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RESUMO - Este trabalho tem como objetivo o estudo avangado das variaveis que afetam
as temperaturas e as composicdes de interesse em um processo de destilacdo azeotrdpica
de alta pureza. Trata-se de uma coluna de destilacdo azeotrOpica de alta pureza do
processo de purificagdo do composto 1,2 Dicloroetano (1,2-EDC), sendo simulada em
regime estacionario com dados reais de uma planta industrial no software Aspen Plus™.
A andlise de sensibilidade para selecdo de variaveis de entrada, ditas secundarias, que
afetam diretamente as temperaturas e as composi¢Ges dos produtos de interesse é feita
com 0s métodos da Decomposicao dos Valores Singulares (SVD) e da Matriz de Ganho
Relativo (RGA) no software Matlab®. Séo selecionadas pares de variaveis manipuladas -
controladas para tomada de decisbes. Os resultados obtidos nas andlises indicam
caminhos onde pode ser aplicado controle de temperatura/composicéo singular ou dual
(singular/dual composition control), ou até quais variaveis de entrada podem compor um
modelo de inferéncia de composi¢do de produtos de base, possibilitando a construgédo de
analisadores virtuais e a aplicacdo de controle inferencial.

1. INTRODUCAO

A separacdo de misturas de liquidos nos seus constituintes € uma das principais operacdes das
industrias quimicas e petroliferas, e a destilagdo € sem divida o método mais utilizado para conseguir
este objetivo. Mas, apesar da sua larga utilizacdo, € pequena a atengdo dispensada ao sistema de
controle desse processo, principalmente pelo fato que na maioria das industrias de transformacao 80%
do custo energético é devido a essa operacao unitaria (Seader et al., 2011).

Segundo Kalid (2007), as restricdes operacionais dessa operacdo estdo ligadas as variaveis
como, por exemplo, vazdo (F), temperatura(T) e/ou pressdo (P) maxima. P e T ndo podem se
aproximar das condi¢fes criticas, pois o fluxo hidraulico depende da diferenca entre a massa
especifica da fase liquida e gasosa, além disso, algumas substancias sdo termicamente sensiveis.

Considerando a crescente competitividade, as industriais veem modificando e melhorando suas
tecnologias quando s&o requeridas em aumentar sua produgdo, seus indices de eficiéncia e,
principalmente, suas condicOes efetivas de seguranca. Neste contexto, a importancia de um
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acompanhamento de um grande conjunto de variaveis criticas nesse processo tdo importante, que € a
destilacéo, requerem a utilizacdo de dispositivos de medigéo e controle adequados.

Na forma de atuacdo a maior dificuldade do processo de destilacdo é o controle, medicéo e
estimativa em tempo real das composi¢es dos produtos de topo e de base. A variavel composicao,
devido a sua dificuldade de obtencdo, € considerada uma grandeza ndo diretamente mensuravel e
sofre constantes modificagfes no processo quando submetida a diferentes condi¢Ges de operacao,
Morais JR (2011).

1.1. Analise de Sensibilidade em Processos de Destilacéo

A anélise de sensibilidade em estado estacionario € importante para selecionar variaveis que
serdo estudadas e também obter dados do processo antes de ocorrer a mudancga no regime dinamico.
Além disso, pode-se ainda obter informacgdes sobre os pratos de uma coluna onde apresentam
irregularidades no processo, como uma variacao de temperatura ou composi¢do nao esperada.

Segundo Luyben (2013), poucas colunas de destilacdo usam a estrutura de controle “ideal”, ou
seja, os dois graus de liberdade que estdo concebidos no processo sdo normalmente especificados para
0 produto de fundo e para o produto de destilado. Logo, a estrutura “ideal™ de controle iria medir as
composicdes dos dois produtos (base e topo) e manipular duas variaveis de entrada (por exemplo,
vazdo de refluxo e entrada de calor refervedor) para manter os niveis desejados do componente de
interesse nas duas correntes de produto.

Na literatura algumas configuracfes de controle sdo propostas para processos multivariaveis
utilizando medicBes de temperatura, onde o controle simultaneo de uma ou duas composicdes ou
temperaturas sdo denominados, respectivamente, de controle singular e/ou dual (single/dual
composition control). A utilizacdo de controladores PID, C; e C,, resulta em uma estrutura
descentralizada (malhas mdaltiplas), ver Figura 1 sistema 2x2, onde mj; representam as variaveis
controladas, Kj; os ganhos estacionarios e Cy; as variaveis controladas.
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Figura 1 — Controle realimentado descentralizado multivariavel (2 x 2).

Em processos multicomponentes as temperaturas dos estagios fornecem informacfes precisas
sobre as concentracfes dos componentes de interesse. Além disso, 0s sensores de temperatura sao
baratos, apresentam boa confiabilidade e um rapido tempo de resposta. Segundo Luyben (2006) e
(2013), existem alguns critérios para definicdo de andlise de sensibilidade, séo eles: Método de Pratos
sucessivos; Simetria de sensibilidade; Matriz de sensibilidade; Resposta a variagdo na composicao de
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alimentagdo; SVD da matriz de sensibilidade. Além de outros que outros, como a RGA (Matriz de
Ganho Relativo); MRI (Indice de Reasiliéncia de Morari); CN (Numero Condicional) e o NI (Indice
de Niederlinski).

Este trabalho tem como objetivo realizar uma analise de sensibilidade das variaveis que afetam
as temperaturas e as composicfes de interesse em um processo de destilagdo azeotrdpica de alta
pureza, sendo o processo simulado em regime estacionario com dados reais de uma planta industrial
no software Aspen Plus™. Foram utilizando os métodos da Decomposicéo dos Valores Singulares
(SVD) e da Matriz de Ganho Relativo (RGA) com uso do software Matlab®. Os resultados obtidos
nas analises indicam caminhos onde pode ser aplicado controle de temperatura/composicdao (dual
composition control), ou até indicando quais variaveis serdo as entradas de um analisador virtual de
composicao de produtos de base ou topo e possibilitando a aplicacdo de controle inferencial.

Matriz de Ganho Estacionario (SGA): Em um estudo quantitativo do efeito das varidveis
manipuladas sobre as variaveis controladas de um sistema distribuido (as propriedades do mesmo séo
funcdo da posicdo espacial) é necessario conhecer a SGA de sensibilidade do sistema, que por
definicdo, é a matriz K, dada por:

PV, PV, PV,
MV, MV | L aMY |

K| PV, PV, PV,
MMV, L MYy MV, [

PV, PV, PV,
MV, |y MV, OV, [

Onde: PV; = Variavel de processo medida e/ou controlada i; MV; = Variavel manipulada j; e
Knxm = Matriz sensibilidade para as n variaveis medidas e m variaveis manipuladas.

As colunas da matriz K estabelecem como cada variavel controlada/ medida sofre a influéncia
de cada varidvel manipulada. A iteracdo entre as variaveis medidas/controladas pode ser avaliada a
partir dos valores singulares da matriz sensibilidade, fornecendo o grau de acoplamento entre as
variaveis do processo.

Decomposicdo de Valores Singulares (SVD): A SVD é um algoritmo numérico com diversas
aplicacdes, sendo uma dessas na anélise de sensibilidade de sistemas multivariaveis. Proposta por
MOORE (1980), ela é baseada no teorema da algebra linear que diz que a matriz K pode ser
decomposta no produto de trés matrizes, conforme a Equacao (1):

K=USVT (1)

Onde: Kqxm € uma matriz de sensibilidade das n PV; pelas m MVj; U é uma matriz unitaria, n x
n, ou ortonormal e suas colunas sdo os vetores singulares a esquerda da matriz K; sdo os vetores
caracteristicos da matriz K.K™; VV é uma matriz unitaria m x m, onde suas colunas sdo os vetores
singulares & direita da matriz K; sdo os vetores caracteristicos da matriz K'.K; e S é uma matriz
diagonal n x m, caracterizada pelos valores singulares da matriz K.

Area tematica: Simulag&o, Otimizacéo e Controle de Processos 3



mEQ 19 a 22 de outubro de 2014
Florianopolis/SC

Congresso Brasileiro de
Engenharia Quimica

Os valores singulares (o;), dados pela Matriz S, sdo organizados de forma decrescente, isto €,
01> 62 >...om > 0, fornecendo ganho ideal dissociado do processo em malha aberta. A raz&o do maior
valor singular pelo o menor 6 max/c_ min ¢é o chamado Numero Condicional (NC) da matriz de
ganho e é uma medida da dificuldade do problema do controle multivaridvel. Os valores singulares
sdo dados pela Equacéo 2:

o =+JAKTK) comi=1,2,..,n. (2)
Onde A representa o valor caracteristico (autovalor) de K.

Matriz de Ganho Relativo (RGA): A RGA foi proposta por Bristol (1966), e considera apenas o
regime estacionario das varidveis. Numa analise de sensibilidade a RGA fornece o grau de interacao
entre as malhas de controle de processos e qual o par mais efetivo das varidveis controladas e
manipuladas. Ao contrario da SVD, a técnica RGA nédo e sensivel as unidades dos ganhos de
processo. Isso acontece por que para cada um dos ganhos de malha aberta da matriz Ky, ha um
ganho em malha fechada, assim a matriz de ganho em malha fechada K’y é:

oPV, PV, PV,
MV, OMV| o aMY, |
K | PV, PV, 0PV,
T MV, MV MY,
oPV, oPV, OPV,
MV, |, ... MV, o MV |

Para um sistema n x n a matriz de ganho relativo (Anxm) € obtida dividindo cada elemento da
matriz Knxm por K’ x m, OU Seja, 0 respectivo ganho em malha aberta pelo respectivo ganho em
malha fechada, onde num sistema genérico n x n o ganho relativo é dado pela Equacéo 3:

PV,
oMV,

Aij: FImv, k=j
APV,
oMV,

]

(3)

PV, k=i

Num sistema n x n, Bristol (1966) prop6s encontrar os ganhos relativos com base na equacgao
matricial. O 1° passo é encontrar a matriz B = (Knym™)" e logo em seguida multiplicar cada elemento
da matriz resultante B por cada termo da matriz original, Aij = (Knxm'l)T. Khxm:

2. PROCESSO DE DESTILACAO DO 1,2 DICLOROETANO

O processo de destilacdo azeotropica da etapa de secagem do 1,2-Dicloetano (1,2-EDC),
Figura 2, mostrou-se interessante para o presente estudo, uma vez que apresenta dificuldades na
obtencdo e nos teores dos compostos tetracloreto de carbono (mantido em torno de 3000 ppm) e
cloroférmio (mantido abaixo de 400 ppm) na base da coluna, Xcciag) € XcHciss) respectivamente.
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Figura 2 — Fluxograma da coluna de purificacéo do 1,2-EDC implementado no Aspes Plus™.

Antes de ser convertido no Monémero Cloreto de Vinila, no craqueamento térmico, o 1,2-EDC
deve estar “seco” (teor de agua < 10 ppm) e ter uma alta pureza (maior < 99,5 % peso/peso). Assim,
as correntes que sdo provenientes de duas rotas de fabricacdo Do 1,2-EDC, cloracdo direta (EDC-
DIR) e oxicloracdo (EDC-OXY), passam pelo processo de purificacdo realizada em um conjunto de
trés colunas de destilacdo. O estudo é concentrado apenas na 1?2 coluna de destilagdo, Figura 2, onde
os teores dos compostos devem atender suas especificacdes na base dessa coluna (EDCDRY).

2. MODELAGEM E SIMULACAO DO PROCESSO

Embora o estado dindmico seja fundamental na aplicacdo de controle, é no regime estacionario
onde a andlise de sensibilidade se faz presente, nos dando informacdes sobre o sistema (Seader et al,
2011). Por isso a modelagem utilizada neste trabalho foi o0 modelo tedrico dos estagios de equilibrio
em regime estacionario, onde foram utilizadas as Equacdes MESH (Balango de Massa, Equilibrio,
Somatdrio de fragdes molares e Energia).

A coluna possui um total 72 estagios, incluindo o condensador e o refervedor, duas
alimentagOes, onde o EDC-OXY ¢é alimentado no estagio 32 e 0 EDC-DIR é alimentado no estagio
54. As simulagOes foram realizadas com o simulador Aspen Plus™, utilizando a rotina RadFra™
implementada, assumindo em cada estagio o equilibrio entre as fases é estabelecido. Foi utilizada uma
eficiéncia de Murphree igual a 70 % para todos 0s pratos, exceto no refervedor e condensador, onde, a
eficiéncia foi fixada em 100 %. O ELV e o ELLV foram simulados, o0 método o modelo NRTL foi
utilizado no calculo do coeficiente de atividade da fase liquida (y) e as correlagcBes de Hayden-
O'Connell para o calculo do coeficiente de fugacidade da fase vapor. Foram especificadas as
variaveis: carga térmica do Refervedor e vazdo de destilado (HCU). Foram utilizados dados reais de
uma planta industrial para simulagdo do processo, Tabelas 1 e 2.

Tabela 1- Correntes de alimentacdo externa. Tabela 2- Condicdes de operagéo.
Condices de Alimentacéo EDCOXY EDC-DIR Condicdes Operacionais da Coluna
Temperatura (°C) 30 45 Carga do refervedor (Gcal/h) 2,57
p Pressdo no topo (Kg/cm2) 1,03
~ V_azao (k~g/ ) 21000 24750 Pressdo na base (Kg/cm2) 1,6
Presséo alimentacdo (Kg/cm?2) 6 7

Vazao de retirada de leves (HCU) 40
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A alimentacdo dessa coluna, feita em dois pontos, € composta por 98-99,8% (alta pureza) de
1,2-EDC saturado em agua, CCl, e CHCI3, além de outras substancias orgénicas cloradas, num total
de 18 componentes. Agua forma aze6tropos de minimo com quase todos 0s componentes chaves,
principalmente com o 1,2-EDC, o CHCI3 e o CCl,. Os graficos das Figuras 3 e 4 foram gerados no
software Aspen Plus™, representam os aze6tropos de minimo formados com os componentes citados
acima.

Temperatura (°C)
Temperatura (°C)

)

0 01 02 03 04 05 06 07 08 0910 -
x1,y1 HaO(1)-CHClz(2)

01 02 03 04 05 06 07 08 09 10
x1. ¥1 H1O{1)-CCla(2)
Figura 3 — Diagrama T-xy para H,O- CHCls. Figura 4 — T-xy para H,O-CCl,.

4. RESULTADOS

O processo foi simulado em regime estacionario no software Aspen Plus™ com os dados reais,
conforme as Tabelas 1, 2 e 3. Os perfis de concentracdo para 0s quatro principais componentes e de
temperaturas nos estagios da coluna sdo mostrados nas Figuras 5 e 6, respectivamente.
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Figura 5 — Perfis de concentracdo dos compostos. Figura 6 - Perfis de temperaturas.

Foram avaliadas as variaveis manipuladas vazéo de destilado (D), carga térmica (Q) e vazéo de
refluxo (R) com relacdo as controladas Xcci € Xcheis, € temperaturas dos estagios. Caso 1: foi
introduzido uma perturbacdo em Q mantendo D constante, logo em seguida perturbou-se D mantendo
Q contante, ambas perturbagdes degraus de +10%. Caso 2: foramm avaliadas os pares R e Q, com
relacdo as controladas Xccis € de Xcucis, € temperaturas dos estagios. Inicialmente foi introduzido
uma perturbagdo em R mantendo Q constante, logo em seguida perturbou-se Q mantendo R contante,
ambas perturbacdes degraus de +10%.

Area tematica: Simulag&o, Otimizag&o e Controle de Processos 6



mEQ 19 a 22 de outubro de 2014
Florianopolis/SC

Congresso Brasileiro de
Engenharia Quimica

Em seguida comparando ao caso base, simula¢des com os dados originais, e obtemos 6 matrizes
SGA. O gréfico da Figura 7 representa a matriz de sensibilidade U da SVD dos pares de variaveis Q e
D, com relacdo a temperatura.

3,00E-01
Ll — MATRIZ U (SVD) Ul (D) | —MATRIZ U (5YD) U2 (Q)
2,00E-01 / -

~
1,00E-01 / =<

000E+00
012345678 910111213144 SIG37484950515253545556575859606162636465666768697071

ESTAGIOS
1,00E-01

2,00E-01

MATRIZ DE SENSIBILIDADE DA SVD (U)

-3,00E-01

-4,00E -01

Figura 7-Matriz de sensibilidade da SVD, pares Q-D frente as temperaturas dos estagios.

A Figura 7 apresenta os resultados obtidos com a SVD das temperaturas dos estagios e indica
que, no caso de um controle singular, o estdgio 7 pode ser controlado pela carga do refervedor,
enguanto o estagio 29 pode ser controlado pela vazdo de destilado. J& hum controle dual, o delta de
temperatura dos estagios 7 e 8, manipulando D, poderia ser utilizado para controlar as composi¢des
dos composto de interesse no topo da coluna, enquanto o delta de temperatura entre os estagios 29 e
30, manipulando-se Q, seria utilizado para controlar as composi¢des de base. Os resultados com o0s
pares Q-D sdo recomendados, haja vista que apresentam uma maior sensibilidade, avaliada também
pelo Numero Condicional, NC= 4,4046, quando comparado com o outro par combinados R-Q,
NC=141,54.

Essa afirmagdo de se utilizar Q e D para manipular Xccis € Xcuciz Na base da coluna (B
=EDCDRY), deve agora ser avaliada pela matriz de ganho relativo, assim definindo, também, quais
0s pares de varidveis manipuladas mais efetivos para controle. As matrizes foram calculadas, no
software Matlab®, combinando os pares Q- D e frente perturbacbes degraus de +10% em ambas, de
forma individual, com as variaveis controladas na base Xccig) € Xchise), formando 4 pares Xccis-Q,
Xccia-D, Xchiz-Q e Xchis-D, sistema 2 x 2. Abaixo sdo mostradas as matriz SGA e RGA:

axccm(B)Tl‘ Ocais (B)‘

-0,0000922 -0,00001662 -0,2333 1,2333
K= ® L@ « { -0,0001323 -0 0000044035} A{ 12333 -0 2333}
aCHCIB(B)‘ aCHCIS(B)‘ ' ' ' ’
D |, Q |,
Os resultados indicam o emparelhamento PV;-MV; e PV,-MV,, Xcciu-D € Xcuis-Q, de ganhos
relativos A1 = Ap = ---0,2333= _izzzo == 21863, implicam que o ganho da malha muda de sinal

num fator de 4,2864 quando a outra malha esta fechada. Este emparelhamento ndo é adequado, haja
vista que a acdo do controlador depende que a outra malha esteja aberta ou fechada.
Ja o emparelhamento, PV1-MVV; e PV,-MV; de ganhos relativos Aj,=Ay; = 1,2333= 12333 _

10000

0—21, implica num aumento de ganho de 1,25 quando a outra malha estd fechada. Obviamente, esse

Area tematica: Simulag&o, Otimizacéo e Controle de Processos 7



wEQ 19 a 22 de outubro de 2014
Florianopolis/SC

Congresso Brasileiro de
Engenharia Quimica

emparelhamento de variaveis, Xccis-Q e Xcuis-D resulta em menos sensibilidade a interacéo do que o
outro. Logo, por este critério a carga do Refervedor (Q) deve ser utilizada para controlar a
composicao de Tetracloreto de Carbono (Xcciam)), € a vazéo de destilado (D) deve ser utilizada para
controlar a concentragéo de Cloroférmio (Xchisg)), ambas na base da coluna.

5. CONCLUSOES

Neste trabalho foi realizada uma analise de sensibilidade das variaveis que afetam as variaveis
controladas, temperaturas e as composi¢des de interesse, em um processo de destilacdo azeotrdpica de
alta pureza. Os dados em regime estacionario foram gerados pelo simulador Aspen Plus™ e as
técnicas, de Decomposicdo dos Valores Singulares (SVD) e da Matriz de Ganho Relativo (RGA),
forma implementadas no software Matlab® R2013%

Os resultados obtidos com os pares de variaveis carga do refervedor e vazédo de destilado (Q-D),
escolhidos por apresentarem um melhor Numero Condicional, NC= 4,4046, mediante critério SVD
das temperaturas dos estagios, indicam que no caso de um controle singular, o estadgio 7 da coluna
pode ser controlado por Q, enguanto o estagio 29 pode ser controlado por D. J& num controle dual, o
delta de temperatura dos estagios 29 e 30, manipulando-se Q, seria utilizado para controlar as
composicdes de base. Além disso, as temperaturas entre os estagios 23-50 poderiam ser selecionadas
para compor um modelo de inferéncia de composi¢do dos produtos de base, por exemplo, as 5
temperaturas mais sensiveis poderiam entradas de um analisador virtual de composicdo ou para
implementacdo de um controlador inferencial, conforme Morais JR (2011). Além disso, o critério
RGA indicou bons resultados de controle multivariavel, indicando os pares mais efetivos de PV;-MV;.
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