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RESUMO — No processo de destilacdo a separacdo dos componentes liquidos
misciveis é feita através da diferenca de volatilizacdo entre eles. Obtendo as
varidveis que proporcionam maior rendimento e menor gasto energético, o
objetivo do trabalho é a otimizacdo da producgdo de etanol fixando valores de:
tempo de producéo de etanol dentro da especificacdo de alcool hidratado, taxa de
refluxo e vazdo volumétrica de produto de topo. Realizaram-se seis processos de
destilacio em sistema descontinuo, com a alteracdo de trés varidveis
independentes: razdo de refluxo, pressao de vapor do refervedor e porcentagem
de alcool na mistura a ser destilada, e a partir disto, avaliou-se a influéncia
dessas variaveis de entrada do processo sobre as variaveis respostas: tempo de
start-up, volume de etanol produzido, vazdo (L.h-1) de etanol e graduacédo
alcodlica do produto. Durante os experimentos monitoraram-se 0s perfis de
temperatura do destilador, alambique, condensador e deflegmador, para avaliar
como o comportamento destes podem afetar o processo de destilacdo. Apds a
realizacdo dos testes, analisando o menor tempo como objetivo principal do
processo, tem se 0 experimento 2 como o de maior rendimento, que durou
aproximadamente 74 minutos com uma vazdo de 43,9 L.h-1 e um total de
produto retirado acima de 92 °GL de 16 litros. Neste teste utilizou-se uma taxa
de refluxo de 0,75, pressdo de vapor de 0,7 Kgf/cm™ e graduagdo alcodlica
inicial de mistura de 11% V/V.

1. INTRODUCAO

A destilacdo é um processo de separagdo amplamente utilizado na inddstria quimica,
com grande aplicacdo nas areas petroquimicas e dos biocombustiveis, e que consiste na
evaporacdo parcial da mistura liquida de acordo com a diferenca de pontos de
ebulicdo/volatilizacdo, tendo como objetivo principal a separa¢do de determinado composto
do volume da mistura, agregando valor ao produto final. Valor que depende exclusivamente
da sua pureza e qualidade, tornando a condugdo e o controle do processo esséncias para
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alcancar a méxima producao, qualidade e rentabilidade (Parissoto et al., 2009).

Dentre as etapas de producdo do etanol a destilacdo é considerada a mais onerosa,
atingindo até 80% do custo operacional industrial por demandar grande fluxo energético,
geralmente se apresentando como a etapa de maior limitancia (Teixeira, 2003). E justamente
por possuir um custo energético muito elevado ha a preocupacdo quanto a sua otimizacao.

Colunas de destilagdo requerem o emprego de sistemas de controle e métodos
operacionais ajustados, rejeitando flutuacbes que ocorrem frequentemente, até mesmo
quando o processo estd operando em fase estacionaria. O comportamento nao-linear das
variaveis, associado as elevadas constantes de tempo, restricbes na operagdo, atrasos na
resposta e diferentes volumes processados, invariavelmente afetam o processo resultando em
acréscimos significativos nos custos operacionais, grande volume produzido fora das
especificacOes desejadas e prejudicando a obtencdo de maiores eficiéncias (Marangoni et al.,
2007).

A pressdo de vapor, a taxa de refluxo e a graduacédo alcoolica inicial da mistura séo
variaveis que afetam diretamente o processo de destilacéo e a qualidade do produto de topo.

A taxa de refluxo é definida como a razdo de liquido advindo do condensador que
retorna a coluna, ou seja, utiliza-se parte do destilado na forma de refluxo fazendo com que
0s componentes menos Vvolateis sejam retidos dos vapores que ascendem pela coluna,
aumentando a concentracdo de leves no topo e consequentemente a pureza do destilado
(Cadore, 2011). O refluxo 6timo deve ser seguido de acordo com um critério 6timo de
desempenho: producdo méaxima dentro de especificacdo em tempo minimo, tempo minimo
para producdo de determinada quantidade de produto dentro de especificacdo, ou lucro
maximo (Fileti, 1995).

A partir deste cenario, o objetivo do presente trabalho foi avaliar a produtividade de
etanol em unidade piloto, utilizando diferentes parametros operacionais a fim de aperfeigoar
a producdo e o consumo energético, tomando como indices de desempenho: o tempo
necessario para producdo de etanol dentro da especificacdo de alcool hidrato; a taxa de
refluxo necesséria; e a vazao volumétrica de producdo do etanol.

2. MATERIAIS E METODOS

Para que os sistemas operacionais sejam executados e mantidos deve-se fazer o
monitoramento de determinados fatores que influenciam no processo, ajustando-os e
controlando-os. Os fatores variados durante os testes foram: fracdo volumétrica de etanol,
taxa de refluxo e presséo de vapor.

2.1. Fracdo volumétrica de etanol
A mistura a ser destilada possuia aproximadamente 300 litros agua/alcool, e realizou-

se a correcdo da graduacgdo alcodlica através do célculo de diluicdo (Equacdo 1), de acordo
com os valores de porcentagens alcodlicas estabelecidas, especificados em: 5%, 8% e 11%.
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CiVi=C, V> (Equacéo 1)

Onde: C;: Concentracdo alcoolica inicial; V1: Volume inicial; C,: Concentracdo desejada;
V2. Volume desejado.

2.2. Refluxo

A taxa de refluxo é um fator determinante no teor alcoolico do destilado. Os valores
testados foram de: 0,25, 0,5 e 0,75, regulados na valvula de refluxo contida no painel interno
do sistema de destilacéo.

2.3. Pressao de vapor

Ap6s 0 aquecimento da caldeira, quando esta atingir aproximadamente 5 Kgf.cm™ de
vapor, abre-se a valvula que permite a liberacdo de pressdo para a estrutura de destilacéo.
Utilizou-se trés diferentes valores do fator pressdo de vapor: 0,35, 0,70 e 1,05 Kgf/cm?,
observados no manémetro contido no painel interno da estrutura de destilagéo.

Na Tabela 1, observam-se os valores de taxa de refluxo, graduacdo alcoolica inicial e
pressédo de vapor utilizados em cada experimento.

Tabela 1. Planejamento experimental

Valores Reais

Numero de Ensaios %Etanol (viv) Refluxo Pre?sKa;f((j:(:n\_/za)lpor
1 5 0,5 0,7
2 11 0,5 0,7
3 8 0,25 0,7
4 8 0,75 0,7
5 8 0,5 0,35
6 8 0,5 1,05

2.5. Vazao volumétrica do destilado (L.h™)

Realizou-se o célculo da vazdo em cada um dos testes apds a retirada do destilado
com graduacdo alcodlica acima de 92 °GL, através da equacéo 2.
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Q=Vh (Equagéo 2)
Onde: Q: Vazéo; V: Volume retirado; t: Tempo.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Com base nos dados da Tabela abaixo, observa-se a influéncia das diferentes
condicBGes de operacdo das variaveis reais sobre o tempo do processo, volume de etanol
produzido, vazao de produto de topo e graduacédo alcodlica do produto retirado.

Tabela 2 — Valores reais e variaveis respostas dos experimentos

Valores Reais Variaveis Respostas
NUmero Tempo V. de Vazio
de Ensaios  %Etanol Refluxo Pressao . etanol °GL
(min) (L/h)
(L)
1 5 0,5 0,7 40 0 0 90
2 11 0,5 0,7 74 16 43,9 92
3 8 0,25 0,7 140 14 18,9 92
4 8 0,75 0,7 165 16 13,0 92
5 8 0,5 0,35 298 36 75 92
6 8 0,5 1,05 42 0 0 91

3.1. Perfis de temperatura dos equipamentos de destilacéo

Durante os processos realizados ocorreu 0 monitoramento das temperaturas do
equipamento de destilagdo, com o objetivo de analisar a influéncia destas, relacionando-as
com a composicao e vazao do produto de topo.

Os perfis de temperaturas podem ser observados na Figura 1.
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Figura 1 — Perfis de temperatura do processo de destilacdo e graduacdo alcodlica do produto
retirado

Observa-se na Figura 1 que as temperaturas do destilador seguiram 0 mesmo
comportamento durante todos o0s testes, aumentando gradativamente até atingir uma
temperatura proxima de 100 °C, mantendo esta estabilidade até o fim do processo, e o
mesmo padrdo de aquecimento manteve-se também para as temperaturas do alambique. Por
todos os componentes da mistura a ser destilada possuirem ponto de volatilizacdo até 100
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°C, todos os componentes da mistura sdo destilados sem que temperaturas maiores desses
equipamentos precisem ser atingidas.

A temperatura do condensador € medida através da sua dgua de resfriamento. Quanto
maior a fracdo de adgua presente nestes vapores que chegam até este equipamento, maior a
troca de calor necessaria para que haja a condensacdo dessa mistura, resultando em maiores
temperaturas. Na Figura 1, observa-se que durante o experimento 5, a temperatura do
condensador manteve-se entre 20 e 27 °C, indicando uma elevada fragdo de &lcool na
mistura devido a baixa temperatura requerida para a condensacao dos vapores.

O deflegmador tem como fungdo produzir um refluxo interno, responsavel por
enriquecer a graduacdo alcodlica do produto de topo. Quando os perfis de temperatura do
deflegmador se mantém em uma temperatura menor do que a do ponto de bolha da mistura,
este consegue reter o vapor que chega até ele, produzindo um refluxo interno e conduzindo
0s vapores ao condensador com uma alta graduacéo alcodlica.

Enquanto misturas de mesma composicdo sdo condensadas e chegam ao
defllegmador, a temperatura deste permanece estavel e ha a retirada de produto com
graduacdo alcodlica de interesse. Quando ha alteracdo na composicao desta mistura devido a
mudancas da pressao de vapor ou algum outro fator, a temperatura do deflegmador também
é afetada, geralmente elevada, devido ao aumento da fragdo de 4gua na mistura.

Em relacdo a graduacédo alcodlica do produto de topo, observa-se que inicialmente o
produto € retirado com uma baixa graduacdo, devido a auséncia de refluxo e a néo
estabilidade das temperaturas. Posteriormente, a graduacdo aumenta e permanece estavel
durante o periodo de start-up, diminuindo novamente quando ha alteracdo na pressdo de
vapor ou diminuicdo da graduacdo alcodlica da mistura a ser destilada..

3.2. Andlise das variareis respostas

A maioria dos processos industriais busca a reducdo dos tempos de operacao,
diminuindo assim seus gastos energéticos (Werle et al., 2007). A partir do teste 6, observa-
se que o tempo de destilacdo é reduzido de forma significativa com a utilizacdo de uma
maior pressdo de vapor. Entretanto, o produto retirado ndo esta dentro das especificagdes em
relacdo ao °GL, ndo sendo de interesse comercial. Alem disso, ha um gasto energético muito
elevado, portanto, as condigbes ndo se mostraram vantajosas em relacdo a obtencdo de
produto, e devem ser otimizadas para que haja maior eficiéncia no processo.

De acordo com os resultados obtidos, observa-se que a pressao de vapor exerce
influencia direta na conducdo do processo de destilacdo, determinando um maior ou menor
tempo nos testes realizados. A utilizacdo de maiores pressdes de vapor faz com que a
mistura a ser destilada seja aquecida rapidamente, produzindo maior pressao interna e uma
maior quantidade de vapores que ascendem pela coluna. Devido a essa velocidade da fase
vapor, os fendmenos de transferéncia de calor que e massa entre as fases liquido/vapor nao
sdo suficientes para que o vapor seja enriquecido, resultando na retirada de produto de baixa
graduacdo alcodlica, como observado no teste 6. Ja os testes realizados com uma menor
pressdo de vapor apresentaram melhores resultados em relagdo a retirada de produto dentro
da especificacdo, porem, em maiores tempos.
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O volume de etanol produzido estd diretamente relacionado com a porcentagem
alcodlica inicial da mistura, onde todo o volume de alcool adicionado na mistura inicial deve
ser destilado, portanto quanto maior este volume, maior a quantidade produzida. Este
produto retirado pode ou ndo possui alta graduacdo alcoodlica, e quanto menor a graduacgéo
do produto, o volume produzido tende a ser maior, pois 0 este possui também certa
quantidade de agua em sua composicao.

A taxa de refluxo e a pressdo de vapor também podem influenciar positiva ou
negativamente neste volume. Observa-se que no teste 2, mesmo possuindo um maior valor
de porcentagem alcoolica inicial do que o teste 5, retirou-se uma menor quantidade de
produto desejado, devido a utilizacdo de diferentes pressdes de vapor em cada um destes
testes, onde, a utilizacdo de pressdo de vapor mais elevada provoca o rapido aquecimento da
mistura a ser destilada, gerando um maior fluxo de vapores na coluna, o que dificulta os
fendmenos de troca de calor e massa entre a fase liquido/vapor, e faz com que o produto
condensado possua baixa graduacéo alcodlica.

Realizou-se o célculo da vazdo apenas durante 0s processos que atingiram a
graduacdo alcodlica desejada (acima de 92 °GL), determinando assim o tempo aproximado
de retirada do alcool adicionado na mistura a ser destilada de acordo com a porcentagem
alcoolica de cada experimento.

A maior vazéo foi atingida no teste 2, cerca de 43,9 L.h™, operado com uma taxa de
refluxo 0,5, pressdo de vapor de 0,7 Kgf.cm™ e porcentagem alcodlica inicial de 11% V/V. E
o valor de vazao minimo foi do teste 5, cerca de 7,5 L.h™*, que utilizou uma taxa de refluxo
de 0,5, pressdo de vapor de 0,35 Kgf.cm™ e porcentagem alcodlica inicial de 8% V/V. O
que pode ter influenciado na baixa vazao de produto de topo do teste 5 é a menor pressao de
vapor, 0 que causou o0 mais lento aquecimento da coluna, aumentando o tempo de start-up,
de retirada de produto e o tempo final do processo.

Para a comercializacdo do produto do processo de destilacdo, este deve passar por
uma série de andlises de controle de qualidade e estar dentro dos parametros de certificacdo
da ANP (Agéncia Nacional do Petréleo, Gas natural e Biocombustiveis). Dentre essas
especificacOes esta a graduacado alcodlica, que no caso do alcool hidratado deve estar acima
de 92 °GL.

Nem todos os testes atingiram este valor, devido as condi¢des de operacao fornecidas
nos processos. Os fatores que podem ter influenciado nessa variavel resposta sdo: baixa
graduacdo alcoolica inicial da mistura, como no caso do teste 1, onde a fragdo de alcool na
mistura € muito baixa, fazendo com que o produto de topo ndo possua a graduacéo alcodlica
desejada nessas condicdes de pressdo de vapor e refluxo; e elevada pressao de vapor, como
no exemplo do teste 6, onde esta, como explicado anteriormente, dificulta 0 aumento da
concentracédo alcoolica dos vapores devido a elevada velocidade em que estes passam pela
coluna de destilagéo.

4. CONCLUSAO

ApoOs a realizacdo dos experimentos, a obtencdo dos resultados e a analise destes,
concluiu-se que a pressao de vapor exerce grande influencia sobre o tempo dos processos e 0
volume de etanol retirado, pois esta diretamente ligada ao tempo de aquecimento da mistura
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do sistema de destilacdo e a velocidade em que os vapores formados ascendem pela coluna,
onde quanto maior a pressdo de vapor, menor o tempo de start-up, e maior a velocidade da
fase vapor.

Para a determinacdo do melhor teste é necessario que o objetivo final do processo
seja definido, por exemplo, tempo, volume de etanol produzido ou graduacdo alcodlica do
retirado.

Analisando o menor tempo como objetivo principal do processo, tem se o
experimento 2 como o de maior rendimento, que durou cerca de 74 minutos, com uma vazao
de 43,9 L.h™ e um total de produto retirado acima de 92 °GL de 16 litros. Neste teste
utilizou-se uma taxa de refluxo de 0,75, pressdo de vapor de 0,7 Kgf.cm™ e graduagdo
alcodlica inicial de mistura de 11% v/v.

Devido a alta taxa de refluxo houve a purificacdo da fase vapor, e a retirada de
produto com a graduacdo alcoodlica desejada. A pressdo de vapor, por ser alta, também pode
ter influenciado em um menor tempo de start-up da coluna, diminuindo o tempo deste, e
aumentando o tempo da fase estacionaria (fase em que as temperaturas do sistema de
destilacdo nao sofrem grande variacao, e que o produto de interesse é produzido).
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