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RESUMO - O isopropanol é largamente utilizado em processos industriais como solvente
de processos, insumo quimico, agente de limpeza e secagem de equipamentos eletrénicos e
mecanicos. Ha diversos métodos de producdo industrial do alcool mas, em muitos deles, é
necessaria a purificacdo para obtencdo de uma fracdo mais pura de isopropanol. 1sso ndo
ocorre por destilacdo simples, visto que 0 mesmo forma um aze6tropo com a agua. Nesse
caso, é necessario a utilizacdo da destilacdo extrativa, onde € adicionado um terceiro
componente, o qual interfere no equilibrio liquido-vapor do sistema, permitindo a
separagdo do componente mais volatil. Com base nisso, este trabalho tem o objetivo de
avaliar o comportamento do equilibrio liquido-vapor (ELV), realizando medidas
experimentais a pressdo normal, para o sistema ternario isopropanol-agua e um terceiro
componente. Foram escolhidos o glicerol e os sais acetato de potassio e de sddio, visto que
os mesmos ja foram utilizados para a “quebra” do aze6tropo do sistema etanol-agua. Para
este trabalho foram utilizadas as fracbes massicas de 10 e 20% para o glicerol, 5% para o
acetato de sodio e 5 e 10% para 0 acetato de potassio. Foi constatado que os sais de acetato
foram capazes de enriquecer a fase vapor em alcool. Ja o glicerol, além de ser capaz de
quebrar o azeotropo, apresentou o melhor resultado utilizando a fracdo massica de 20%,
revelando-se um bom solvente para 0 mercado sustentavel.

1. INTRODUCAO

O élcool isopropilico é amplamente utilizado em processos industriais e sua producdo
mundial é de aproximadamente 2,7 milhdes de toneladas por ano, produzidas principalmente
pelos Estados Unidos e Asia. E utilizado principalmente para as indUstrias Farmacéutica,
Cosmética e Petroquimica, sendo utilizado como solvente, reagente e até mesmo agente de
limpeza, pois sua produ¢do com uma fragdo muito pequena de agua é ideal para a limpeza de
componentes eletrénicos. Sua sintese industrial possui diversos métodos, sendo 0s mais
comuns a formacao a partir da acetona e a hidratagéo do propeno. Estes e outros atingem uma
solugé@o com alto grau de pureza, muitas vezes superior a 90% (Gomes, 2016).

Todavia, a mistura isopropanol-dgua forma um aze6tropo, que impede a completa
separacdo dessa mistura por métodos convencionais, como a destilacdo simples. Assim,
técnicas mais especificas sdo empregadas, como a destilacdo extrativa. Nesta técnica, um
terceiro componente € adicionado a mistura para interferir no equilibrio de fase do liquido-
vapor (ELV), enriquecendo a fracdo de alcool obtida no final da destilagdo, ou mesmo
quebrando o azeotropo (Souza et al., 2017).
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Para um sistema de etanol-agua existem diversos trabalhos que comprovam a eficiéncia
de compostos inorganicos, como sais ou solventes organicos, como a glicerina, para a quebra
do azedtropo. Porém ha poucos dados na literatura referentes ao processo com o Isopropanol.
E importante apontar também, que o glicerol é produzido como um subproduto na reagio de
transesterificacdo durante a producdo de biodiesel. Devido a demanda global de alternativas
mais verdes para petroquimicos e combustiveis derivados de petrdleo, o crescimento de
industrias oleoquimicas e de biocombustiveis gerou um excedente de glicerol, inundando o
mercado de produtos quimicos (Pagliaro, 2017). Portanto, um uso alternativo deste
subproduto é explorado neste documento.

Frente a isso, o presente trabalho teve como objetivo medir os dados do equilibrio
liquido-vapor (ELV) para o sistema binario isopropanol-agua e para o0s sistemas ternarios de
isopropanol-agua-glicerol e isopropanol-agua-sal. Além disso, objetivou avaliar a influéncia
da adicdo desses compostos no equilibrio de fases e sua possivel eficiéncia no uso de
destilacdo extrativa através da curva de equilibrio, medindo os dados sob diferentes
concentracgdes de glicerol e dos sais.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

Para o preparo das solucBes foi utilizado alcool isopropilico PA (PROQUIMIOS
Comeércio e Industria Ltda., pureza minima de 0,995) e agua destilada. Como terceiro
componente, usou-se a glicerina (PROQUIMIOS Comércio e Inddstria Ltda., pureza minima
de 99,5%) e acetatos de sodio anidro e potassio (Vetec Quimica Fina Ltda., pureza minima de
99%).

2.2 Aparato Experimental e Analise das Amostras

O procedimento experimental foi feito utilizando um ebulidmetro de borosilicato do
tipo Othmer, como representado na Figura 1. Este ebulidmetro é composto por uma célula de
equilibrio (B), dois condensadores (C e D), duas saidas para retirada das amostras das fases
liquida e vapor (A e E, respectivamente) e uma saida para 0 meio externo (F) para garantir a
pressdo atmosférica no interior do sistema. Foram acoplados um termémetro e um termopar
aos pontos A e G para medicgdo das temperaturas das fases liquido e vapor, respectivamente.

A composicdo das amostras foi determinada utilizando um densimetro digital
(GEHAKA, modelo DSL 920), o qual tem uma incerteza na medida de £+ 0,0001 g/cm?3. Os
valores de massa especifica obtidos foram comparados com uma curva de calibracdo
previamente construida, variando a composicdo do sistema binario Isopropanol-agua com
composic¢do de 0 a 1,0. Essa curva de calibracdo foi utilizada para os sistemas ternarios, visto
que tanto os sais quanto o glicerol possuem o ponto de fusdo e ebulicdo muito superiores a
agua e o alcool e, consequentemente, ndo sao vaporizadas.

2.3 Metodologia Experimental
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Os ensaios experimentais foram realizados para 0s sistemas terndrios com as
composigdes variando de 0,1 a 0,99. As fracdes massicas de sal variaram de 5% a 10% e para
o glicerol foram utilizadas as frac6es massicas de 10% e 20%.

Figura 1 — Diagrama esquematico do ebuliémetro tipo Othmer
Fonte: Adaptado de Souza et al., 2013.

(A

O procedimento experimentou iniciou com a alimentagdo da solugdo no ebulidmetro e,
entdo, promoveu-se 0 aquecimento em chapa de aquecimento. A temperatura foi monitorada
continuamente e a amostra somente foi analisada quando a temperatura do ponto de bolha
permaneceu estavel por mais de 30 min. As amostras foram entdo levadas para a analise no
densimetro. Cada ponto foi medido em triplicata e os resultados apresentados sdo a média das
triplicatas.

3. RESULTADOS E DISCUSSAQO

Inicialmente, a fim de testar a precisdo dos procedimentos e aparatos utilizados, foram
realizados experimentos preliminares com o sistema binario isopropanol-agua, onde as
composicdes molares variaram de 0,1 a 0,9. Os resultados obtidos desses ensaios foram
comparados com os obtidos por Brunjes e Bogart (1943), como mostrado na Figura 2. Pode-
se observar gque as curvas apresentaram uma boa similaridade, apontando uma boa preciséo
dos equipamentos utilizados. O desvio médio relativo obtido foi de 9,81% para composigdo e
1,01% para a temperatura, e com isso, devido aos baixos desvios encontrados, considerou-se a
metodologia utilizada validada.

Figura 2 — Equilibrio Liquido-Vapor do sistema Isopropanol ®-Agua @
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3.1 Dados do ELV para os sistemas ternarios:

Na Tabela 1 podem ser observados os dados experimentais do ELV para o sistema
ternario isopropanol-agua-acetato de sodio, para a fracdo maéssica de 5% do sal. Pode-se
perceber um enriquecimento da fase vapor e o deslocamento do azedtropo para fracbes
maiores de 0,9 de alcool. O mesmo comportamento foi observado para o acetato de potéssio
para ambas as frac6es massicas de 5 e 10% do sal. Porém, o aumento da quantidade de sal ndo
produziu um maior enriquecimento do alcool na fase vapor.

Na Tabela 2 tem-se os dados para o ELV do sistema com o glicerol. Como para 0s sais,
observou-se 0 enriquecimento e a quebra do azeoGtropo para fragbes maiores que 0,9.
Similarmente ao caso do sal de potassio, 0 aumento da fracdo massica de glicerol acima de
20% ndo resultou em um enriquecimento significativo. Comparando os resultados obtidos
pelos experimentos com glicerol e os sais, percebe-se que as fragdes de 20% de glicerol e 5%
de acetato de sodio apresentaram os melhores resultados, sendo o0 acetato considerado mais
eficiente, devido a uma maior composicéo alcéolica na fase vapor.

Os desvios padrées medios obtidos para a triplicata dos dados experimentais estdo
apresentados na Tabela 3. Foram obtidos baixos valores para os desvios de composi¢do, mas
0s de temperatura foram mais elevados.

Na Tabela 4 estéo representados os valores encontrados para a volatilidade relativa (o12)
para 0s sistemas ternarios. Pode-se perceber, ao comparar os resultados, que houve um
aumento significativo da volatilidade do &lcool com a adigdo do glicerol ou dos sais. Tal fato
demostra mais uma vez a possivel aplicacdo dos co-solventes utilizados.
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Tabela 1 — Dados do ELV para os sistemas com sais

AcK 5% AcK 10% AcNa 5%

X Y T (°C) Y T (°C) Y T (°C)
0,1 0,6023 81,60 0,5967 81,59 0,6569 81,33
0,2 0,6387 80,95 0,6469 80,86 0,6729 81,00
03 0,6466 80,83 0,6341 80,72 0,6910 80,69
0,4 0,6686 80,66 0,6702 81,03 0,7174 80,51
05 0,6867 80,66 0,7093 80,57 0,7369 80,35
0,65 0,7556 80,63 0,7645 80,84 0,7843 80,57
0,75 0,7711 80,84 0,8059 80,99 0,8176 80,71
08 0,8132 80,97 0,8299 81,21 0,8403 80,77
0,9 0,8696 81,30 0,8757 81,71 0,8913 81,50
0,95 0,9132 82,55 0,9215 81,99 0,9516 81,96
0,99 0,9492 82,34 0,9238 82,18 0,9795 82,18

Para AcNa 5% u(T/°C)= 2,4849 e u(Y)= 0,0031
Para AcK 5% u(T/°C)= 2,0693 e u(Y)= 0,0037 , Para AcK 10% u(T/°C)= 2,0567 e u(Y)= 0,0051

Tabela 2 — dados do ELV para o sistema com glicerol

Gli 10% Gli 20%

X Y T (°C) Y T (°C)
0,1 0,4578 86,37 0,4664 86,26
0,2 0,6623 81,52 0,6620 81,48
0,3 0,6682 81,10 0,6620 81,53
0,4 0,6867 80,74 0,7177 80,68
05 0,7105 80,53 0,7346 80,64
0,65 0,7744 80,32 0,7926 80,52
0,75 0,8282 80,66 0,8523 80,79
0,8 0,8416 80,69 0,8788 80,99
09 0,9204 81,12 0,9397 81,47
0,95 0,9517 81,82 0,9646 81,92
0,99 0,9617 82,03 0,9785 81,89

Para 10% u(T/°C)= 3,877 e u(Y)=0,00293
Para 20% u(T/°C)=2,1677 e u(Y)= 0,00332

Tabela 3 — Desvio padrdao médio das triplicatas em relagéo as variaveis

Gli

10%

Gli 20%

AcK 5%

AcK 10%

AcNa 5%

DPY

DPT

DPY | DPT

DPY | DPT

DPY | DPT

DPY |DPMT

0,0132

0,1963

0,0131|0,1716

0,0087|0,1710

0,0194 | 0,2131

0,0193| 0,1292
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Tabela 4 — Volatilidades relativas dos sistemas para os diferentes solventes

012
X | gli 10% | gli 20% | AcK 5% | AcK 10% | AcNa 5% SSET

01| 7,598 | 7,867 | 13,628 | 13,317 17,231 | 3,106
02| 7,845 | 7,835 | 7,073 7,328 8,227 5,305
03| 4,700 | 4570 | 4,270 4,043 5,218 -
04 | 3,287 | 3,813 | 3,026 3,048 3,808 2,672
05| 2455 | 2,768 | 2,192 2,440 2,802 1,702
0,65| 1,848 | 2,058 | 1,389 1,458 1,633 1,171
0,75| 1,607 | 1,924 | 1,123 1,384 1,494 1,006
08| 1,328 | 1,812 | 1,089 1,220 1,315 0,824
09| 1285 | 1,731 | 0,741 0,783 0,911 0,524
0,95| 1,037 | 1,434 | 0,554 0,618 1,035 -

0,99| 0,253 | 0,460 | 0,189 0,122 0,483

Sendo, Gly — Glicerol, AcK — Acetato de Potassio, AcNa — Acetato de Sodio, u(T/°C) e
u(Y) as incertezas das medicOes de temperatura e composicao da fase vapor respectivamente,
X a composicdo da fase liquida e Y a composicdo da fase vapor.

4. CONCLUSAO

Nesse trabalho foi possivel gerar novos dados de ELV, corroborando os resultados
obtidos por Brunjes e Bogart (1943). O sal acetato de sddio apresentou os melhores resultados
quando comparado com o sal de potéssio e o glicerol. O sistema com glicerol 20% apresentou
resultados similares com o de sal de sodio, sendo levemente menos eficiente, porém ainda é
um componente mais promissor que os sais, Visto 0 excesso do mesmo no mercado, devido a
alta producdo de biodiesel e, consequentemente, do glicerol como subproduto.
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