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RESUMO - O solvente utilizado no processo de separacdo dos aromaticos dos néo
aromaticos possui consideravel importancia em vista a necessidade de elevados graus de
pureza dos produtos desejados. Como exemplo temos o sulfolano (CsHsSO2), que apesar
de ser bastante utilizado em plantas petroquimicas, ainda sdo escassas as informacdes
relevantes sobre sua recuperacao, principalmente em meio a ndo aromaticos. Sendo assim,
0 presente trabalho tem como objetivo o estudo da hidrodindmica de uma extratora de
pratos perfurados, com 50cm de comprimento e 5 cm de diametro, utilizando-se o sistema
liquido n-hexano-sulfolano-agua, em que o sulfolano é recuperado através do contato com
a agua em contracorrente. Sao avaliadas as influéncias de variagdes das vazdes de entrada,
do numero de pratos e da composicdo da alimentacdo, identificando os limites
operacionais relativos a inundacéo, a relacdo da eficiéncia com o holdup e condi¢cdes em
que sdo obtidos os maiores valores de eficiéncia.

1 INTRODUCAO

O processamento do petroleo possui elevada importancia, especialmente devido aos
inlmeros compostos que servem como matéria-prima para materiais essenciais que se utiliza
diariamente. A exemplo temos 0s compostos aromaticos, que além de compor os combustiveis
automotivos, sdo utilizados na fabricacdo de detergentes, espumas, explosivos, solventes,
corantes, perfumes, resinas, lubrificantes, borrachas, entre muitos outros. No entanto, para
obtencdo desses compostos, 0 petréleo por passa por diversas etapas nas quais gradativamente
sdo separadas substancia de interesse conforme suas propriedades. Esse processamento
normalmente resulta em operacdes de elevada complexidade, principalmente devido ao extenso
numero de moléculas que séo geradas. As colunas de destilacdo normalmente sdo previamente
consideradas, em virtude dos baixos custos, grande disponibilidade de dados na literatura e
facilidade de operacdo. No entanto, alguns fatores limitam sua utilizacdo, a exemplo de
substancias que possuem pontos de ebulicdo muito proximos. Assim, uma imediata solugdo seria
0 uso de uma coluna de extracdo com um solvente adequado, que realize a separacdo da mistura
em questdo, na faixa de componentes desejada. Dentre 0s varios processos desenvolvidos até
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entdo relativos a essa separacdo, destaca-se 0 processo de extracdo utilizando-se o solvente
sulfolano para a separacdo dos compostos aromaticos de ndo aromaticos a partir de uma corrente
de gasolina de pirdlise. Esse processo tem como objetivo principal a obtencdo dos compostos
benzeno, tolueno e xilenos em elevado grau de pureza.

O sulfolano (1,1 dioxido de tetrahidrotiofeno), tem se destacado como uma excelente
escolha na separacdo de aromaticos, pois € um solvente dipolar aprético comumente usado na
producio de gés natural e no refino do petréleo. E estavel em altas temperaturas, ndo corrosivo
com agua (a 200°C), é altamente polar e é facilmente recuperavel devido a seu alto ponto de
ebulicdo e estabilidade no processo de extracdo (NOVA SOL, 2013). Para otimizagdo e
viabilidade de todo processo, o solvente sulfolano deve ser recuperado em ambas correntes, por
meio de processos secundarios, com mistura com agua, seguida por destilagdo (MCCABE;
SMITH; HARRIOT, 2005)

Como exemplo de aplicacdo atual desse processo, tem-se, o utilizado pela Braskem S.A.
(antiga Copene), na unidade de Insumos Bé&sicos, em que a gasolina de pirdlise depentanizada,
proveniente de uma fracdo da nafta, é inserida em uma extratora de pratos perfurados para
extracdo dos aromaticos (processo principal), com o solvente sulfolano. Na base dessa coluna é
retirado o extrato, rico em compostos aromaticos e solvente. Essa corrente, primeiramente é
tratada em uma stripper com vapor, em que 0s componentes mais leves (ndo aromaticos) sao
removidos no topo da coluna e retornados a coluna extratora. Na base da stripper uma corrente
rica em aromaticos é destinada a coluna de destilacdo extrativa , em que sdo adicionados &gua (no
topo) e vapor (na base) que promoverdo a retirada do solvente obtendo-se assim 0s aromaticos
com elevada pureza.

Agora no topo da coluna extratora retira-se o rafinado rico em componentes nao
aromaticos, com pequena quantidade de solvente. A corrente de rafinado é entdo dirigida a outra
coluna de extracdo (semelhante a esta), chamada Lavadora de Agua, onde se utiliza 4gua (como
solvente de extracdo) em fluxo contracorrente. Na base dessa coluna é obtido o extrato rico em
solvente e agua, que serdo reintroduzidos na coluna principal. Ja no topo da coluna era obtido o
rafinado rico em componentes ndo aromaticos que serdo aproveitados em outras unidades
(APENBURG, 2001).

Na literatura disponivel foram encontrados varios trabalhos acerca da separacdo de
compostos aromaticos de ndo aromaticos utilizando o solvente sulfolano, entretanto, na grande
maioria se tratavam de trabalhos sobre dados de equilibrio liquido-vapor e liquido-liquido. Ja
trabalhos sobre os equipamentos de separacdo, principalmente na recuperacdo do sulfolano da
corrente de rafinado, ainda sdo bastante escassos. Dessa forma o objetivo desse trabalho é o
estudo da recuperacdo do solvente sulfolano da corrente de rafinado em uma coluna de extragéo
de pratos perfurados, avaliando a influéncia das configuracfes da coluna (nimero de pratos),
composi¢do da alimentacdo e vazdes de entrada na eficiéncia de separacdo do sulfolano com a
utilizacdo de agua como solvente.
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2 METODOLOGIA

Para o desenvolvimento dos ensaios experimentais foi utilizada uma coluna de extracdo de
pratos perfurados (em escala piloto), sem distribuidor de fluxo. A coluna era controlada pela
vazdo de saida na base da coluna e pelas vaz@es de entrada do solvente e da alimentacdo. Uma
imagem ilustrativa do equipamento utilizado é mostrada na Figura 1.

Figura 1 - Esquema ilustrativo da coluna (escala piloto) de extragéo utilizada para recuperacéo do
sulfolano. A coluna foi situada entre os dois rotdmetros, o reservatorio de solvente e da
alimentacdo em uma posicéo elevada, acima da coluna.

Como nao foi possivel se trabalhar (em laboratorio) com todos os componentes presentes
em uma corrente tipica do rafinado, entdo selecionou-se um componente modelo, representativo
dessa mistura, 0 n-hexano. Para operagédo da extratora, primeiramente se preencheu a coluna com
a mistura da alimentacdo e posteriormente abriu-se a valvula do solvente, até a formacdo do selo
interfacial na base da coluna. A corrente de extrato, retirada na base da coluna, correspondia a
fase rica em agua com sulfolano e alguma fracdo de n-hexano. J& a corrente de rafinado,
correspondia a fase rica em hexano com quantidades remanescentes de sulfolano e pequena
fracdo de agua.

A composicao do extrato foi avaliada por meio de espectrometria de absorcéo, em que se
quantificou a fracdo de sulfolano presente na amostra. E por balan¢co de massa, se calculou a
fracdo de sulfolano presente no rafinado.

Como ndo se dispunha de dados de equilibrio da mistura, para se calcular a eficiéncia de
separagdo segundo modelo de MURPHREE (1925), optou-se por utilizar o modelo desenvolvido
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por KAWASE (1990), e que também foi utilizado por GAMBARRA (2006), apresentando bons
resultados. Esse modelo se utiliza da Equacgdo 1, para o célculo da eficiéncia de separacéo.

Xoim — X
__ “talim raf (l)

77Kawase -
Xalim

Onde:

Nkawase: €ficiéncia global da coluna segundo 0 modelo de KAWASE (1990);

Xaiim: concentracdo molar do sulfolano na alimentag&o;
Xraf: concentragdo molar do sulfolano no rafinado.

Por fim, os dados obtidos foram plotados em graficos e analisadas as influéncias dos
parametros na eficiéncia. Para complementacdo da analise, foi realizado um planejamento fatorial
completo, em que se avaliou a significancia de cada varidvel, com base em um indice de
confianca de 95,0% e as interacBes entre si que cada varidvel exercia na faixa de trabalho
adotada.

3 RESULTADOS

Como primeiro resultado das corridas desenvolvidas nesse trabalho estd a obtencdo dos
desvios, inerentes ao erros associados aos experimentos. Para tanto, reproduziu-se uma condicao
experimental por cinco vezes e calculou-se a incerteza expandida, para um nivel de confianca de
95,0%. Os resultados sdo mostrados na Tabela 1.

Tabela 1: Incerteza expandida da eficiéncia de separacdo nos pontos médios dos parametros
avaliados, dentro da faixa de trabalho adotada.

Vazao Solvente Vazao Alimentacéo

(mL/s) (mL/s) N° de Pratos Eficiéncia (%)
2,34 2,85 4 91+7
2,34 2,85 4 867
2,34 2,85 4 917
2,34 2,85 4 807
2,34 2,85 4 807

Na Figura 2, séo exibidos os resultados gerados em uma configuracdo (da coluna) com o
namero minimo de pratos (3 pratos) e variando-se a composicao de sulfolano na alimentacao de
0,5% (em volume) para 0,7%. Para ambas as configuracGes, observou-se um aumento de
eficiéncia de separacdo com a elevacdo da razdo solvente/alimentacdo, obtendo-se inclusive,
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valores de eficiéncia proximos a 80%. Apesar da obtencdo de elevados valores de eficiéncia,
devemos também considerar que, como esperado, os resultados apresentaram uma certa
variabilidade, advinda de erros que sdo inerentes a pratica experimental (como mencionado
anteriormente). Em relacdo a variacdo de composicdo, verifica-se, dentro da incerteza
experimental, que somente em razdes de entrada préximos a 0,6 que observa-se uma sensivel
elevacdo na eficiéncia de separacdo com o0 aumento da composi¢do de sulfolano. A baixa
eficiéncia encontrada nesse ponto pode ser justificada pelas condi¢fes de operagdo, pois na razao
de 0,6, foram introduzidos na coluna a mais alta vaz&o de alimentagdo em contracorrente com a
mais baixa vazao de solvente, da faixa de vazdes adotadas neste trabalho. Por conta disso, pode-
se ter havido o arraste excessivo da fase dispersa resultando em valores mais reduzidos de
eficiéncia em relacdo ao que se esperava. E importante salientar que somente nessa condico de
operacdo que foram encontrados valores tdo baixos de eficiéncia. E que conforme os resultados
obtidos posteriormente, verificou-se que a composi¢do da alimentacdo exerce pequena influéncia
na eficiéncia do processo, nas faixas de trabalho adotadas.
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Figura 2 - Variacéo da eficiéncia de separagdo com a razao solvente/carga em uma coluna de 3
pratos e com composicdo volumétrica na alimentagdo variando de 0,5% para 0,7%.

Assim, variando-se a coluna com operagdo utilizando 5 pratos, foram obtidos novos
resultados que sdo mostrados na Figura 3. Além, de ndo se observar um decréscimo acentuado
em baixas razdes de solvente/alimentacdo, praticamente, ndo houve alteracdo no patamar da
curva, que dentro da incerteza calculada para os pontos experimentais, a eficiéncia se manteve
constante em todas as razdes solvente/alimentagéo. Esses resultados também permitem concluir,
que a composicdo de alimentagdo nessa faixa estudada, com excecdo ao caso extremo
mencionado anteriormente (Figura 2), ndo apresenta contribuigéo significativa na eficiéncia de
separagdo do sulfolano. E também que ndo sdo todos os casos em que a elevacdo razédo
solvente/alimentag&o resulta em um aumento de eficiéncia do processo.

Apesar de ter sido identificado que em algumas configuragdes do sistema pode-se obter
eficiéncias de separacéo significativamente baixas, ndo foi possivel confirmar um valor maximo
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de eficiéncia, que poderia se caracterizar como ponto 6timo da coluna. Uma das principais raz@es
que inviabilizaram esse objetivo, foi a impossibilidade de se trabalhar com vazdes de alimentagéo
em niveis inferiores aos da faixa estudada, devido a insensibilidade do rotdmetro quando
utilizado com substancias que possuiam valores de viscosidade da ordem (0,2936 mPa.s).
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Figura 3 - Variagéo da eficiéncia de separacdo com a razéo solvente/carga em uma coluna de 5
pratos e com composicdo volumétrica na alimentagédo variando de 0,5% para 0,7%.

Assim, com o objetivo de melhor avaliar o comportamento da extratora conforme variagoes
nos parametros manipulados e suas influéncias entre si, foi realizado um tratamento estatistico,
por meio de um planejamento fatorial completo, em que foram avaliados 3 fatores: vazédo do
solvente de extracdo (cm3/s), vazdo da alimentacdo (cm3/s) e numero de pratos da coluna. E
foram utilizados 2 niveis para cada fator, com réplica, e 1 ponto central (também com réplica),
gue sdo mostrados na Tabela 2.

Tabela 2 - Planejamento experimental com os fatores: solvente de extracdo (mL/s), alimentacéo
(mL/s), concentracdo da alimentacéo (fracdo volumétrica) e nimero de pratos, e como resposta
do sistema a eficiéncia segundo o modelo de KAWASE (1990).

Ensaios S(célr:]/glr;t)e All(r(r:];r;z)gao N° Pratos Eficiéncia (%)
1 1,89 2,64 3 66
2 2,78 2,64 3 84
3 1,89 3,05 3 62
4 2,78 3,05 3 74
5 1,89 2,64 5 54
6 2,78 2,64 5 81
7 1,89 3,05 5 70
8 2,78 3,05 5 79
9 2,34 2,85 4 79

10 1,89 2,64 3 62

Area tematica: Engenharia das Separacdes e Termodinamica



mEQ 19 a 22 de outubro de 2014
Florianopolis/SC

Congresso Brasileiro de
Engenharia Quimica

11 2,78 2,64 3 85
12 1,89 3,05 3 61
13 2,78 3,05 3 78
14 1,89 2,64 5 54
15 2,78 2,64 5 82
16 1,89 3,05 5 76
17 2,78 3,05 5 76
18 2,34 2,85 4 75

Entdo, construiu-se os graficos de médias marginais que permitiram analisar a influéncia
dos parametros na eficiéncia de separacdo, como mostra a Figura 4. Em que claramente pode-se
observar a elevacédo da eficiéncia de separagdo com o aumento da vazéo de solvente, com menor
valor de numero de pratos. No entanto, com o aumento do nimero de pratos, uma grande
elevacédo da eficiéncia somente foi observada com a vazdo de alimentagdo mais baixa. Assim,
observa-se que ha interacdo entre os trés parametros e que seus efeitos ndo devem ser avaliados
somente de forma individual. Ainda, verificou-se como indicio de interacdo, a variacdo de
inclinacdo da linha que liga as duas médias, evidenciando que a vazdo de alimentacdo influencia
a vazéo de solvente na eficiéncia de separagao.

1,0 1,0

0.9 08
0.2 0.8 }\‘Il

07

Eficiéncia
Eficiéncia

06 0,6

05 0,5

0.4 . . ,
Solvente: 278 Solvente: 273 =k Alimentacio

1,89 1,89

4 - - == Solvente
2 64 N de Pratos: 5 N de Pratos: 5, 189

—= Alimentacio 3 3 = Solvente
N° de Pratos: 3, Ne de Pratos: 5, 3,05 Alimentacio: 2,64 Alimentacdo: 3,05 2.78

Figura 4 - Grafico das médias marginais e incertezas, em um intervalo de confianca de 95%.

Além disso, observou-se que a variacdo do numero de pratos para uma fixa vazdo de
solvente e de alimentacdo, ndo implica em variacOes na eficiéncia de separacéo, o que justifica a
sua ndo significancia como efeito principal. Entretanto, essa variavel interage com o aumento da
vazdo de solvente, pois, como visualizado na Figura 4, em vaz0es baixas de alimentacéo, o
aumento da vazdo de solvente em uma coluna de 3 pratos resultou em um acréscimo bem menor
de eficiéncia, quando comparado a essa mesma alteragdo com 5 pratos. Porém, com o aumento da
vazdo de alimentagdo esse acréscimo foi drasticamente reduzido. Isso pode ser justificado pois,
com o aumento do nimero de pratos, favorece a formacgdo de mais goticulas no sistema, alem de
aumentar a extensdo da coluna, elevando a area interfacial e o tempo de contato entre as fases,
resultando em maior transferéncia de massa. Além disso, também contribui para 0 aumento da
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perda de carga no sistema, o que explica sua reducédo drastica com o aumento de fluxo no interior
da coluna.

4 CONCLUSOES

Observou-se que a elevacdo da razdo entre as vazdes de entrada (solvente/alimentacédo)
resultou em um aumento da eficiéncia de separacdo, em que alcangou-se valores de eficiéncia de
até 80%. Analisando individualmente as variaveis do sistema, observou-se que somente a vazao
de solvente possuiu efeitos significativos a eficiéncia do sistema. E que a elevacdo da vazao de
solvente resultou em um aumento de eficiéncia de separacdo. Com relacéo a interacdo dos efeitos
das variaveis, verificamos que as todas as variaveis exercem efeitos entre si. O nimero de pratos
ndo possui efeito significativo individualmente, porém, apesar de contribuir com a promocéo de
goticulas no interior da coluna, aumentando a area interfacial, e indiretamente com a elevacao do
tempo de contato entre as fases no interior da coluna, ele pode ter seus efeitos reduzidos pelas
vazOes de entrada na coluna, principalmente por elevar a perda de carga no interior da coluna e
reduzir o limite das vazdes de entrada, fazendo com que a coluna antecipe o ponto de inundacéo.
Além disso, verificou-se que em nimeros de pratos elevados, o aumento da vazdo de solvente
resultava em uma maior acréscimo de eficiéncia quando comparado com menores numeros de
pratos. Mas isso somente era observado nos menores valores de vazéo de alimentagéo.
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