel da coluna.

Diferenga entre as massas molares dos componentes do sistema

Apesar de ambos serem operados a refluxo total (vazBes molares do liquido e

vapor iguais), as relagGes entre as vazdes volumétricas de liquido e de vapor sdo bem
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diferentes para o sistema etanol/agua (resultado da diferenca entre as massas molares dos
componentes), fato este que nfo ocorre com o n-hexano/n-heptano. Esta relagio contribui
de forma significativa para os limites de operagio da coluna (as curvas de inundacgfio e

secagem).

A Tabela 5.1 mostra a relagio entre os fluxos massicos e velocidade superficial

para os dois sistemas.

Tabela 5.1 Relag@o entre os fluxos massicos e velocidade superficial

Sistema Oy (kg/m’s) Upr(m/s) UplUp
0,0947 0,13 1300
etanol/agua 0,1031 0,15 1364
0,1489 0,21 1313
0,298 0,10 196
n-hexano/n-heptano (1):(5;57? g:gg %gi
1,503 0,50 200

Conforme se pode ver pela tabela, os valores e O, Uy e Uyl sdo muito
diferentes entre os dois sistemas. Para uma mesma velocidade superficial de 0,2 m/s, 0 Kja.
e ATUg sio respectivamente iguais a 70 gmol/m’s e 0,04 m?, para o sistema etanol/agua e
60-100 gmol/m’s (dependendo da rotagio) e 0,025 m?, para o sistema n-hexano/n-heptano,

implicando gue o equipamento é menos eficiente para o sistema etanol/dgua.

Este fato nio ocorre para colunas convencionais, em que o sistema etanol/agua
apresenta menor H7U que o n-hexano/n-heptano (mais eficaz), devido ao gradiente de

tensdo superficial.

Tensdo superficial e gradiente de tensdio superficial

Um dos fatores que influenciam a transferéncia de massa é a estabilizagdo do filme
liquido causada por um gradiente de tensdo superficial ao longo da coluna. O efeito
Marangoni esti presente para o sistema etanol/agua (fortemente positivo), mas ndo, para

sistema n-hexano/n-heptano (neutro).
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Para equipamentos que se baseiam na formagio de bolhas, o sistema etanol/dgua
apresenta eficiéncias maiores, pois é incrementado, tanto pela maior formagio de area
interfacial, quanto pela ocorréncia do fendmeno de renovagio da superficie, fendmeno este
n#o apresentado pelo sistema do tipo n-hexano/n-heptano. J4 para equipamentos nos quais
ha a formacgdo de gotas, esta diferenga entre os sistemas diminui, podendo até se inverter,
pois mesmo que o fendmeno de renovagio da superficie continue ocorrendo, a area
interfacial formada € menor. Fo1 por estes motivos que se resolveu testar o desempenho do
equipamento com estes sistemas. No entanto, para se ter certeza sobre a real influéncia

destes fatores é necessario que outros sistemas destilantes sejam testados.

Estudos relativos ao efeito Marangoni sobre a eficiéncia da transferéncia de massa
em colunas de destilagio de recheio convencional indicam que colunas pequenas
apresentam eficiéncias mais baixas para sistemas negativos, devido ao colapso do filme de
liquido na superficie do recheio. Em colunas grandes (de escala industrial), porém, a
situagdo é invertida, especialmente a cargas mais elevadas. Nestas colunas os sistemas
negativos mostram freqientemente eficiéncias melhores. De acordo com Proctor et al
(1998), isto é atribuido a formacio de goticulas e de um spray mais pronunciados as
misturas negativas, provendo uma superficie extra de troca e, conseqiientemente, melhor

transferéncia de massa.

Neste trabalho, o sistema positivo apresentou menor eficiéncia que o neutro; um
resultado oposto ac esperado para colunas pequenas. Este fato pode ter sido causado pela
menor formacio de spray e de gotas no distribuidor liguido no otho de rotor para o sistema
positivo (devido a estabilizagio do filme) ou devido & propria tensio superficial (mais alta
para &gua).

A forga centrifuga existente também pode afetar as caracteristicas de escoamento,
colunas pequenas podem se comportar como uma coluna de grande porte, com a formagio
de gotas através da forga centrifuga, apresenta um desempenho melhor para misturas
negativas. Conforme apresentado na revisfio bibliografica, as caracteristicas do fluxo de

liquido que ocorre no interior do rotor da coluna centrifuga ainda néo sdo bem conhecidas.

Porém, Zutderweg e Yanagi (1992) questtonaram os resultados de alguns trabalhos
que atribuiram ao efeito Marangoni a diferenga de rendimento nas colunas de recheio de

tamanho comercial. Segundo os autores, esta diferenga de rendimento também pode ser
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interpretada tanto em termos da contribuigio da resisténcia individual da fase liquida como
em termos da ma distribuigio de liquido. Na realidade, 2 contribuigio da resisténcia da fase
liquida para a eficiéncia depende do fator S, ou nas operagdes em refluxo total, depende da
mnclinagio da linha de equilibrio, m. A resisténcia da fase liquida diminui quanto maior é o
valor de m. Como pode se ver nos itens 5.3.1 ¢ 5.3.2, o valor de m para sistemna n-hexano/n-
heptano é maior que a do sistema etanol/dgua, que resultaria uma eficiéncia maior para o

sistema n-hexano/n-heptano.

Outro ponto também se indicado por Zuiderweg e Yanagi (1992) é a mé
distribuicdo de liquido. A relagio entre as velocidades superficiais do vapor e do liquido
muda consideravelmente a distribui¢io de liquido dentro da coluna. O parimetro de fluxo
Fp para o sistema n-hexano/n-heptano € malor que para o sistema etanol/agua. Isto, em
principio, favorece a sua eficiéncia. A vazio volumétrica para etanol/agua pode nio ser

suficiente para molhar o recheio adequadamente.

5.5 CORRELACOES EMPIRICAS

Como visto no item 2.5, Nascimento (1999, 2003) propds uma série de correlagGes
empiricas para a predi¢io dos dados de K,a. a partir da equagfo apresentada por Fair e
Kelleher (1996), Equagdo 5.1.

RT_.d
Ka | —252 |- A Re? Grf Scp (5.1)
! ( a,D,P } ’

Sendo assim avaliou-se, neste trabalho, se as comelagBes apresentadas por
Nascimento (1999, 2003) poderiam ser utilizadas para predizer os dados de Kja. obtidos no
rotor de maior raio externo. Verificou-se que a correlagdo nfo pode ser utilizada para
ambos o0s sistemas, Figuras 5.9a e 5.9b, resultando em pior predigdo para n-hexano/n-

heptano, 0 que mostra ser ¢ muito sensivel a mudanga de raio externo do rotor.
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Figura 5.9 Comparacio entre os Kja. experimentais e calculados pela comrelagio de
Nascimento (1999, 2003)
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Para resolver este problema, foi desenvolvida uma nova correlagio, utilizando o
método dos minimos quadrados para determinar os coeficientes, para todo o espectro de
trabalho com um erro médio menor que 1% para ambos os sistemas destilantes. As Figuras
5.10a e 5.10b mostram a relagio entre os K,a. experimentais e calculados pela correlago

respectivamente para os sistemas etanol/agua e n-hexano/n-heptano.
Os novos coeficientes para a Equagdo 5.1 sido:

Tabela 5.2 Novos coeficientes para a Equacio 5.1
Sistema A B C D

etanol/agua 1,3567 09995 5,6346*10% 62376
n-hexano/n-heptano 17242 0,8517 0,0842 11,3959

Estas correlagSes s3o validas para os sistemas etanol/agua e n-hexano/n-heptano

utilizando rotor de 13 cm de raio externo e recheio de anéis de Raschig de 9 mm.

40
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Kya. corr (gmol/ 35)

20 A
10 -

O T 1 i T 3 T i 1 ;;
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
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(2) sistema etanol/dgua
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Figura 5.10 Comparagio entre K 4, experimental e calculado

Pelos baixos valores dos coeficientes do grupo adimensional Gry, verifica-se a

pequena influéncia da velocidade de rotagdo nos dados de Kya., principalmente para o

sistema etanol/agua, conforme discutido anteriormente. Possivelmente, 1sso se deve aos

baixos fluxos de liquidos operados neste trabalho, situa¢io em que a velocidade de rotagio

praticamente nfo influencia o Ka..

Quando analisada as correlagGes propostas por Nascimento (1999, 2003), elas ndo

ievam em considera¢io as varidveis de projeto como o raio extemo, interno e altura de

recheio. Juntando os dados de Nascimento (1999, 2003) e os deste trabalho, uma nova

comrelagdo foi proposta, Equagio 5.2, no mesmo formato de grupos adimensionais

desenvolvidas por Fair e Kelleher (1996), em que foi inserido um novo nimero

adimensional, que leva em conta as diferencas geométricas do rotor:

Sh=ARel Gry; Scﬁ(

4

gL

T] (5.2)
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Os coeficientes da correlagio, Equagio 5.2, estdo na Tabela 5.3:

Tabela 5.3 Coeficientes da Equacgio 5.2

Sistema Recheio A B C D E
etanol/fagua  anéis ge Raschig 1 04E-01 0,8223 -0,0100 1,6723 0,0621
mm
n-hexano/n-heptano 30€1s ge Raschig 01205 09032 0,1507 2,8391 -0,7567
mm

As Figuras 5.11a e 5.11b mostram a qualidade destes ajustes para ambos os
sistemas. O sistema etanol/agua na sua correlagio apresentou um desvio maximo de 35% e

para o sistema #-hexano/r-heptano um desvio méximo de 25%.

163 +
150 4
135 4
120 4
105
90
75 4

Kya. cormr (gmol/ 3's)

0 T T 1 T T T 13 H F i
0 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165
Kya,exp (gmol/mas)

(a) sistema etanol/agua
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Figura 5.11 - Correlacio empirica do K,a. envolvendo a geometria do rotor,

para os dados de Nascimento (1999, 2003) e os deste trabalho.
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Este trabalho procurou explorar um pouco mais a coluna de destilagfio com recheio
centrifugo, utilizando dois sistemas destilantes e aumentando a dimensfo do raio externo
em relagio aos trabalhos de Nascimento (1999, 2003), ocasionando um aumento no volume
de recheio. A partir da analise dos resultados experimentais, chegou-se as seguintes

conclusdes:

Influéncia da velocidade do rotor

- A influéncia da velocidade de rotagfio em relagio ao Ky, para o sistema
etanol/agua foi significativa apenas para o maior fluxo, de 0,149 kg/m’s, sendo

que nos menores houve pouca variagio.

— No sistema n-hexano/n-heptano houve uma maior influéncia da velocidade de
rotacio nos fluxos massicos de 1,0 a 1,5 kg/m’s, sendo que, para os fluxos
menores, essa influéneia ocorre quando é trabalhado a baixas velocidades de

rotagdo e mantendo-se praticamnente constante.

Influéncia do fluxo mdssico

~ A medida que se aumenta o fluxo massico foi observado um aumento nos valores

de K,a., para ambos os sistemas destilantes.

~ O fluxo massico também afeta 0 AUT;, indicando a existéncia de uma regifo
otima de operacio, sendo, para o sistema etanol/agua, a baixas vazdes e, para o n-

hexano/n-heptano a altas vazdes;

Influéncia do raio externo

- O equipamento apresentou um bom comportamento com a mudanca do raio
externo, aumentando um pouco o tempo de estabilizaciio. Entretanto continuou
étimo, sendo que o tempo de estabilizacdo do rotor trabalhado por Nascimento

(1999, 2003) foi menor, frente as colunas convencionais.

~ Os valores de eficiéncia da coluna foram 0s que mais sentiram com 0 aumento do

raio externo, ficando o AUTs acima dos valores encontrados em outros trabalhos;
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~ As correlagdes apresentadas por Nascimento (1999, 2003) ndo sdo validas quando

se muda o tamanho do rotor.

Correlagdes propostas

As correlagdes propostas, tanto a que leva em conta a relagio das variaveis de
projeto e a que leva em consideracio somente os dados obtidos para cada sistema
destilante, a respeito da predigio do valor de Ka. obtiveram bom ajuste entre os valores

obtidos experimentalmente e calculados.

6.1 SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

A seguir, algumas sugestdes que podem vir a ser utilizadas, em futuros trabalhos
de pesquisa, para melhorar o conhecimento em torno da tecnologia HIGEE, possibilitando

uma maior gama de trabalhos a serem desenvolvidos.
~ Avaliar o limite de operagio da coluna utilizando bombas para retorno do refluxo.

— A mudanga da entrada do vapor proveniente do refervedor para o topo da cimara e
nio o fundo, como foi trabalhado, para evitar a formacgéo de vortice no fundo, bem
como a entrada de liquido na alimentagio de vapor. Esta mudanca diminuiria

ainda mais a retencdo de liquido no equipamento.

- Estudo de diferentes sistemas de distribuicio do liquido no olho do rotor, evitando
a ma distribui¢do do retomo do condensador e o amaste de liquido pelo vapor

ascendente.

- Alterar a dire¢do do rotor a posigio vertical, utilizando dois eixos de sustentagdo,

minimizando a for¢a peso do recheio sobre o selo mecanico.

- A utilizagio de recheios estruturados, aumentando a é4rea superficial

consequentemente, a area de contato vapor-liquido.

-~ Empregar diferentes sistemas destilantes, a fim de estudar o comportamento da

transferéneia de massa.
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1. INTRODUCAO

Para o calculo de Kja. e AUTg, foram necessarios alguns calculos auxiliares para

as variaveis de operacdo e para as propriedades fisicas.

2. PROPRIEDADES DO ROTOR

2.1 Raio médio do rotor, 7 () (Liu et al., 1996)

- [MJW
2
2.2 Area da segiio transversal, 4, (m”) (Liu et al., 1996)
A, =2 rmh7
2.3 Volume total do rotor, v(m’) (Liu et al, 1996)
2

v=rh (i -r)

2.4 Aceleracido centrifuga média, deene (m/sz)
2
TwY -
a,, =|-——;\F
-2

3. PROPRIEDADES DO RECHEIO

3.1 Porosidade

Volume de vazios

Volumerotal

Para a determinacio da porosidade do recheio utilizou-se o seguinte procedimento:

- Encher com os anéis de Raschig uma proveta de 500 ml (nfio pode ser pequena

para nio ter efeito das paredes);

- Agitar para que a distribuigo seja uniforme (da mesma forma que foi feito para

o rotor);
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- Encher com agua até atingir o nivel de 500 ml. O volume de agua utilizada €

correspondente ao volume de vazios.

3.2 Area Superficial

a,=A NIV s [om™]
sendo:
1 5]
A, = “é"éA" a area média
sendo
A =nd ]+ nd]+2nd? I 4-nd’ ] 4)
N niamero de anéis existentes dentro da proveta;
d, dizmetro externo
d; o didmetro interno

! altura. Os anéis de Raschig apresentam d,=/.

4. EQUILIBRIO LIQUIDO-VAPOR

Dados de equilibrio liquido-vapor dos sistemas binario destilantes.a pressio de
709 mmHg (pressdo média local da cidade de Campinas - SP) foram preditos utilizando-se
o modelo de Wilson, estando os pardmetros binarios disponiveis em Gmehling e Onken
{(1977). Por meio de um programa de computador em linguagem Fortran sdo calculadas a
composi¢io na fase vapor e a correspondente temperatura do ponto de bolha, a uma dada

composi¢do do componente mais volatil na fase liquida.
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4.1 Sistema Etanol/Agua
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5. PROPRIEDADES FISICAS
5.1 Sistema Etanol/Agua

5.1.1 Densidade do liquido, g (kg/m’)

1 v, MM,
o= x, +X,
MM, Par P,

Dados dos componentes puros obtidos em Vargaftik (1975).

5.1.2 Densidade do vapor, pr (kg/?n3)

MM
Pr =
Us
sendo:
ZRT BP
Vg = —"% o Z=1+
P R Tsnt,K

Dados do coeficiente virial B estimados utilizando-se as relagdes apresentados por
Dymond e Smith (1969).

5.1.3 Tens#o superficial, o (dina/cm)

Meétodo de Tamura, Kurata e Odani (conforme Reid et al. (1987) pg. 650)
: [y
ax[wg of +v] o;;}

Em que, 74, fracio de volume de A na fase de superficie e ¢, fragio de volume

de B na fase de superficie sio fatores de tensio superficial.



Apéndice A — Equacdes das Variaveis de Projeto e Propriedades Fisicas 76

5.1.4 Viscosidade cinematica do liquido, zo (kg/ms)
p, =-7,6-107-T,, + 10053

Dados de viscosidade da mistura obtidos em Vargaftik (1975).

5.1.5 Difusividade do liquido, Dy, (/)

Correlagdo de Hayduk e Minhas (Reid et al., 1987, pg. 602)
D, =1,25-10° (v, —0,292) T py®

sendo:

5
=222 112

U 4

e a viscosidade 4 em ¢p.

5.2 Sistema n-hexano/n-heptano

5.2.1 Densidade do liquido, pr, (kg/n’)

-1
1 MM, MM,
PL= X4 +Xp
MM, Pa Psr

5.2.2 Densidade do vapor, py (kg/m>)

_ PMM,

R Tsat,K

Py

5.2.3 Tenso superficial, o (dina/cm)

Correlagio de Macleod-Sugden modificada (Reid et al., 1987, pg. 650)

4
o=t1 MM, X, o-A°’ZS+WB (1-x,) 0% }
Pr.a Pz
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sendo pr (g/em’)

5.2.4 Viscosidade cinematica do liquido, y;, (kg/ms)

Método de Grunberg e Nissan (Reid et al,, 1987, pg. 474)
Hy =exp [ xnp,, +xlnp,, +x, x; Gy }

onde G4z € o parimetro de intera¢do dado em Reid et al. (1987)

5.2.5 Viscosidade cinematica do vapor, uy (kg/ms}

Método de Wilke (Reid et al., 1987, pg. 407).

Vi My Ve Hpy
= +
Yo+ Vs b Vs + YV, sy

onde:

b5 [J+(JUAJ//#B,V)I/2WAJ’/MB,V)U4Y

{8 (]+MAY/MBJ" }W

Moy M
¢BA AY T AY ¢AB

]
Hsy Mpy

5.2.6 Difusividade do liquido, Dy, (m’/s)
Método de Hayduk e Minhas (Reid et al,, 1987 pg. 587)

1,33x107 "T57 1

D sat
L VAo,ﬂ
sendo:
0 L
&= 10,2 -0,791 ea viscosidade 1, em cp.

Vo4
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5.2.7 Difusividade do vapor, Dy (m%/s)
Correlagido de Fuller et al. (Reid etal, 1987, pg. 587)

143-107 T3

_ sat K
D, =

B, MY 50+ ()T

-1
MAB:ZI: d + ! }
M, My,

e (Z, ) Lel(Z, )B , definidos como pardmetros de volume.

6. RELACOES HIDRODINAMICAS ENVOLVIDAS NO PROCESSO

6.1 Vazio volumétrica do vapor, G (m */5)

6.2 Vazio massica do liquido, L (kg/s)
Lm =L- g L
6.3 Vazido molar, L., Gua (Kgmol’s)

G,
Lmol xGmal = M}

v

6.4 Velocidade superficial do liquido U, evapor U, (m/s) (Liu etal., 1996)

— 1 % L j
UL_rmr'[Zfrrh dr e T
E Irf a iy Ir

H

6.5 Fluxo massico do Hquido Oy e vapor Oy (kg/m’s)
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