UNIVERSIDADE DE UBERABA

DOUGLAS RAMOS ALVES

PROJETO PILOTO DE COLUNA DE DESTILACAO PARA OBTENCAO DE
ALCOOL ISOAMILICO A PARTIR DO OLEO FUSEL

UBERABA/MG
2021






DOUGLAS RAMOS ALVES

PROJETO PILOTO DE COLUNA DE DESTILAGAO PARA OBTENGAO DE
ALCOOL ISOAMILICO A PARTIR DO OLEO FUSEL

Dissertagdo de  Mestrado  Profissional
apresentada ao Mestrado Profissional de
Engenharia Quimica na Universidade de
Uberaba, como requisito parcial para a
obtencdo do grau em Mestre de Engenharia
Quimica.

Orientador Prof: Dr. José Roberto Delalibera
Finzer

UBERABA/MG
2021



Catalogacao elaborada pelo Setor de Referéncia da Biblioteca Central UNIUBE

A87p

Alves, Douglas Ramos.

Projeto piloto de coluna de destilagdo para obtengdo de alcool

isoamilico a partir do 0leo fusel / Douglas Ramos Alves. — Uberaba,
2021.

77 1. : il. color.

Dissertagdo (mestrado) — Universidade de Uberaba. Programa de
Mestrado em Engenharia Quimica, concentrag@o: Desenvolvimento
de Processos Quimicos Agroindustriais.

Orientador: Prof. Dr. José Roberto Delalibera Finzer.
1. Engenharia Quimica — Destilagdo. 2. Destilagdo. 3. Alcool. I.
Finzer, José Roberto Delalibera. 11. Universidade de Uberaba.

Programa de Mestrado em Engenharia Quimica. III. Titulo.

CDD 660.28425




DOUGLAS RAMOS ALVES

PROJETO PILOTO DE COLUNA DE DESTILAGCAO PARA QBTENCAO DE
ALCOOL ISOAMILICO A PARTIR DO OLEO FUSEL

Dissertagdo apresentada como parte dos requisitos para
obtencdo do titulo de Mestre em Engenharia Quimica
do Programa de Pos-Graduacdo em Engenharia
Quimica - Mestrado Profissional da Universidade de
Uberaba (PPGEQ-MP/UNIUBE).

Area de Concentragio: Desenvolvimento de Processos
Quimicos Agroindustriais

Aprovado em: 29/10/2021

BANCA EXAMINADORA:

/h‘

‘//;\3/!'\

Prof(a). Dr(a). José Roberto Delalibera Finzer - Orientador
Universidade de Uberaba

Prof{(a). Dr(a). Euclides Antonio Pereira de Lima
Universidade de Uberaba

Prof(a). Dr(a). Ricardo Francisco Pires
Universidade Federal do Tridngulo Mineiro

Mot Dot da Chvo
Prof(a). Dr(a). Marcelo Bacci da Silva
Universidade Federal do Triangulo Mineiro







Dedico esse trabalho aos meus

familiares e amigos.






AGRADECIMENTOS

Agradeco primeiramente aos meus pais, aos meus irméaos e ao meu melhor amigo e

companheiro Jodo Paulo pelo apoio que me deram.

Agradeco aos meus amigos de trabalho que me ajudaram na confecgédo desta obra:
Taylor Rodrigues, Alex Fernando, Leandro Antunes e Angelo Gabriel. Agradeco a doacéo de
materiais de caldeiraria cedida pelo Orlando Benetti e Andrea Cassiano. Agradeco a Usina Vale

do Tijuco e todos meus amigos de trabalho que me ajudaram na realizacdo desta obra.

Agradeco ao meu amigo Leonardo pela ajuda, paciéncia e risadas. Sempre disposto a
auxiliar, ndo importa o dia ou a hora. Foi imprescindivel sua colaboracdo para esse trabalho.

Tornou tudo mais facil.

Agradeco ao apoio técnico e cientifico repassados pelos meus docentes Finzer
Delalibera, David Maikel, Alexandre de Lima e todos os demais docentes que colaboraram para

minha formacao.

Agradeco a Companhia Mineirade Acucar e Alcool; & FAPEMIG - Fundacdo de
Amparo a Pesquisa do Estado de Minas Gerais; a CAPES - Coordenacdo de Aperfeicoamento

de Pessoal de Nivel Superior e a UNIUBE - Universidade de Uberaba.






Vi

“A vida ndo ¢ facil para nenhum de
nos. Temos que ter persisténcia e, acima de

tudo, confianca em nés mesmos”

Marie Curie






RESUMO

Como o Brasil se destaca internacionalmente na producdo de biocombustiveis, principalmente
o0 etanol, sua importancia é comumente assunto de diversos estudos. No setor sucroalcooleiro a
destilacdo, bem como suas variaveis, € fundamental para um produto final de boa qualidade,
porém, a partir dessa operacdo, também é produzido um residuo que ndo tem valor econémico
elevado em seu estado natural, o 6leo fusel. Assim, o presente trabalho tem como objetivo
projetar uma coluna de destilacdo piloto para obtencdo do alcool isoamilico presente neste
subproduto afim de agregar valor econdmico ao mesmo, além de determinar os principais
parametros fisico-quimicos do 6leo fusel e produto final. Para o dimensionamento da coluna de
destilacdo foi selecionado o método de McCabe-Thiele sendo que os resultados obtidos foram
a altura calculada para a coluna projetada de 1,22 m, e o didmetro de 5 cm, quantificou-se uma
eficiéncia de destilacdo de 36% 0 que resultou em 8 pratos reais e uma pureza de alcool
isoamilico analisado por cromatografia de 99,2%. Portanto, o trabalho apresenta uma alternativa
para a utilizagdo de um subproduto correlacionando conceitos de ciéncia, técnicos e de
engenharia para simular as condi¢Ges de operacdo de uma coluna de destilacao.

Palavras-chave: Oleo fasel. Destilacdo. Alcool isoamilico.
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ABSTRACT

As Brazil stands out internationally in the production of biofuels, especially ethanol, its
importance is commonly the subject of several studies. In the sugar and alcohol sector,
distillation, as well as its variables, is fundamental for a good quality final product, however,
from this operation, a residue that does not have high economic value in its natural state, the
fusel oil, is also produced. Thus, this work aims to design a pilot distillation column to obtain
the isoamyl alcohol present in this by-product in order to add economic value to it, in addition
to determining the main physicochemical parameters of the fusel oil and final product. For the
dimensioning of the distillation column, the McCabe-Thiele method was selected and the
results obtained were the calculated height for the designed column of 1.12 m, and the diameter
of 5 cm, a distillation efficiency of 36 was quantified % which resulted in a chromatographically
analyzed isoamyl alcohol purity of 99.2%. Therefore, the work presents an alternative for the
use of a by-product correlating science, technical and engineering concepts to simulate the
operating conditions of a distillation column.

Keywords: Fusel Oil. Distillation. Isoamyl Alcohol.
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CAPITULO 1 - INTRODUCAO E OBJETIVOS

Ha mais de quatro décadas que o Brasil, fomentado por programas publicos de
incentivo a producéo de etanol como o Proalcool langado em 1975, é pioneiro no processo de
producdo desse combustivel, o que torna o setor sucroalcooleiro um dos principais pilares do
agronegocio nacional. O constante estimulo concedido nessa area da agroinddstria se deve ao
fato de que o Brasil é o maior produtor mundial de cana-de-acucar em virtude da sua condigédo
edafoclimatica favoravel, além de grandes areas para o cultivo da cultura. De acordo com o
relatorio de acompanhamento da safra brasileira emitido em abril de 2018 pela Companhia
Nacional do Abastecimento (Conab), na safra 2017/18 foram produzidos cerca de 633,3

milhGes de toneladas de cana-de-acUcar e 27,8 bilhdes de litros de etanol.

Diante da possibilidade de reducédo das jazidas de petréleo e seu elevado preco de
extracdo, além da atual conscientizacdo ambiental que estuda alternativas em relagdo ao uso de
combustiveis fdésseis para minimizar os efeitos do aquecimento da superficie terrestre, a
popularizacdo do etanol é notéria uma vez que sua demanda, tanto nacional quanto
internacional, cresce a cada ano aumentando, desse modo, sua producao e, consequentemente,

seus subprodutos.

Sendo assim, toda industria busca maneiras de aumentar seus lucros e ter um potencial
de competitividade maior que a concorréncia e, em muitos casos, esse objetivo é alcancado por
meio de um projeto interno que promove o aproveitamento de algum subproduto que seria
descartado sem seu uso integral. O campo sucroalcooleiro possui varios subprodutos e,
portanto, € uma area na qual os projetos de aproveitamento de um residuo podem ser viaveis
tanto do ponto de vista econdmico quanto socioambiental. Um destes residuos é o 6leo fusel e,
a partir da sua destilagdo, obtém-se o alcool isoamilico que pode ser utilizado como solvente

organico, aromatizante ou na industria de cosméticos (BARBOSA et al. 2016).

Uma das opcdes para uso do alcool isoamilico € a sua transformacéo em acetato de
isoamila, um éster que possui o cheiro caracteristico da banana. Esteres sdo compostos
derivados dos &cidos carboxilicos, portanto, possuem cadeia do tipo R-COO-R’ e sdo
largamente encontrados na natureza. A maioria dos ésteres simples possuem a tendéncia de ter
um odor agradavel, além de serem comumente relacionados as propriedades de percepcéo
sensorial (como aroma e sabor), de flores e frutos. Geralmente, os aromas e fragrancias de flores
e frutos sdo resultado de uma complicada mistura de substancias, onde ha a influéncia de um
unico ester (MEDEIROS, 2008).
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Para que o alcool isoamilico possa ser transformado em éster, é necessario submeté-lo
a um processo chamado de Esterificagdo de Fischer, no qual ocorre uma reacdo de substituicéo
nucleofilica do grupamento acila que utiliza acido mineral como catalisador, envolvendo um
acido carboxilico e um alcool. O &cido libera protons (H*) que se ligam ao atomo de oxigénio
do grupo carbonila, o que permite que o &cido carboxilico fique muito mais reativo ao ataque
nucleofilico do alcool. A subsequente eliminacdo de agua leva a obtencdo do éster
(MEDEIROS, 2008).

O dleo fasel pode ser definido como a mistura de alcoois obtidos em varias etapas do
processo de destilacdo do etanol e, segundo Windholz et al. (1976), os alcoois que o compde
estdo na faixa de ebulicdo entre 122 e 138°C e equivalem a 60% do seu peso (m/m). Essa
composicao alcoolica se da, em sua maioria, pelo 3-metil-1-butanol (isoamilico), mas também
existem fracOes de etilico, pentanol, propilico, butilico e outros, além de ésteres e acidos
carboxilicos. E um liquido viscoso, de cor amarelada, odor especifico e desagradavel e tem
caracteristica apolar, ou seja, € pouco soluvel em agua (FERREIRA, 2012).

O projeto de dimensionamento da coluna de destilacdo envolve as analises do 6leo
fasel, aléem dos célculos de balango de massa, balanco de energia, dados termodinamicos de
equilibrio e o uso de métodos de projeto como o de McCabe-Thiele. As analises depois da
destilacdo sdo usadas para caracterizar o alcool isoamilico a fim de comprovar sua obtencéo e

a eficiéncia da coluna.

O balango de massa (ou material) se baseia no principio de conservacdo da massa,
sendo feito através da contabilidade de material que entra e sai de um sistema delimitado por
uma fronteira, seja ela uma corrente, um processo ou um equipamento. A aplica¢do do balanco
de massa deve ser contextualizada para cada situacao especifica, mas € sempre regida pelo fato
de que matéria ndo pode desaparecer e nem ser inventada (BATISTA e PREVIDELL, 2015).

O fundamento béasico do balango de energia esta na primeira lei da termodinamica, na
qual a energia pode assumir varias formas, porém sua quantidade é constante e, quando
desaparece sob uma forma, ela reaparece simultaneamente de outra maneira, e é quantificada
pela diferenca entre o trabalho realizado e o calor fornecido ao sistema (BATISTA e
PREVIDELI, 2015).

O método de McCabe-Thiele consiste na combinacao da curva de equilibrio do sistema

a ser destilado com as linhas de operacgéo do balanco molar e de alimentacédo, para uma mistura
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binéria em pressdo de operacao pré-estabelecida, o nimero de estagios de equilibrio e o refluxo
necessario para uma separagdo desejada dos componentes (SEADER, 2010).

A separacao das espécies liquidas presentes em uma mistura ocorre de acordo com a
diferenca dos pontos de ebulicdo das respectivas substancias, que também pode ser chamado
de destilacdo fracionada, ja que cada fracdo dos componentes presentes na mistura sao
recolhidos separadamente durante a operacdo. (BARBOSA et al., 2016). Neste tipo de processo
existe o contato entre duas fases distintas, uma sendo vapor e uma liquida, permitindo assim a
transferéncia de massa entre elas. Desta forma, é correto afirmar que quanto maior a diferenca
de volatilidade entre as substancias que fazem parte de uma dada mistura, mais facil sera a
separacdo entre elas e maior serd a eficiéncia da destilacdo (GOMIDE, 1988).

Diante da atual destinacédo final do 6leo fusel nas usinas de etanol, que é vendido na
sua forma bruta e, por isso, tem baixo preco de mercado ou simplesmente é descartado
incorretamente acarretando problemas ambientais, o projeto da coluna de destilacdo busca
agregar valor ao residuo, além de propor uma alternativa sustentavel ao produto obtido.

O presente trabalho tem como objetivo geral projetar uma coluna de destilacao piloto
para processar o Oleo fusel e como objetivos especificos aplicar conceitos de destilaco,
verificar a eficiéncia da coluna, identificar os produtos finais por meio de analises de

cromatografia

A dissertacdo estrutura-se em cinco capitulos, apresentando-se no primeiro esta
introducdo. O segundo Capitulo trata-se da revisdo bibliografica com o0s assuntos mais
relevantes ao tema. No terceiro Capitulo é abordado a metodologia utilizada no sistema de
destilacdo na coluna de pratos piloto, além das analises requeridas. No quarto Capitulo sdo
discutidos os resultados obtidos durante o estagio de dimensionamento, durante a etapa de
destilacdo do Oleo fusel. E no quinto Capitulo sdo apresentadas as conclusdes obtidas

destacando-se se os objetivos foram alcancados e as propostas para novos estudos.
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CAPITULO 2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 PRODUCAO DE ETANOL NO BRASIL

A primeira crise mundial do petroleo, em 1973, afetou diretamente o Brasil por causa
da sua alta dependéncia em relagdo ao combustivel fossil. O barril passou a custar quatro vezes
mais devido ao conflito no Oriente Médio entre os povos arabes e israelenses, a chamada Guerra
do Yom Kippur, e, nesse periodo, o Brasil importava 80% do petroleo utilizado em territério
nacional (SANTANA, 2006).

Essa crise colocava em risco a grande aposta do governo Geisel, um plano de
desenvolvimento econdmico organizado pelo ministério do planejamento para grandes
investimentos em infraestrutura e para avancada integracdo industrial. Esse projeto aspirava
conduzir o Brasil a ultima etapa do progresso econémico, e seu desenvolvimento dependia,
sobretudo, do 6leo importado e de capitais externos provindos das exportagdes (SANTANA,
2006).

O governo Geisel pautou-se, entdo, pelo objetivo claro de "perseguir os elementos
necessarios para a consecu¢do do projeto de desenvolvimento” (LESSA, 1994), e, desse modo,
impulsionou o incentivo a producéo do etanol, com a criacdo do Programa Nacional do Alcool,
0 Proalcool, em 1975. O estimulo para a autonomia energética e a diversificacdo da producao

acucareira eram os principais objetivos do programa federal.

Este programa foi o responsavel pela expansdo do cultivo da cana-de-agucar e teve
importante repercussdo na geracdo de empregos, na substituicdo de culturas alimentares pela
cana, e também sobre o meio ambiente, além de ter contribuido para o desenvolvimento
tecnoldgico na produgdo de etanol no pais (SANTANA, 2006). Esse avanco tecnologico
representa uma importante area cientifica no desenvolvimento sustentavel, devido a
necessidade de substituicdo dos combustiveis fosseis pelos biocombustiveis que sdo menos

poluentes.

O etanol, também denominado alcool etilico, alcool combustivel ou simplesmente
alcool, pode ser produzido a partir de qualquer material que contenha acucar e, utilizando-se de
microrganismos como bactérias ou leveduras, € possivel metabolizar esse agtcar em alcool. Ou
ainda, pode ser obtido pela conversao de polissacarideos em monossacarideos para que assim,
sejam metabolizados em etanol (DODIC, 2012). O processo de producédo pode ser dividido em
duas etapas: a obtencdo do etanol a partir da biomassa e sua separacdo através do método da

destilacéo.
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As principais matérias-primas utilizadas na producéo de etanol s&o o milho, a cana-
de-agUcar, a aveia, 0 arroz, a cevada, o trigo e o sorgo. A principal via de obtencdo € a
fermentacdo devido a disponibilidade das matérias-primas citadas, além de seu carater
econémico (FONSECA, 2016).

O Brasil é, atualmente, o maior produtor de cana-de-aclcar, reconhecido
mundialmente como um dos lideres na producédo deste insumo e responsavel por 1/3 de toda a
producdo mundial, o que faz do setor sucroalcooleiro brasileiro um dos mais competitivos do
mundo, com bons indices de produtividade, elevado rendimento industrial e com baixos custos
de producdo (ZANARDI e COSTA JUNIOR, 2015). Isso se da porque o etanol nacional é
obtido, em sua maior parte, a partir da cana-de-agucar, sendo esta a matéria-prima mais simples
de se obter o produto de interesse porque a fermentacdo ocorre de forma direta, ndo existindo a

necessidade de outros tratamentos como quimicos ou biolégicos (KETZER, 2013).

A cana-de-aglicar € oriunda de regides temperadas quentes a tropicais da Asia,
especialmente da India, e pertence a familia das gramineas (Poaceae). S&o plantas altas, perenes
e que possuem como propriedades a forma de florescer em espiga, o crescimento do caule em
colmos, as folhas com laminas de silica em suas bordas e com bainha aberta (SILVA e SILVA,
2012). A fermentacdo do caldo extraido da cana para a obten¢do do etanol sé é possivel, devido
a presenca da sacarose, demonstrada na Figura 1, que € um carboidrato constituido por uma
molécula de glicose e uma de frutose, que por meio de uma ligagdo glicosidica, formam um
dissacarideo (FONSECA, 2016). De acordo com a Embrapa, a produtividade nacional da

fabricacdo de etanol a partir da cana-de-acUcar, varia em média de 6 a 8 mil litros por hectare.

Figura 1: Estrutura da sacarose
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Fonte: (FONSECA, 2006)
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O fluxograma para o processo de producdo de etanol a partir da cana-de-agUcar,
representado pela Figura 2, segue um esquema geral de execucdo, e possui as mesmas etapas

iniciais da producdo do acucar.

Figura 2: Diagrama da producéo de acucar e alcool
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Fonte: (NOGUEIRA et al., 2008)

Ap0s o corte, a cana € levada o mais rapido possivel para a usina, com o proposito de
evitar perdas de sacarose. O sistema de transporte é baseado em caminhdes, de diversos
tamanhos, cuja capacidade de carga varia de 15 a 60 toneladas de cana. A cana pode ser
armazenada por poucos dias e, independentemente do tipo de instalacdo, as usinas sé operam
durante o periodo de safra (NOGUEIRA et al., 2008).

Uma vez na usina, a cana, geralmente, é lavada utilizando agua e segue para o sistema
de preparo e extragdo, que no Brasil é feito, principalmente, por moendas. As moendas sdo
maquinas que impdem um esforco mecénico sobre a cana e sdo compostas por ternos que
realizam a extragdo do caldo por prensagem, com auxilio de rolos. As moendas sdo montadas
em conjuntos com quatro a sete sucessivos ternos para que a extragao seja a maxima possivel.
No conjunto de rolos da moenda, o caldo, que contém a sacarose, é separado do bagaco, que
segue para a planta de energia da usina, na qual é usado como combustivel na caldeira
(SANTOS et al., 2013).
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Em algumas novas unidades estabelecidas no Brasil, tem sido optada a extragdo por
difusdo, pois possui mais vantagens do ponto de vista energético. Nos chamados difusores, a
cana picada e desfibrada ¢ submetida a sucessivas lavagens com agua quente que, por
lixiviacdo, consegue arrastar seus actcares formando o caldo, e, ao final, passa por um rolo de
secagem, de onde sai 0 bagaco a ser utilizado na geracao de energia (NOGUEIRA et al., 2008).
Produzido na moenda ou no difusor, o caldo contendo os agucares da cana pode, entdo, ser

destinado a producéo de agUcar ou etanol.

De acordo com Nogueira et al., (2008), para a producdo de acucar, o caldo é
inicialmente peneirado e tratado quimicamente, para que ocorra a coagulacdo, floculagéo e
precipitacdo das impurezas, que sdo eliminadas por diferenca de densidade por meio da
decantacgdo. A torta de filtro, muito utilizada como adubo, é resultado da recuperacéo de agucar

do lodo do decantador através de filtros rotativos a vacuo ou prensa.

O caldo clarificado tratado é, entdo, concentrado em evaporadores e cozedores para
cristalizacdo da sacarose. Nem toda a sacarose disponivel na cana é cristalizada nesse processo
e a solucdo remanescente, chamada de mel, pode retornar mais de uma vez ao processo com o
propdsito de recuperar mais acgtcar. O melaco que ndo volta para o processo de fabricacdo de
acucar, ainda possui uma certa quantidade de sacarose e um elevado teor de agUcares redutores
(como glicose e frutose), podendo ser empregado como matéria-prima para a producdo do
etanol a partir da fermentacdo (NOGUEIRA et al., 2008).

Desse modo, a producdo de etanol pode se basear na fermentacédo tanto do caldo da
cana direto quanto de misturas de caldo e melaco, sendo esta Ultima a pratica mais utilizada no
Brasil. Depois de tratado, o caldo passa pelo processo de evaporacao para que seja feito o ajuste
da concentragéo de agucares e, em certo momento, ele é incorporado ao melago, o que origina
0 mosto, que pode ser definido como uma solugdo com alto teor de agucar e que se encontra
pronta para ser fermentada (SANTOS et al., 2013).

O mosto segue para as dornas de fermentagédo, onde a ele sdo adicionadas leveduras,
geralmente da espéecie Saccharomyces cerevisiae, e 0 processo fermentativo ocorre por um
periodo de 8 a 12 horas, dando origem ao vinho que tem uma concentracdo de 7% a 10% de
alcool. O processo de fermentagdo mais utilizado nas industrias brasileiras € o Melle-Boinot,
como demonstrado na Figura 3, cuja principal caracteristica é a recuperacdo das leveduras do
vinho pela centrifugacdo. Assim, apos a fermentacao, as leveduras séo recuperadas e tratadas
para reutilizacdo em um novo processo, enquanto o vinho é enviado para as colunas de
destilacdo (SANTOS et al., 2013).
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Figura 3: Processo Melle-Boinot
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Fonte: (DALIA, 2017)

No sistema de destilacdo, representada pela Figura 4, o etanol € obtido inicialmente
contendo &gua na sua composicdo, com a graduacdo de, aproximadamente, 96° GL. Isso
significa que, em volume, 96% da solucdo é &lcool e os outros 4% representam a agua.
Geralmente, para cada litro de etanol hidratado, sdo produzidos 13 litros de vinhaca,
caracterizando-o como um dos subprodutos com maior indice de obtencdo volumétrica e
podendo ser utilizado na fertirrigacéo. E nesse sistema de destilagao que outras parcelas liquidas
também sdo separadas, dando origem aos alcoois superiores e ao 6leo fusel sendo este uma

mistura concentrada das impurezas encontradas na flegma (NOGUEIRA et al., 2008).

Segundo Batista (2008), a remocdo do Oleo fusel na coluna de retificacdo €
imprescindivel para seu bom funcionamento e obtencdo de um &lcool de boa qualidade. Estes
alcoois estédo diluidos e conforme véo sendo conduzidos na coluna B, véo se concentrando na
fase vapor. Nessa coluna, o teor de etanol se eleva rapidamente a medida que ele vai
ascendendo, de forma que a volatilidade dos alcoois superiores diminui e eles tendem a se
concentrar na fase liquida. Dessa maneira, a concentragdo dos alcoois que compdem o 0Oleo
fasel atinge os maiores valores na area proxima a base da coluna B, de onde devem ser retirados.
Caso contrario, eles provocam um acumulo dentro da coluna, prejudicando a operacao desse

equipamento, além de comprometer a obtencdo de um alcool com teor alcodlico desejado.
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Figura 4: Processo de destilagdo do etanol
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De acordo com Nogueira et al., (2008), o etanol hidratado pode ser utilizado como
produto final, comumente comercializado por postos de combustiveis, ou ainda, pode ser
encaminhado para uma coluna de desidratacdo onde se retira a &gua remanescente e, obtém-se
0 alcool anidro. Porém, como a mistura binaria agua-etanol trata-se de uma mistura azeotropica,

seus componentes ndo podem ser separados por uma simples destilacao.

No Brasil, a tecnologia mais utilizada é a desidratacdo pela adicdo de um composto
organico chamado ciclohexano. Essa substancia forma uma mistura azeotropica ternaria, com
ponto de ebulicdo menor que a do etanol puro, por isso, na coluna de desidratacdo, o
ciclohexano é adicionado no topo, e o etanol anidro € obtido como produto de fundo, com
aproximadamente 99,7° GL, ou seja, com composicao de 0,3% de &gua, em volume. A mistura
ternéria retirada do topo, composta por ciclohexano e dgua, passa pelo processo de condensacéo
e posterior decantagé@o para separagdo das fases, e a parte rica em agua é enviada a coluna de
recuperacao de ciclohexano (NOGUEIRA et al., 2008).

A desidratacdo do alcool também pode ser efetuada por meio de outros métodos, como
a adsorcdo com peneiras moleculares e 0 MEG (Mono-etileno glicol). Essas tecnologias séo
menos populares porque caracterizam-se pelo alto custo de implantacdo, operacdo e
manutengdo (FONSECA, 2016).
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2.2 OLEO FUSEL

O termo 6leo fasel (do original Finkel), tem origem alema e significa ruim, fraco,
inferior. Atualmente, este termo é largamente utilizado para indicar a mistura de alcoois,
principalmente superiores, obtidos nos varios estadgios de purificacdo do alcool etilico,
representando a fragdo menos volatil desse processo (PATIL et al., 2002). E caracterizado como
um liquido viscoso, de cor levemente amarelada e odor desagradavel e possui um volume médio
de obtencéo estimado em 2,5 litros para cada 1000 litros de alcool produzido (PEREZ, et al.,
2001).

Alcoois superiores sdo aqueles que possuem massa molar maior que a do etanol, ou
seja, apresentam mais de dois atomos de carbono na sua molécula como, por exemplo, 0s
alcoois n-amilico, n-butilico, isopropilico, isobutilico e isoamilico, sendo este Gltimo, o

composto presente em maior quantidade no éleo fusel (FERREIRA, 2012).

A qualidade e quantidade de 6leo fusel gerado depende das condicGes de reacdo em
que a fermentacdo ocorreu, do preparo do caldo que sera fermentado e do método de remocao
do éleo fasel (PATIL et al., 2002).

Ainda de acordo com Patil et al., (2002), existem alguns fatores de operacéo fisico-

quimicos que influenciam na formacéo dos alcoois superiores, como:

e Leveduras que sdo pobres em nitrogénio (N) tem capacidade de produzir uma maior
quantidade de fasel;

e A formacdo do 6leo fusel é diretamente proporcional ao tempo de fermentacéo, ou
seja, quanto mais longa essa etapa, maior a quantidade de fasel obtida;

e Existe um limite 6timo de temperatura para as leveduras atuarem que, quando
respeitado, confere um aumento na producéo de etanol;

e Longos intervalos entre a fermentacdo e destilacdo tendem a ampliar a producéo de
oleo fusel.

e Seu rendimento depende da matéria-prima utilizada, por exemplo: para o melago de
cana é avaliado um rendimento de 0,1 a 0,5% (v/v); malte de milho 0,3% (v/v) e para
batata é relatado 1,1% (v/v) de obtengdo (PATIL et al., 2002).

A Tabela 1 mostra algumas das propriedades fisico-quimicas do 6leo fasel
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Tabela 1: Propriedades fisico-quimicas do dleo fusel

PROPRIEDADE GRANDEZA
Ponto de Ebulicéo 133,2°C (1 atm)
Ponto de Fuséo -79°C
Ponto de Fulgor 33°C
Pressdo de Vapor 0,29 kPa (20°C — 2,2mmHg)
Densidade 0,810 g/cm3
Solubilidade em Agua 2,7% (20°C)
Taxa de Evaporacao 0,3 (Acetato de Isobutila = 1)
Porcentagem de Volateis 100%

Fonte: (OXITENO, 2008)

Utilizando cromatografia gasosa Pérez et al., (2001), caracterizaram a composicao de
alcoois e ésteres de trés amostras de 6leo fusel e, usando cromatografia liquida, quantificaram

0s compostos carbonilicos presentes nas mesmas amostras. Os resultados estdo expostos na
Tabela 2:

Tabela 2: Concentracéo (g.L ™) dos principais compostos presentes no 6leo fusel

COMPOSTO | AMOSTRA1| AMOSTRA?2 | AMOSTRA 3
Alcool Metilico 26,9 17,7 5,0

Alcool Etilico 46,9 12,0 26,4
Alcool n-propilico 14,5 6,5 14,6
Alcool isoamilico 380 367 425
Alcool isobutilico 133 140 201

Fonte: (PEREZ et al., 2001)

De acordo com a Tabela 2, os valores de concentracdo de alcool isoamilico presentes
nas trés amostras analisadas, por mais que variem, sdo muito superiores aos demais
componentes, diante disso, o presente trabalho foca neste composto. Os compostos presentes
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em quantidades minoritarias como aldeidos e ésteres, podem ser relevantes para futuros estudos
com o intuito de verificar se 0 processo de separagdo desses componentes pode ser uma

operacdo viavel ou néo.

Vale levar em consideracdo que nem todo 6leo fasel tera as mesmas concentracfes
apresentadas, pois ela varia de acordo com a época, a metodologia adotada na execucdo da
destilacdo, além das propriedades da matéria-prima (FERREIRA, 2012).

2.2.1 PURIFICACAO DO OLEO FUSEL

E aconselhavel fazer a purificacdo do 6leo fusel obtido e, para isso, é necessério
remover algumas impurezas através de uma lavagem que é procedida da seguinte forma: o éleo
retirado da coluna de destilacdo é acondicionado e levado para um decantador, no qual é lavado
em contracorrente com agua que arrasta o etanol contido no fusel por semelhanca de polaridade.
Por se tratar de um composto majoritariamente apolar, verifica-se a formacao de duas fases,
sendo a parte superior caracterizada pelo 6leo fusel e na parte inferior encontra-se a mistura de
etanol e &gua. Essa mistura é separada e solugdo contendo etanol retorna as colunas de
destilacdo (FERREIRA, 2012). A baixa miscibilidade em &gua das substancias que compde o
oleo fusel facilita esse processo, evitando perdas e levando a uma boa recuperacdo das duas

fases.

Essa é uma pratica comum nas usinas, porém pode ser efetuada com algumas
diferencas. O Oleo fusel é, regularmente, tratado quimicamente com o uso de solugdes salinas
saturadas que induzem a sua separacdo ou podem passar por um novo fracionamento onde se
retira a agua de lavagem de etanol, recebendo o nome de dleo fusel refinado. Outros métodos

de purificacdo incluem uso de adsorventes como carvao vegetal (PATIL et al., 2002).

2.2.2 APLICAGOES DO OLEO FUSEL E DO ALCOOL ISOAMILICO

Segundo Barbosa et al., (2016), apesar de constituir um dos subprodutos mais
relevantes do setor sucroalcooleiro, o 6leo fusel ainda ndo é devidamente aproveitado por ser
visto como um residuo sem finalidade para as usinas indo diretamente para descarte, apesar de
que algumas ja o utilizem de forma rentavel comercializando-o para industrias de cosméticos

ou farmacéuticas na sua forma bruta, portanto, com um baixo valor de mercado.

Além da finalidade proposta por esse trabalho, o flsel ainda pode ser utilizado como
materia-prima para a industria de plastificantes, fibras sintéticas e tintas; no processo de
refinacdo, de onde sdo extraidos alcoois que se encontram em diferentes estagios de pureza e

para obtencdo de outros compostos quimicos, como tensoativos, solventes e vernizes de cura
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térmica; na industria de perfumaria, para a reconstituicdo de 6leos e esséncias; na sintese de
fragrancias e aromas. (CHIEPPE JUNIOR, 2012).

Estudos especificam a aplicacao do 6leo fusel como herbicida sobre plantas daninhas.
Como resultado, foi determinado que este subproduto, “nas concentragdes testadas (100, 50, 25
e 12,5 wvlv), inibiu o crescimento de plantulas da espécie Sida rhombifolia
(guanxuma) e Brachiaria decumbens (capim braquiéria), além de ter dessecado plantas de
cana-de-agucar” (AZANIA, et al., 2008).

O alcool isoamilico é um liquido incolor de cheiro caracteristico, com ponto de
ebulicdo de 132°C e densidade 0,81 g/cm3. Suas aplicagdes mais relevantes sdo na industria de
tintas e vernizes; na area de cosméticos e de perfumaria, para a remontagem de 6leos e
esséncias; na purificacdo do acido fosforico, atuando como solvente de extracdo. Sua maior
aplicabilidade se da através da esterificacdo onde ele é convertido em acetato de isoamila, que
€ uma substancia muito importante comercialmente, sendo usada como solvente para

nitrocelulose, extrator para penicilina e na sintese de biosolventes (FERREIRA, 2012).

A qualidade do etanol obtido a partir da destilacdo depende de varios fatores
relacionados ao processo, no entanto, também sofre interferéncia pela presenca de éleo fusel,
porque ele deteriora o produto final devendo ser, portanto, removido na etapa de retificacdo. E
extremamente necessario que esta etapa de remocao seja executado sob condicGes e técnicas
otimizadas pois, uma vez iniciada, ela pode arrastar uma parcela do alcool etilico o que
acarretaria numa reducdo no rendimento do processo. Portanto, € imprescindivel um
entendimento aprofundado do equilibrio entre os compostos presentes na operacdo de
destilacdo (PATIL et al., 2002).

2.3 CONCEITOS E FUNDAMENTOS DE DESTILA(;AO

Dentre as operagGes de separacdo empregados no setor da inddstria quimica, a
destilacdo é uma das operacGes unitarias mais conhecidas e empregadas atualmente, sendo
considerada como uma das mais importantes. A separacdo dos componentes de uma mistura se
da pelo aquecimento e vaporizacdo dos componentes presentes na mesma e exige um intimo
conhecimento sobre o comportamento das fases liquido e vapor, das propriedades de

volatilidade da mistura e das condic¢des operacionais do processo (SILVA, 2015).

Entende-se que a técnica de destilacdo € uma operacdo muito antiga que vem sendo

bastante empregada ao longo de milhares de anos. Os primeiros relatos da sua aplicacéo
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descrevem que ela era usada em equipamentos rudimentares para concentrar o teor alcodlico
de bebidas (KISTER, 1992).

A primeira coluna de destilacdo vertical foi desenvolvida por Cellier-Blumenthal na
Franca, em 1813. Em 1820, Clement, um pesquisador francés, utilizou bolas de vidro como
recheio para destilar &lcool, criando o conceito de torre recheada. Perrier introduziu uma versao
antecipada do que seria a coluna de pratos, na Inglaterra, no ano de 1822. O primeiro livro sobre
destilacdo foi 0 La Rectification de [’alcohol, escrito por Ernest Sorel, em 1893 (KISTER,
1992).

Desde essa época, a tecnologia evoluiu bastante tornando a destilagdo uma operacdo
mais segura e eficiente, elevando o potencial de produ¢do com um menor tempo de processo.
A cada dia novas metodologias sdo descobertas ou implantadas com a finalidade de

revolucionar ainda mais esse procedimento.

A separacdo por destilagdo s6 acontece se as volatilidades dos componentes presentes
na mistura ndo forem iguais, ou seja, 0s pontos de ebulicdo precisam ser diferentes. Estas
diferencas estdo necessariamente relacionadas com as forcas intermoleculares de cada
composto e dependem das respectivas estruturas moleculares, o que conduz a pressdes de vapor
diferentes (NASCIMENTO et al., 2013).

E conhecido que o0 vapor puro exerce uma certa pressao quando esta em equilibrio com
sua fase liquida, que se denomina pressao de vapor. Essa pressdo de vapor é determinada
exclusivamente pela temperatura do sistema em equilibrio, que é chamada de temperatura de
saturacdo. No momento em que a pressdo de vapor de um liquido se iguala a pressdo externa

aplicada sobre o sistema, o liquido, entdo, entra em ebulicdo (POVH et al., 2006).

Detalhando o processo, a destilagdo € a separacdo de uma mistura, liquida ou vapor,
mediante fornecimento ou remocéo de calor, em duas correntes de composic¢éo diferente: uma
rica nos componentes mais volateis, de menor ponto de ebuli¢do, chamada de destilado ou
produto de topo; e outra rica nos componentes mais pesados, de maior ponto de ebulicdo,
chamada de produto de fundo. Isso se d& pois, quando se processa a vaporizagéo parcial de uma
mistura, o liquido presente no recipiente vai ficando cada vez mais rico nos componentes menos
volateis, ou seja, que ndo se vaporizaram a uma devida temperatura (NASCIMENTO et al.,
2013).

No diagrama representado pela Figura 5, pode-se analisar que a curva superior € a

curva do ponto de orvalho, ou seja, 0 gas encontra-se na iminéncia de se condensar formando
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a primeira gota de liquido; a curva inferior € a do ponto de bolha que se caracteriza quando o
liquido estd a ponto de se vaporizar formando a primeira bolha de vapor (SOUSA, 2018); o
ponto B representa a mistura no estado liquido; a mistura se encontra na forma gasosa no ponto

C; areta BC designa que a mistura se encontra parcialmente vaporizada.

Figura 5: Diagrama de equilibrio liquido-vapor a pressao constante
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Fonte: (CARVALHO e FREITAS, 2011)

Um fator determinante no processo é o grau de pureza que serad obtido na destilacdo,
que estd diretamente relacionado com a transferéncia simultanea de calor e massa. O
mecanismo da transferéncia de massa é beneficiado pelo contato entre as fases liquida e vapor
e sua interacdo deve ocorrer pelo maior tempo possivel, o que muito dificilmente serd obtido
utilizando-se apenas um estagio (FOUST et al., 1982). Para que ocorra uma transferéncia
efetiva, o contato interfasico deve acontecer sob influéncia do regime turbulento, uma vez que

ela consegue aumentar a taxa de transferéncia de massa por unidade de area (SOARES, 2000).

Com o objetivo de aumentar o contato interfasico e conseguir uma pureza elevada, é
necessario empregar varios estagios em série fazendo o sistema operar em destilacdo de
multiestagios. Segundo Silva (2015), um exemplo de aplicagdo direta desse tipo de operacao €
a destilacéo fracionada do petroleo que, depois de ser extraido da jazida, passa por processos
fisicos de separacédo para retirada de impurezas e, entéo, é separado em suas diferentes fracdes
ao ser aquecido em uma caldeira associada a uma coluna de destilacdo contendo multiplos

estagios ou pratos.
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Uma particularidade importante a ser citada sobre 0s mecanismos da operagdo unitaria
de destilacdo é a ocorréncia de que a fase liquida, quando colocada em contato com o vapor
ascendente, estd, por definicdo, no seu ponto de bolha. Por esse motivo, e pelo fato de que a
diferenca de temperatura entre estagios de equilibrio consecutivos é muito pequena, o calor
encarregado pela vaporizagdo do componente A (mais voldtil) existente na corrente de liquido
advém do calor de condensacdo que é liberado quando o componente B (menos volatil)
condensa passando para a fase liquida (BRITO, 2010).

2.3.1 COLUNAS DE DESTILACAO

Segundo Silva (2015), uma coluna de destilacdo, como demonstrado pela Figura 6, é
formada por um tubo cilindrico que se encontra na posicéao vertical, cujo material utilizado em
sua construcdo depende de alguns parametros, como das substancias a serem separadas, além
da pressdo e temperatura do processo. Como mencionado anteriormente, a coluna é
esquematizada de modo a proporcionar maior contato entre as fases para que ocorra uma maior
transferéncia de calor entre elas. Ha ainda um refervedor na base da coluna responsavel por
causar a vaporizacdo da mistura e um condensador que se encontra no topo e realiza a
condensacdo do vapor. Um recipiente também pode ser acoplado ao condensador para

armazenar o vapor condensado e bombear parte dele de volta ao topo da coluna como refluxo.

Figura 6: Esquema de uma coluna de destilagédo

W
Condensador
RR
Destilado

=

Alimentagdo
———— - b

v oL
vV

\i» Refervedor

Residuc

Fonte: (NASCIMENTO, 2013)

A parte interna da coluna de destilagéo pode conter pratos ou bandejas com diferentes
configuracdes ou ainda pode ser recheada, ou seja, a coluna € preenchida com algum material.
O material de enchimento tem a mesma finalidade dos pratos que € aumentar o contato entre as
fases liquida e vapor (SILVA, 2015). H& ainda uma classificacdo denominada coluna vazia, na
qual pode-se citar como exemplo a coluna de Vigreux, que sera mais detalhada adiante.
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A configuracdo mais popular de uma coluna de destilagdo de pratos € composta pelas
areas ativas e do vertedor, além das zonas mortas e das calmas. A parte ativa € aquela em que
existe 0 maximo de contato interfasico da mistura, ou seja, € a area que ocorre a maior parte da
transferéncia de massa e troca térmica. E nela que s&o colocados os dispositivos como vélvulas,
borbulhadores ou orificios e é correspondente a area transversal da coluna exceto a area dos
vertedores (ALVARES e SOUZA, 2013). As zonas de calmaria s&o as areas entre o vertedor
de entrada de liquido e a primeira fileira de orificios e entre o vertedor de saida e a ultima fileira
de orificios. As areas mortas séo as partes do prato que estdo perto da parede interna da coluna

e que ndo participam do sistema de troca massica (CALDAS et al., 2007).

2.3.2 TIPOS DE PRATOS
Existem trés categorias nos quais os pratos podem ser classificados: perfurados,

valvulados e borbulhadores. A Figura 7 demonstra o fluxo de vapor em cada tipo.

Figura 7: Fluxo de vapor nos pratos
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Fonte: (AZEVEDO e ALVES, 2013)
a) Perfurado; b) valvulado; c) borbulhador

Entre as trés categorias, os pratos perfurados sdo os que apresentam a configuracao
mais simples. Eles possuem orificios circulares e a area perfurada ocupa de 5 a 15% da bandeja.
E importante evitar o gotejamento do liquido através dos orificios para o prato da secdo inferior
através de uma velocidade suficiente de ascensdo do vapor, para que a eficiéncia ndo seja
afetada. Em decorréncia do seu baixo custo, estes tipos de pratos geralmente sdo a primeira
escolha em um projeto, porém, em colunas mais evoluidas, os pratos valvulados estdo sendo
mais requisitados devido a sua flexibilidade (AZEVEDO e ALVES, 2013).

No caso de valvulas, esse tipo de prato possui uma valvula que se desloca no sentido
ascendente sobre as aberturas podendo, entdo, operar com uma maior de vazao de vapor, porém
seu custo €, aproximadamente, 20% maior que 0 gasto para os pratos perfurados. A
movimentacdo da valvula assegura que ndo ocorra o gotejamento, pois ela controla a abertura

da quantidade de vapor que passara pelos orificios. Como uma alternativa de baixo custo a este
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sistema, existem os pratos com valvulas fixas. Essa categoria apresenta uma maior eficiéncia,
robustez mecénica e resisténcia a entupimentos quando comparado com outros pratos. As
valvulas possuem diversas dimensdes, onde as menores demonstram menos perda de carga
(AZEVEDO e ALVES, 2013).

Finalmente, a Gltima categoria apresentada sao os pratos borbulhadores. Esse tipo de
prato foi muito usado antigamente, porém como consequéncia do seu alto custo e dificuldades
de limpeza e manutencao, eles foram, gradativamente, substituidos pelas bandejas perfuradas e
valvuladas. Seu funcionamento baseia-se em uma pequena chaminé coberta por uma redoma
coberta com furos. O vapor sobe pela chaminé e, forcado pelas perfuragdes, é disperso em
pequenas bolhas ao entrar em contato com a fase liquido. Se ndo existe uma vazao de vapor
suficiente, a redoma permanece em repouso sobre a chaminé, tampando-a (AZEVEDO e
ALVES, 2013).

Em razdo do presente trabalho ser executado com a presenca de pratos perfurados, foi
dado um enfoque mais detalhado nesse tipo.

2.3.3 PRATOS PERFURADOS

Nesta configuracdo, o vapor escoa na direcdo ascendente atraves de perfuracdes no
prato, o liquido fica retido no prato mediante o escoamento de vapor. N&o existe um
blogueamento completo do liquido pela fase gasosa, por isto a vazdo de vapor é de suma
importancia para que ndo haja o fenémeno do gotejamento (BELINCANTA, 2004).

Como exposto por McCabe et al. (1993), a pressao € a propriedade intensiva capaz de
vencer a resisténcia determinada pelos furos e pelo liquido localizado sobre os pratos. Isso
acontece porgue a pressdo abaixo dos pratos € maior do a encontrada acima deles. A queda de
pressdo ao atravessar um prato esta, na maioria das vezes, compreendida entre 5 e 8 cm de agua
e, quando multiplicada pela quantidade de pratos retorna o valor da queda de presséo total
dentro da coluna. Geralmente, esta queda de pressdo ndo tem maior importancia, com excecao
para 0s processos de destilacdo a vacuo, pois pode acontecer de a temperatura na base da coluna

subir mais que o desejado ou resultar numa pressao excessivamente baixa no topo da coluna.

Uma vez que 0 espagamento entre os pratos representa a altura global da coluna é
necessario fazer um estudo de custo-beneficio entre altura e didmetro. Uma coluna com muitos
pratos é maior, porém permite um didmetro menor e vice-versa. Para McCabe et al. (1993),

normalmente € usado o espacamento de 6" (0,15 m), evidenciando uma alternativa para quando
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se tem um didmetro de coluna restrito, onde se diminui 0 espacamento para aumentar a

quantidade de pratos utilizados.

Kister (1990), cita que os valores para o diametro dos orificios variam de 1,5 a 25 mm
e que outros fatores importantes com relacdo aos pratos perfurados sdo: o passo, que é a
distancia do centro de um orificio ao centro de outro, exemplificado pela Figura 8; e o arranjo
desse passo que pode ser em forma de triangulos ou quadrados, sendo preferivel seguir o padrdo
triangular, porque ele possibilita uma melhor interacdo entre ambas as fases da mistura, além

de evitar a formacdo de caminhos preferenciais.

Figura 8: Detalhamento do passo e arranjo do prato
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Fonte: (KISTER, 1990)

A fracdo da area que os orificios ocupam esta compreendida entre 5 e 15% a area total
do prato, onde exclui-se necessariamente a regido ocupada pelo vertedor e pelas zonas de
calmaria (WINKLE, 1967).

Nos pratos perfurados € necessario selecionar com muita cautela a dimensdo e o
namero dos orificios que vdo compor o prato. Os orificios com didmetro maiores podem
promover uma queda de pressao baixa, mas sdo ineficientes em fornecer uma boa dispersao
liquido-vapor. Um valor de area de orificios mais elevado resulta em uma baixa velocidade
gasosa, 0 que pode levar a um vazamento do liquido de forma excessiva pelos orificios
(BELINCANTA, 2004).

2.3.4 VERTEDORES
Os vertedores (mais conhecidos como downcomers), Figura 9, podem ser

estabelecidos como um tipo de tubo vertical ou chapas que se localizam proximo a parede
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interna da coluna de destilagdo e que tem a funcdo de levar o liquido de um prato até outro
imediatamente abaixo (CALDAS et. al., 2007).

Existem trés tipos mais utilizados e conhecidos: para as colunas de destilacdo o tipo
segmental é o mais utilizado. Alem das vantagens financeiras, este tipo caracteriza uma 6tima
utilizacdo da area apresentada pela coluna com fluxo bifésico. O vertedor circular foi muito
utilizado nas antigas colunas rudimentares, porém, nos dias de hoje, sdo mais usados para uma
pequena carga de liquido. O tipo envelope também é usado em aplicagdes que exigem pequenas
vazoes liquidas e satisfazem o critério de largura minima do vertedor fazendo com que a perda
de liquido seja minima (BELINCANTA, 2004).

Figura 9: Vertedouro Coluna Destilagéo

Fonte: (AUTOR, 2020)
A fracdo da area destinada para os vertedores corresponde de 15 a 20 % da area total
do prato. Outros fatores que devem ser levados em consideragdo séo o tempo de residéncia e a

velocidade maxima do liquido no vertedor (KISTER, 1990).

2.3.5 REFERVEDOR

O refervedor é, geralmente, situado na base da coluna de destilacdo tendo a funcéo
aquecer a mistura até atingir sua temperatura de ebuli¢do (sendo a vaporizacdo total ou parcial)
e esse sistema pode ser efetuado por um trocador de calor aquecido por vapor d'dgua ou outra
fonte térmica qualquer, como, por exemplo, uma resisténcia elétrica. Neste ponto, a mistura
emitira vapores que vao escoar em sentido ascendente, em contracorrente com a mistura da
alimentacédo da coluna (ROITMAN, 2002).
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Os tipos mais comuns utilizados na industria s&o os refervedores de circulacdo natural,
circulagdo forgada e tipo kettle. Os de circulagdo natural a circulagdo é possivel através da
diferenca de densidade do liquido com o vapor. Nos refervedores forcados, a circulacdo se da
por meio de uma bomba (SILVA, 2015). O refervedor tipo kettle € formado por um conjunto
de tubos, onde o fluido de aquecimento entra nesses tubos que estdo emergidos no liquido na
base da coluna. Ndo h& escoamento do liquido através do trocador, o que diminui sua
transferéncia de calor. Essa categoria de trocador é também chamada de refervedor de tubos
submergidos (EPALANGA, 2005).

De acordo com Silva (2015), a taxa de vapor gerada pelo refervedor que retorna para
a base da coluna é conhecida como boilup, e categoriza um parametro importante para a
adaptacdo do perfil da coluna, pois esta diretamente relacionada com a taxa de adicdo de calor

ao refervedor.

2.3.6 CONDENSADOR

Os condensadores possuem a finalidade de resfriar e, consequentemente, condensar 0s
vapores leves que atingem o topo da coluna (ROITMAN, 2002). O vapor quente que sai no
topo da coluna e passa pelo trocador que o faz perder calor para a corrente de resfriamento que
se encontra nos tubos internos no equipamento. O fluido de resfriamento absorve o calor da
corrente de vapor até que ocorra condensacao total ou parcial. Os fluidos mais usados para
realizar essa tarefa sdo a dgua e o ar, porém, dependendo das condigdes operacionais, outras

substancias podem ser empregadas (SILVA, 2015).

Como o equipamento precisa de uma manutencdo e limpeza constantes ele é,
geralmente, posicionado 0 mais proximo do piso, onde é necessario 0 uso de uma bomba para
retornar a corrente de refluxo ao topo da coluna. Mas Treybal (1981), estabelece que o
condensador também pode ser disposto de uma maneira que o refluxo escoe por meio da

gravidade para o prato no topo da coluna.

2.4 METODO DE McCABE-THIELE

O método “McCabe-Thiele” ¢ um método utilizado para dimensionamento de colunas
de destilagdo de misturas binarias de substancias, utilizando calor como meio para separacao
de fases, desenvolvido usando um diagrama de equilibrio entre liquido e vapor, denominado
como curva de equilibrio (SEADER et al., 2010).

Além da curva de equilibrio, 0 método compreende uma linha de referéncia com

angulo 45°, as linhas de operacdo da secdo superior da alimentacdo (retificacdo), a linha de
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operacao da secdo inferior da alimentagdo (esgotamento), ¢ a linha de “q” ou linha de
alimentacdo que corresponde as condicOes da etapa de alimentacdo (ALVARES e SOUZA,
2013).

Existem inimeras metodologias de separacdo de misturas, sendo que a mais utilizado
para separacdo de misturas (liquido ou vapor) € a destilacdo. A separacdo das substancias de
uma mistura utilizando-se do método de destilacdo necessita de um estudo das fases liquido-
vapor em equilibrio. Segundo Maciel (2012), para que a etapa de destilacdo ocorra com maior
eficacia é de suma importancia que todas as analises termodindmicas se baseiem em dados da

maior confianca possivel, sendo o principal deles os dados de Equilibrio Liquido-Vapor (ELV).

2.4.1 CURVA DE EQUILI'BRIO
Para o inicio do dimensionamento utilizando o método de McCabe-Thiele sdo

necessarios dados de equilibrio para o desenvolvimento do projeto, demonstrados na Figura 10.

Figura 10: Modelos sistematicos de curvas de equilibrio
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Fonte: (TERRON, 2000)

Além da curva de equilibrio, 0 método necessita a linha de operagdo da se¢do acima
da alimentacgdo, chamada de retificacdo, a linha de operacgéo da segédo abaixo da alimentagéo,
chamada de esgotamento, e a linha de alimentagé@o que representa as condi¢Oes de realizagao
da alimentacdo (ALVARES e SOUZA, 2013).

2.4.2 BALANCO DE MASSA

Apds o fornecimento da curva de equilibrio o método de McCabe-Thiele consiste na
combinacdo da curva de equilibrio do sistema com as linhas de operagdes do balanco de massa,
para um sistema binario, obtendo o nimero de estagios ideais da coluna usando o refluxo
necessario para uma separacdo dos componentes desejados, demonstrados pela Figura 11
(SEADER, 2010).
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Figura 11: Sistema préatico de destilagdo binaria com retificacdo
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A coluna de destilacao € separada por secdes, tendo como referéncia a alimentacdo. A

linha de operacé&o de retificagdo pode ser obtida a partir do balango de massa, inicia-se no ponto
de coordenadas (Yp = Xp), e finaliza na linha de alimentacdo. A secdo de esgotamento,
representada abaixo do prato de alimentacdo, é descrita pela linha de operacdo inferior e

envolve o ultimo prato e a linha de alimentacdo (TERRON, 2000).

2.4.2.1 BALANCO DE MASSA GLOBAL
A fracdo molar do componente na fase vapor e liquida é representada por y e X,
respectivamente. O balanco global de massa e o parcial da coluna de destilacdo pode ser
calculado conforme a Equacédo (1) (McCABE et al., 1993).
F=D+B (1)
Desse modo, o balango de massa parcial é dado pela Equagéo (2):
F'XF=D'xD+B'xB (2)
Também e possivel calcular o balan¢o de massa da base e do topo da coluna, bem
como seus balancgos parciais.
2.4.2.2 BALANCO REFERVEDOR (BASE)
L, = B +V, 3)
Ly-x, = B-xp +Vp-yp (4)
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2.4.2.3 BALANCO CONDENSADOR (TOPO)

Vo =D + Lg ©)
Va Ya = D xp + Lg x4 (6)

2.4.3 LINHAS DE OPERACAO

Posteriormente ao célculo do balango de massa € necessario especificar as se¢des de
retificacdo e esgotamento que sdo relacionadas com as linhas de operacdo conforme a Figura
12 (TERRON, 2000).

Figura 12: Linhas de operacao de destilagéo
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Fonte: (TERRON, 2000)

2.4.3.1 LINHA OU SECAO DE RETIFICACAO
McCabe et al., (1993), define que a linha de operacéao de retificacdo inclui todos os
pratos acima do prato de alimentacdo e pode ser calculada a partir do balan¢o de massa de um

prato genérico dessa secdo, exemplificado pela Figura 13.

Figura 13: Correntes presentes em um prato localizado na se¢éo de retificagdo
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Fonte: (TERRON, 2000)

A partir dessas correntes, é possivel uma deducgéo até a Equacédo (11), que representa

a linha de operacéo superior, a partir da Equacéo (7):
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Vivr +La = Vg + Ly (7
Vier =Va—Lg + Ly

Da Equagéo (5), tem-se que Va— La € igual a D, portanto:
Varr =D + Ly 8)

Efetuando o balango por componente, a Equacéo (8), torna-se:

Vis1 Yne1 =D xp + Ly " xyp )
Isolando y,,,, e substituindo a Equacéo (8) na Equacao (9), tem-se:

D'XD Ln'xn

Yt =L "D+ L, (10)
Utilizando a definicédo da relacédo de refluxo a equacdo (10), torna-se:
R X
D D (11)

S R N |

A linha de operacéo de retificacdo demonstra a associacao entre as composicdes de
equilibrio de dois pratos (estagios) consecutivos que se encontram na secdo acima do prato de
alimentacdo. A equacdo estabelece a relacdo entre 0s termos yn+1, que é a composi¢do do vapor
do prato n+1, e Xn que representa a composicao do liquido do prato n. O prato n+1 é o prato

imediatamente abaixo do prato n (McCABE et al., 1993), como demonstrado na Figura 14.

Figura 14: Linha de operacao de retificacdo
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2.4.3.2 LINHA OU SEC}AO DE ESGOTAMENTO
A linha de operacdo de esgotamento inclui o prato de alimentagdo e todos os pratos
abaixo dele e o0 balanco de massa se da através das correntes dessa se¢do, como demonstrado

pela Figura 15.

Figura 15: Correntes presentes em um prato localizado na se¢édo de esgotamento
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Fonte: (TERRON, 2000)

Seguindo 0 mesmo raciocinio para se chegar a equacdo da linha de operacdo de
retificacdo, a Equacéo (15) designa a linha de operacdo de esgotamento e demonstra a ligacéo
entre as composi¢des de equilibrio de dois pratos subsequentes situados na secdo de

esgotamento.

Vm+1 + Lb = Vb + Lm (12)
Vg1 =V —Lp + Ly

Da Equacéo (3), tem-se que Vb — Ly é igual a —B, portanto:
Viper = =B + L, (13)
Efetuando o balanco por componente, tem-se a Equacao (14):
Vine1  Yms1 = —B-xg+ Ly, " xpm (14)
Isolando y,,.; e substituindo a Equacéo (13) na Equacéo (14), tem-se:

_ B'xB + Lm'xm
Ymi1 = T B+ L, (15)

A equacdo associa 0s termos ym+1 (composi¢do do vapor do prato m+l) e Xm
(composicéo do liquido do prato n). O prato m+1 é o prato situado diretamente abaixo do prato
m (McCABE et al., 1993), exemplificado pela Figura 16.



40

Figura 16: Linha de operacdo de esgotamento
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Fonte: (TERRON, 2000)

As equacdes de retificacdo e de esgotamento mostram que ambos 0s estados de
equilibrio liquido-vapor nos diferentes pratos da coluna de destilacdo estdo correlacionados.
Esse equilibrio em cada estagio é consequéncia do equilibrio térmico entre as correntes
bifasicas que entram no prato (liquido que se desloca do prato superior e vapor que vem do
prato inferior). As fracGes de equilibrio x e y sdo regidas através da temperatura de equilibrio
do prato (TERRON, 2000).

2.4.3.3 LINHA OU SECAO DE ALIMENTACAO

As vazdes tanto da fase liquida quanto da fase vapor do sistema de destilacdo tornam-
se constantes em cada secdo da coluna, o que corresponde mais as misturas ideais. No entanto,
quando se inicia a alimentacdo, as vaz@es de liquido e de vapor se modificam dependendo do
tipo de alimentacdo que é inserida no sistema (TERRON, 2000).

A alimentagdo pode ser efetuada com a mistura em cinco diferentes estados fisicos,
que podem ser calculados por uma fragao representada por “q”, definida como a quantidade de
matéria (mol) de vapor passando pela secdo de retificacdo que aplicam conforme a quantidade
alimentada de um mol (TERRON, 2000). Os estados fisicos possiveis de alimentacdo sao:

e Liquido sub-resfriado: Alimentacdo no estado liquido, mas com uma temperatura
menor que a temperatura de ponto de bolha;

e Liquido saturado: A alimentacdo é admitida no estado liquido, na temperatura de
bolha;

e Liquido-vapor: A alimentacdo ocorre com a mistura, em equilibrio, das fases liquida e

vapor;
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e Vapor saturado: Como o proprio nome ja diz, a alimentacdo acontece no estado de
vapor, na temperatura do ponto de orvalho;
e Vapor superaquecido: A alimentacdo entra no estado de vapor, em uma temperatura
superior a temperatura de orvalho.
Esses estados podem ser representados graficamente indicando a inclinagcdo da reta,

como demonstrados na Figura 17.

Figura 17: Tipos de alimentacdo em uma coluna de destilagédo
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Fonte: (TERRON, 2000)
A alimentacdo sempre é realizada com um componente mais volatil e entra na coluna

no prato de alimentacdo. A alimentacdo pode ser liquida, vapor ou uma mistura de ambos. A
fracdo molar no destilado é xp e no produto de fundo xs. Com estes dados consegue-se

determinar a equacdo da linha de alimentacdo. (SEADER, 2010).

A partir da Figura 14, sabe-se que:

V-V=FfF (16)
L—L=Q0—-f)F (17)
Na secdo de retificacdo, o balanco de massa total e parcial sdo dados, respectivamente,
por:
V=L+D (18)
V-y=L-x+D-xp (19)

Segue-se 0 mesmo desenvolvimento para a se¢do de esgotamento:
V=L-B (20)
V-yzz-x—B-xB (21)
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Subtraindo as Equaces (19) e (21), e rearranjando 0s termos tem-se:
(V-V)y=(L-L)x+D-xp+B-xp (22)
Substituindo os valores das Equacdes (2), (16) e (17), de acordo com 0s termos:
fFy=—1—=f)-F+F-xp (23)
Ap6s a modelagem obtém-se a equagdo da linha de alimentacdo, Equacéo (24).

A=F % (24)

y=- x

f f

A linha de alimentacdo tem um ponto comum no local onde se cruzam as linhas de

operacéo de retificacdo e esgotamento.

2.4.4 DETERMINAQAO DO NUMERO DE PRATOS

Para o projeto de uma coluna de destilacdo com retificacdo, sdo necessarios 0s
seguintes dados: a corrente de alimentacdo (F), a composicdo da alimentacdo (xz), as fracdes
almejadas dos produtos de topo e de fundo (xj, e xg), a razdo de refluxo (Rp) e o estado fisico
da alimentacéo (qg). A partir desses dados, pode-se locar as equacdes da linha de alimentacéo e

de operacdes, esgotamento e retificacdo (McCABE et al., 1993).

A linha de operacdo de retificacdo ira cruzar com a linha 'y = x no ponto (xp; xp) em
todos os projetos. Com a linha de operacdo esgotamento, acontece a mesma coisa, ou seja,
sempre ird se cruzar com a linha y = x, porém, nesse caso sera na coordenada (xg; xg), por sua
vez, a linha de alimentagdo vai cruzar com a linha y = x no ponto (xz; xz) (McCABE et al.,
1993).

Depois das linhas construidas, o numero de pratos é obtido pela construgdo com
formato de uma “escada”. Inicialmente a partir do ponto (xp, xp), sobre a linha de 45°, entéo,
projeta-se uma reta paralela ao eixo x até atingir a curva de equilibrio, e depois, desenha-se uma
reta paralela ao eixo y até atingir a linha de operacdo. Posteriormente, desenha-se uma linha
paralela ao eixo x até a curva de equilibrio e assim sucessivamente até atingir a ultima reta
paralela ao eixo y, atingindo um ponto inferior ao ponto (xz, xz) na linha de 45°. Isto consiste
no metodo resumido de McCabe-Thiele, 0 que possui uma explicacdo termodindmica
(TERRON, 2000).
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Os pratos sdo numerados a partir do primeiro estagio no topo, e a alimentagdo é
realizada no estdgio onde ocorre a intersecgdo entra as duas linhas de operacédo e a linha de

alimentacdo. As trés linhas estdo representadas em diagramas yx, como demonstra a Figura 18.

Figura 18: Construcao das linhas de operacdo e nimero de pratos ideias
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Fonte: (TERRON, 2000)

2.4.5 DIAMETRO DA COLUNA

2.4.5.1 VELOCIDADE DE VAPOR

Para efetuar o célculo do didmetro da coluna de destilacdo é necessario estimar a
velocidade maxima de inundagao (uc), que segundo McCabe et al. (1993), € representada pela
Equacao (25).

i
Kc é uma constante encontrada pelo método grafico proposto por McCabe et al.
(1993), demonstrado pela Figura 19, onde tem-se que p; e py Sd0 as massas especificas de

liquido e vapor, respectivamente e a ¢ a volatilidade relativa.
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Figura 19: Constante Kc em coluna de destilagio
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Fonte: (McCABE et al., 1993): Espacamento dos pratos

2.45.2 AREA E DIAMETRO DA COLUNA

Posteriormente deve-se calcular a &rea da coluna para especificar o didmetro, que pode
ser obtido da Equacéo (26) (McCABE et al., 1993).

Vvapor
A, = 22T 2
o= (26)

Finalmente, encontra-se o didmetro da coluna de destilacéo pelos resultados de area e

velocidade do vapor por meio da Equacéo (27).

D, = (Ac ' 4)% (27)

¢ T
2453 ALTURA DA COLUNA

A altura da coluna de destilacdo pode ser calculada conforme proposto por McCabe et

al. (1993), atraves da Equacéo (28), na qual NPR é o nimero de pratos reais.

H, = NPR- hpratos (28)
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CAPITULO 3 - METODOLOGIA

Neste Capitulo estdo descritos 0os materiais, 0s métodos experimentais, da coluna de
destilacdo piloto, e da sintese de esterificagdo de Fisher utilizando &lcool isoamilico proveniente
da destilacdo como reagente.

Foi utilizado para a pesquisa uma amostra de 6leo fusel fornecido pela CMAA -
Companhia Mineira de Acucar e Alcool, unidade Vale do Tijuco da safra 2017/2018, para

determinac6es no laboratdrio de quimica da Universidade de Uberaba.

3.1 MATERIAIS
e Balanca analitica resolucdo 10 g (OHAUS Adventure);
e Peagametro (DIGIMED DM-22);
e Densimetro digital (RUDOLPH DDM 2211);
e Erlenmeyer de 250 mL,;
e Picndmetro de 10 mL;
e Funil de separacédo de 250 mL;
e Becker de 100 mL;
e Oleo fusel;
e Agua destilada;
e Solucdo de bicarbonato de sodio 20%;
e Sulfato de sodio anidro.
3.2 DETERMINAGOES FiSICO-QUIMICAS DO OLEO FUSEL
Foram determinados o0s principais parametros fisico-quimicos do éleo fusel, como: pH,

concentracgéo e densidade.

3.2.1 DETERMINACAO DE pH
Calibrou-se o peagametro, com as solucBes tampdo de 4,00 e 7,00, posteriormente

adicionou-se as amostras e realizou-se a leitura.

3.2.2 DETERMINACAO DE CONCENTRACAO

Primeiramente adicionou-se 100 mL do subproduto no funil de separagdo de 250 mL;
posteriormente preparou-se uma solucdo salina de bicarbonato de sddio a 20%, para facilitar a
separacao das fases; adicionou-se 20 mL desta solucdo salina na amostra em funil de separagéo
e recolheu-se a fase apolar do subproduto; pesou-se em balanca analitica 5,0 g de sulfato de

sodio anidro e efetuou-se mistura com a fase apolar, desidratando-se parcialmente a solucao;
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repetiu-se esta etapa duas vezes e adicionou-se em proveta de 100 mL. Anotou-se o volume

obtido na proveta, este valor é o resultado da concentracéo.

3.2.3 DETERMINACAO DE DENSIDADE POR PICNOMETRO

Secou-se 0 picnémetro externamente, evitando tocar na parte superior do mesmo
(tampa), anotou-se a temperatura de trabalho do 6leo fusel, posteriormente anotou-se o volume
do picndmetro (vi), pesou-se o picndmetro vazio (m1), e pesou-se o picndmetro com o dleo
fasel, até completar todo o volume da tampa do capilar (m2). Finalmente calculou-se a

densidade através da Equacéo (29).

m, —m
N | | d=—"—" o ! (29)
3.3 DESTILACAO DO OLEO FUSEL EM COLUNA PILOTO
Adicionou-se no tanque de alimentacdo da coluna de destilacao 10 litros de dleo fusel.
A coluna de destilacéo piloto é composta por uma série de periféricos requeridos para operagdo
continua, conforme demostrado na Figura 20, o que vai ser detalhado no capitulo 4. Na tabela

3 identificam-se os componentes da coluna de destilagéo.

Figura 20: Coluna de destilacdo piloto de 6leo fusel
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Tabela 3: Componentes da coluna de destilacéo

LEGENDA _
SIGLAS DESCRICAO
P1, P2, P3, P4, P5, P6, P7 e P8 Pratos da coluna de destilacéo
T1, T2, T3eT4 Tanques de armazenamento
V1,V2eV3 Valvulas
CleC2 Condensadores
RleR2 Resisténcias
SleS2 Sensores de temperaturas SB59
CT1leCT2 Controladores de temperaturas COEL
TR1 Tambor de reciclo
F1 Boia EICOS
Bl Bomba centrifuga ARDUINO

Fonte: (AUTOR, 2020)
3.4.1 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
Apos ter concentrado o 6leo fusel conforme o método 3.2.2; o tanque de alimentagéo
T1, foi abastecido com 10 litros de dleo fusel concentrado e ligou-se o controlador CT1, cujo
controlador foi responsavel por manter a temperatura do 6éleo fusel no tanque T1 a 80°C através
do sensor S1. Apds atingido esta temperatura 0 mesmo controlador CT1, ligou-se a bomba

centrifuga B1, que recalcou o 6leo fusel aquecido para o prato de alimentacdo P3.

Posteriormente o liquido entrou na base da coluna j& aquecido e preencheu-se toda a
resisténcia R2, a boia F1 acionou a resisténcia R2 a temperatura de 125°C, por meio do
controlador CT2 e do sensor S2. A alimentacdo da coluna foi mantida constante e todos os
condensadores foram alimentados para troca de calor com agua a temperatura de
aproximadamente 30°C durante toda etapa de destilacdo. O refluxo de 2:1 foi controlado pela
valvula V2 do tambor de reciclo TR1.

Posteriormente esperou-se o tempo de alimentag&o total do 6leo fusel, e desligou-se o
controlador CR1, e aguardou-se mais 20 minutos para que a destilacdo se efetivasse. Abriu-se
a valvula V3 e retirou-se todo o alcool isoamilico da base da coluna enviado para o tanque T3
e retirou-se amostra do mesmo e caracterizou-se por meio da anélise de densidade conforme
procedimento 3.2.3. No tanque T4 foi enviado todo o composto ou subproduto do produto de

topo da coluna com ponto de ebulicdo menor que o &lcool isoamilico.
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CAPITULO 4 - RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 RESULTADOS OLEO FUSEL
A Tabela 4, mostra os principais resultados das propriedades fisico-quimicas
referentes a caracterizacdo de uma amostra de 6leo fusel da Usina CMAA — Unidade Vale do

Tijuco previamente estocada em tanque de 50.000 litros.

Tabela 4: Resultados analiticos do 6leo fusel, safra 2017/2018

ANALISES RESULTADOS
pH 4,98+0,02
Densidade (g/cm?d) 0,822+0,09
Concentracdo Apolar (%) 97+0,6

Fonte: (AUTOR, 2020)
4.2 PROJETO DA COLUNA

Para projeto da coluna de destilacdo, caracterizou-se qualitativamente o dleo fusel,
retirou-se a agua da amostra através de métodos de separacdo de misturas com solucdo salina
de carbonato de sédio 15%. No Método de célculo considerou-se um sistema constituido com
apenas etanol e alcool isoamilico para usar um sistema binario, 0 que consiste em uma

aproximacéo pelo fato de existirem outras substancias no 6leo fusel.

Para o inicio do dimensionamento da coluna, feito pelo método de McCabe-Thiele, foi
necessario a curva de equilibrio liquido-vapor para o sistema etanol-alcool isoamilico. A mesma
foi obtida da literatura, onde Silva (2012), utilizou o software EMSO para fazer previsoes e,

com isso, representou a curva graficamente, como demonstra a Figura 21.

Figura 21: Curva de equilibrio liquido-vapor (ELV), da mistura etanol x alcool isoamilico a
pressdo de 1 atm.
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49

Para testar os modelos termodinamicos utilizados (UNIFAC-Dortmund/SRK), foram
usados dados experimentais do ELV da mistura binaria dos componentes presentes na carga da
coluna, etanol-alcool isoamilico, que foram comparados com resultados do calculo do ELV
obtidos no EMSO. Os dados experimentais foram obtidos na coletdnea Dechema (GMEHLING
etal., 1988).

Depois de obtida a curva de equilibrio, iniciou-se os calculos necessarios para se
determinar a linha de alimentacdo. Como foi selecionado que corrente de alimentagédo da coluna
ja entraria aquecida na temperatura de 80°C, prevenindo, assim, perdas de calor, e com
composic¢do de 30% vapor e 70% liquido, ou seja, o valor de “q” sera 0,7. Esse valor esta de
acordo com o proposto por Moriizumi (2012), que explica que o estado fisico da alimentacéo é
uma mistura, em equilibrio, das fases liquido e vapor, com o valor de “q” entre 0 e 1. Esses
valores foram obtidos através de dados de cromatografia e porcentagem média dos compostos

que volatilizam na temperatura de alimentacéo da coluna de destilacéo.

Apos o valor de “q” ser selecionado, foram efetuados 0s calculos necessarios para
plotar as linhas de operacdo da coluna. A composicao de alcool etilico no 6leo fasel, retornou

o valor de x; como 0,30.

Para a construcdo da linha de alimentacdo, utilizou-se a Equacdo (24), porém foi

preciso encontrar apenas o valor do seu coeficiente linear, que é expresso pela Equacéo (30):

X
Coeficiente linear = 1 _Fq (30)
Coeficiente li 0,30
oeficiente linear = T—07

Coeficiente linear = 1,00

O resultado obtido possibilita obter a inclinagéo da Linha de Alimentagéo da coluna
no grafico de McCabe-Thiele e, consequentemente, obter em qual dos pratos sera efetuada a

alimentacéo, no caso do sistema ideal.

Prosseguindo com o metodo, foi selecionado que a razéo de refluxo (Rp) do processo
seria 2 (ndo se otimizou este refluxo o que envolver custos dos componentes de tem sentido em
uma unidade ampliada. Selecionada, também, a composicéo do destilado de 98% de etanol, ou
seja, 0 valor de x, € 0,98 e xg 0,02, com esses parametros a pureza do alcool isoamilico deveria

apresentar um valor adequado comercialmente e ndo seria necessaria uma coluna com muitos
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pratos se a concentracdo do produto de fundo fosse inferior ao valor selecionado. Assim, 0
coeficiente linear da Equagdo (11), que representa a linha de operacdo superior, é dado pela
Equacdo (31):

Xp

Coeficiente Li = (31)
oeficiente Linear R 11

Coeficiente Li 098
oeficiente Linear = ———

Coeficiente Linear = 0,33

Com esse coeficiente, foi locada a linha de operacdo superior. A composicdo do
produto de fundo é de 2% de etanol e, de posse dos valores das linhas de alimentacéo e operacao
superior, juntamente com as fragdes molares do etanol nas correntes de alimentagéo, topo e
fundo, foi elaborado o gréfico de McCabe-Thiele de especificacdo da coluna de destilacéo,

representado pela Figura 22:

Figura 22: Construcao de McCabe-Thiele para o projeto da coluna de destilacdo para extracao
de &lcool isoamilico no 6leo fusel
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4.3 BALANCO DE MASSA

Planejou-se produzir 5 litros por hora de produto destilado (topo), “constituido por
alcool etilico”, conforme discutido anteriormente. A temperatura no topo da coluna é de 112°C,

mas o etanol condensa-se na temperatura de 78°C, cuja densidade é de 0,789 g/cm?3. Entdo, a
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quantidade de matéria produzida de etanol (corrente D) é dada pela Equacgéo (32). A coluna
com as determinadas correntes se encontra no Anexo A:

Qxp (32)
D =
M
3
5000 7 x 0,789 —Z
D= cm
g
46—
mol
mol etanol
D = 85,76T

No topo da coluna a quantidade reciclada € dada pela relacdo de refluxo, Rp,

estabelecida como 2, entdo, quantificou-se a vazéo que retorna a coluna para enriquecimento,
de acordo com a Equagdo (33):

R — L
L)) (33)
- L
85,76
mol etanol
L =171,52 T

A corrente V, que € a corrente de vapor no topo da coluna, é obtida conforme mostrado
na Equacao (34):

V=D+1L (34)
V = 85,76 + 171,52

mol
V = 257,28 T

A vazdo de alimentacéo, corrente F, é obtida a partir do balan¢o de massa global, dado
pela Equacdo (1):

F=D+B (1)

Como o valor de D ja é conhecido, a Equacéo (1) é dada por:
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B =F —85,76

Para a continuacdo do calculo, foi necessario fazer o balan¢o de massa por componente

para o etanol, representado pela Equacao (35):

(39)
XF'F=XD'D+XB'B

0,3F = (0,98 x 85,76) + 0,02(F — 85,76)
0,3F = 84,045+ 0,02F — 1,715
0,28F = 82,33

mols
h

F = 294,04

O valor de B representa a vazdo do produto de fundo, que é constituido,

majoritariamente, pelo &lcool isoamilico, e é dado pela equag&o (36):

B=F-8576 (36)

B = 294,04 — 85,76

_ mol alcool isoamilico
B =208,3 .

4.4 NUMERO DE ESTAGIOS (PRATOS) DA COLUNA

De acordo com a Figura 22, a coluna necessitaria de quatro pratos tedricos, trés na
secdo de retificacdo e um na se¢édo de esgotamento. A alimentacdo no sistema ideal ocorreria

no terceiro prato.

Para determinacdo da quantidade de pratos reais da coluna foi utilizado a correlagéo
empirica de O’Connel (1946), onde os parametros hidraulicos dos pratos sao desconsiderados,
levando em conta apenas a viscosidade (i) do componente mais volatil, a volatilidade relativa

(o) da mistura e a temperatura média de toda a coluna.

A temperatura média é dada pela raiz quadrada do produto entre as temperaturas

méaxima e minima da coluna, de acordo com a Equacéo (37), (MAGAGNIN et al., 2017).

(37)
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Teotuna = VTmax * Tmin

Tcoluna \/Télcool isoamilico * Tetanol

Teotuna = V130 - 78
Teotuna = 100,7°C

Em seguida, foi necessario obter a viscosidade do alcool etilico na temperatura média

da coluna.

Tabela 5: Viscosidade do alcool etilico

TEMPERATURA (K) | VISCOSIDADE (cP)
373,15 0,320
393,15 0,245
Fonte: (DORTMUND, 2018)

De posse dos dados foi realizada uma interpolacdo linear, detalhada no Anexo B, em

que foi encontrada a viscosidade de 0,32 cP na temperatura de 373,85 K (100,7°C).

A volatilidade relativa () ¢ a relagdo entre a pressdo de vapor dos componentes da
mistura que se vaporizarem. Quanto maior o valor de a, mais facil serd a separagcdo dos
componentes. No célculo da volatilidade, a pressdo de vapor do mais volatil é inserida no
numerador e a do menos volatil no denominador (MAYER, 2010). No caso da mistura em

estudo, a relacdo se da de acordo com a Equacéo (38):

a = Pv etanol (38)

Pv isoamilico

A pressdo de vapor do etanol na temperatura média da coluna é de 225,979 kPa
(DORTMUND, 2018), e a pressdo do alcool isoamilico é de 18,665 kPa (STENUTZ, 2018).

Sendo assim, tem-se que a volatilidade relativa é:

225,979 kPa
% = 18665 kPa
o =1211

Como a quantidade de pratos reais depende da eficiéncia da coluna (1), O’Connell

(1946), estabelece que ela pode ser calculada pela equagéo (39):
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50

100 X7 = —— 39
Y xw (39)

100xn

50
V(12,11 x 0,317375)

n =036

A coluna, segundo o método empirico de O’Connell, possui uma eficiéncia global de
36% o que corresponde a um valor inferior a maioria das colunas que, geralmente, operam de
65 a 80% de eficiéncia (MAYER, 2010).

O célculo da quantidade de pratos reais esta intimamente relacionado com a eficiéncia
da coluna e com os pratos tedricos estabelecidos no método de McCabe-Thiele, porém,
inicialmente, foi necessario subtrair uma unidade dos pratos tedricos ja que este representa o
evaporador (refervedor) cuja eficiéncia se aproxima da idealidade, dada pela Equacdo (40)
(McCABE et al., 1993):

NPT = N° Pratos — 1 (40)
NPT =4-1
NPT =3

Com esse resultado, a quantidade de pratos reais foi calculada através da Equacdo (41):

NPT
NPR = —— (41)
n
NPR = 3
0,36

NPR = 8,33 pratos
Foi estabelecido o valor inteiro de oito pratos para a coluna.

4.5 DIAMETRO DA COLUNA
Para a determinacéo do didmetro da coluna, foram considerados multiplos conceitos

que se completam para que o resultado fosse alcangado. Inicialmente, calculou-se a massa
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especifica da fase gasosa (etanol) dentro da coluna de destilagdo utilizando a equacdo de
Clapeyron, dada pela Equacéo (42):

P-V=n-R-T (42)

Sabe-se que o numero de mols (n) é igual a massa do composto dividido por sua massa

molar, entdo a Equacdo (42), torna-se a Equacéo (43):

‘R-T (43)

A densidade de uma substancia é a massa dividido pelo volume:

3

P-M=—'R-T
7 (44)

Desse modo, a Equacéo (44), torna-se a Equacédo (45), que foi usada para calcular a
densidade do vapor:

_PM (45)
" RT

1 x46
~ 0,082 x 373,85

py = 1,50 kg/m3

Pv

Pv

Usando a Equacéo (25), foi quantificada a velocidade do vapor nos furos do prato.
Esse é um parametro importante a ser determinado para a operacao, pois o seu aumento diminui
a concentracdo do componente mais volatil nos pratos superiores, estando diretamente ligada a
eficiéncia da coluna (MORAES, 2006).

N e

Na qual: i ¢ a velocidade de vapor nos furos; pv € a massa especifica da corrente de
vapor ¢ a ¢ a tensao superficial que segundo McCabe et al. (1993), para compostos organicos,
como o Oleo fusel, é préxima de 20 dyn/cm; Kc é um coeficiente empirico obtido por meio da
Figura (19).
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Para a determinacdo do Kc, foi necessario achar o valor da Equacdo (46), que
representa a abscissa na Figura 19, e estabelecer a distancia entre os pratos da coluna
(MAGAGNIN et al., 2017). Para o ultimo item, definiu-se que a distancia seria de seis
polegadas (15,24 cm), pois para o método de McCabe esta é a menor distancia e pretende-se

dimensionar uma coluna com tamanho reduzido.

5

1
171,52 11,5\2
() -0
257,28\810

Plotando o valor obtido no grafico (ver Figura 19) e interceptando a linha de seis
polegadas, obteve-se o valor de Kc.

Figura 23: Grafico McCabe

gg [ Espaciado de plotos
0.5 36 in. .
o 04 24 in. THRe
% l. "---..._‘- h""q_h
~— 0.3 13 n. "'—-.__‘___“- v.‘_ -
& 12 in. —~— ~
2 02 ™ T ~TI~L
’ - —_— - -
S N
< _ 6 in. "'"'-----h-...:"‘"--..._ N
o R R s e iy N R AN
- -
S o =PSRN R
g ’ -~ ! \" 3
= '1...‘:.,\:&\\
0.07 -
", 0.06 AN
% 0.05 "
X N
0.04
0.03
0.01 0.02 003 0,05 0.07 0.1 02 03 05 07 1.0 2.0
L/Vipy/ )

Fonte: (McCABE et al., 1993)
Porém como se trata de um gréafico logaritmico, foi necessario aplicar a equagéo de
linearizacdo para se ter o valor exato do coeficiente utilizando a Equagdo (47), na qual Xi é o
valor, em cm, da distancia entre 0,1 e o valor requerido no eixo das ordenadas; L é a distancia,

em cm, dos valores decimais do grafico; Z é o valor requerido.

Xi=LxLogZ (47)
09=62xLogZ
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6,2
7 = 100,145
Z=14
K. =0,14

Log Z = = 0,145

Com o valor de Kc, encontrou-se a velocidade de vapor nos furos, ver Equacéo (25):

_ o1y [B10 = 150
He =0 150

ft

= 3,25 0,99
HUe =5, S ouvy, s

Através da relacdo da vazdo massica de vapor com sua densidade nas condi¢fes da
coluna, Equacéo (46), encontrou-se a area da coluna de destilacdo (McCABE et al., 1993). Mas
primeiro foi necessario calcular a vazao massica, dada pela Equacéo (48):

Q=Qv'xD'M (48)
. mol kg
= 25728 —. - 0.046 —=—
Q 57,28 A 0,98-0,0 6mol
. kg
=11,60—
¢ h

A vazdo volumétrica nas condi¢des da coluna é:

) 49
Vazao = Q (49)
p
11,60%9
Vazao = T
1,50~
m
Vazao = 7,73 m’
aziao = 7, A
m3

Vazao = 0'0021T
Assim, obteve-se a area da coluna pela Equacdo (26):

A, = Vvapor (26)
He
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3
0,0021
TS

099 2
S

A. = 0,00212 m2ou 21,2 cm?

Usou-se esse valor para especificar o didmetro da coluna, de acordo com a Equacao

(27):
A4 2
s 4N\2
D =(=-) @)
Vs
1
<21,2 cm? x 4)2
D, =|—-——
T
D. = 5,20 cm
Adotou-se o valor de 5 cm de diametro para um melhor parametro de construcéo.
4.6 ALTURA DA COLUNA

Por fim, calculou-se a altura da coluna, de acordo com McCabe (1993), como
demonstrado pela Equagéo (50):

H. = NPR - hpratos (50)
H.=8-1524cm
H., =122 cmoul,22m

Como trata-se de uma coluna piloto, construida em escala reduzida, portanto, com
baixas vazdes de operacdo, os resultados obtidos foram consistentes com os dados do projeto.
Em termos comparativos, Carvalho (2008) fez a modelagem de uma coluna piloto para
destilacdo de etanol e obteve 1,37 m de altura o que indica um valor proximo ao encontrado
para a coluna do presente trabalho, porém, quando comparado com o didmetro houve certa
discrepancia, pois, o valor encontrado pelo autor foi de 15 cm, ou seja, cerca de 3 vezes maior

gue o diametro desta coluna, contudo tem-se que comparar as capacidades da coluna.

A Tabela 6 detalha o tamanho dos periféricos que compde a coluna. No Anexo A,

encontra-se 0 esquema com todas as dimensdes especificadas.
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Tabela 6: Dimens0Oes das partes componentes da coluna de destilacéo

EQUIPAMENTOS DIAMETRO (cm) | ALTURA (cm)
Reservatodrio Oleo Fusel 20 40
Reservatdrio Subprodutos 20 30
Reservatorio Alcool Isoamilico 20 30
Base da Coluna 20 25
Pratos (1 unidade) 5 8
Condensador 10 20
Trocador de Calor 10 20
Tambor de Reciclo 5 10

Fonte: (AUTOR, 2020)
4.7 QUANTIDADE DE FUROS

Para o célculo da quantidade de furos no prato da coluna, foram necessarios a
correlacdo de varios conceitos. Inicialmente, calculou-se a area total do prato, pela Equacgéo

(51) levando em consideracao seu diametro (o didmetro do prato € o mesmo da coluna, ou seja,

5cm):
- d? (51)
Ar = 2
_m-(5cm)?
T 4
Ar = 19,63 cm?

Como usou-se um tubo de 0,5 polegadas (1,27cm) de diametro para atuar como

vertedor, sua area, também foi calculada a partir da Equagéo (52):

- d? (52)

_ m- (1,27 cm)®
v 4
Ay = 1,27 cm?
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O projeto do prato pode ser visualizado pela Figura 24:

Figura 24: Projeto de pratos com vertedor da coluna

Fonte: (AUTOR, 2020)

A érea ativa do prato, ou seja, a area de borbulhamento pode ser calculada subtraindo

a &rea do vertedor da area total, como na Equacéo (53):

Ay =Ar — Ay (53)
Ay = 19,63 — 1,27
A, = 18,36 cm?

Estabeleceu-se o didmetro do furo como 0,15cm, ja que este valor esta dentro do

proposto por Kister (1990), e, em seguida, calculou-se a area de um furo a partir da Equacéo
(54):

m-d* 54
Ap = (54)
F 4
_ m+(0,15 cm)?
B 4
Ar = 0,018 cm?

A quantidade de furos € dada pela relagdo entre a area ativa e a area de um furo dada
pela Equacdo (55):
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_ A (55)
18,36 cm?
QOr = 0,018 cm?2

QF = 1020 furos

Caldas et al. (2007), estabelece que a &rea dos furos esta entre 8 e 12% da area ativa
da maioria dos pratos utilizados e considerou-se para o projeto como sendo 8%, entdo, a
quantidade real de furos é dada pela Equacéo (56):

Qrr = Qr - 8% (56)
QRF = 1020 - 0,08

Qgrr = 81,6 furos

Selecionou-se, portanto 82 furos no prato.
4.8 BALANCO DE ENERGIA

O balanco de energia tem a funcdo de demonstrar a quantidade de calor tanto fornecida
quanto retirada da coluna (esse ultimo utilizando-se trocadores de calor) e, assim, determinar

quais resisténcias seriam capazes de prover essa taxa de calor necessaria.

Todas as informacgdes relacionadas ao balan¢o de energia, como temperaturas e
entalpias tanto do etanol quanto do alcool isoamilico, foram obtidas no NIST (National Institute
of Standards and Technology, 2018), que compila dados de substancias quimicas inerentes ao
homem.

PRODUTO DE FUNDO
A seguir estdo alguns dados necessarios para a realizacdo dos célculos de balanco de

energia para o produto de fundo.
e Composicao: 98% de alcool isoamilico e 2% de etanol;
e Temperatura do liquido: 120°C
e Temperatura de saida do produto de fundo: 25°C

As entalpias de vaporizagdo tanto do etanol quanto do &lcool isoamilico, na

temperatura de 120°C, pois nesta temperatura todos os componentes presentes no 6leo fusel
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saem na parte vapor, em maior porcentagem o etanol. Foram calculadas a partir de interpolactes
lineares, que estdo detalhadas no Anexo B, onde foram encontrados os seguintes resultados
(NIST, 2018):

Entalpia de Vaporizacao do Etanol a 120°C

kj
Hyap = 35,18 —

Entalpia de Vaporizagdo do Alcool Isoamilico a 120°C

k]
Hvap = 45,62 ﬁ

De acordo com McCabe et al. (1993), a perda de calor de uma coluna isolada é
relativamente pequena e a propria coluna possui caracteristica essencialmente adiabatica. Os

efeitos de calor de toda a unidade estdo exclusivamente relacionados ao condensador e ao
refervedor. Se o calor latente molar médio é representado por A e a mudanca total de calor
sensivel na fase liquido é pequena, o calor adicionado no refervedor é representado por V1.

Se vapor saturado é usado como meio de aquecimento, a vazao de vapor necessaria

fornecida pelo refervedor é dada pela Equacéo (57):

_Va
=7

Porém, dado que no projeto foi utilizada uma resisténcia elétrica como meio de

mg (57)

aquecimento da coluna, a Equacdo (57) se torna a Equacéo (58):

Eetetrica = VA (58)
Na qual: E,isricq é @ quantidade de energia, em kW, necessaria para aquecer a mistura; V é o
vapor gerado no refervedor; 1 é o calor latente molar médio da mistura.

A corrente de vapor (V), no topo da coluna, € o resultado da soma da quantidade de

vapor admitida na alimentacdo, dada por (1 — q)F, com a quantidade de vapor gerado no fundo

da coluna representada por V. Assim, o valor total de \ pode ser calculado pela Equacao (59):

V=(1-qF+V (59)

Desse modo, tem-se a Equacéo (60) para se obter o valor de V:
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V=V-(1-¢q)F (60)

Usando o valor da corrente de alimentagéo F, determinada no balango de massa como

128,64 mols/h, da corrente de vapor V que ¢ de 257,28 mols/h e sabendo que o valor de “q” ¢
0,6, tem-se que:

V =257,28—[(1—10,7) - 294,04]

V =257,28 — 88,21

mols

h

V = 169,07
O calculo do calor latente médio se d& pela Equag&o (61):

; = (X * Disoamitico T (X * Detanot (61)

Na qual: x é a fracdo liquida da corrente de fundo; 2 é o calor latente de vaporizagéo, em kJ/mol,
na temperatura de 80°C.

Entdo, o calor latente médio da mistura é:

1= (0,98 45,62) + (0,02 - 35,18)
- kJ

A=4541 —
mol

Assim, a quantidade de energia elétrica requerida no fundo da coluna é (ver Equacéo

(58)):

Eeiétrica =V -4

mols kJ
Eelétrl’ca = 169,07T - 45,41 w

kj
Ecietrica = 7,677,47 %

Para representar o resultado em kW, é necessario apenas dividi-lo por 3600, obtendo:

Eeistrica = 2,13 kW

PRODUTO DE TOPO

Os dados necessérios para a realizacdo dos calculos de balanco de energia para o
produto de topo sédo descritos a seguir:

e Composicdo: 98% de etanol e 2% de alcool isoamilico;
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e Temperatura do vapor: 120°C

e Temperatura de saida do vapor condensado: 25°C

As entalpias de vaporizacdo tanto do etanol quanto do alcool isoamilico, na
temperatura de 120°C, foram calculadas a partir de interpolacdes lineares, ver Anexo B, onde

foram encontrados os seguintes resultados:

Entalpia de Vaporizacao do Etanol a 120°C

k]
Hvap = 39,03 ﬁ

Entalpia de Vaporizagdo do Alcool Isoamilico a 120°C

kJ
Hvap = 46,72 ﬁ

McCabe et al. (1993), estabelece que se a agua for utilizada como fluido de
resfriamento no condensador, e o destilado ndo for sub-resfriado, sua vazdo necessaria pode ser
dada pela Equagéo (62):

V-2

N = 62
magua (Tz _ Tl) . Cp ( )

Na qual: m4,,, € a vazdo massica de agua requerida; V € a corrente de vapor; A é o calor latente

molar médio da mistura; T, e T: sdo as temperaturas de saida e entrada da agua,

respectivamente; cp € o calor especifico da agua.

O calculo do calor latente médio da mistura se da pela Equacéo (63):

I = (¥ * Disoamitico T V * Detanot (63)

Na qual: y é a fragdo da composicdo da corrente de vapor; A é o calor latente de vaporizagéo,

em kJ/mol, na temperatura de 120°C.

Entdo, o calor latente médio da mistura é:

2 = (0,02 - 46,72) + (0,98 - 39,03)

_ kJ
A=39,18 —
mol

O numerador da Equacdo (62) representa a quantidade de energia que a &gua tem que

retirar do processo, ou seja, a quantidade de calor perdido, representada pela Equacéo (64):
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Qperdido = V- Z (64)

mols kJ
+39,18 —

perdido = 257,28 mol

kJ
perdido = 10080;237

Finalmente, com os valores das temperaturas de entrada e saida da 4gua que é de 30 e
40°C, respectivamente e com o cp da gua de 4,176 kJ.kg.K1, calculou-se a vazdo massica de
agua necesséria para realizar o resfriamento do vapor e, assim, condensa-lo (ver Equacéo (62)):

m _ Qperdido
W (T, =T " ¢

1008023
Magua = (20 — 30) - 4,176

. kg
mégua = 241,4 T
. kg
Mygua = 4,02 min

Considerando a massa especifica da agua como 1kg/l, tem-se que é necessario,

aproximadamente, 4 litros de 4gua por minuto.

Como definido anteriormente, o calculo do balanco de energia pode ser satisfeito
apenas com o calor gerado pelo refervedor e o calor retirado pelo condensador, ndo sendo

necessario o calculo da energia na alimentacdo, pois este ja se encontra englobado no processo.

4.9 DESTILACAO EM COLUNA DE PRATOS

A etapa de destilagdo foi precedida da montagem da coluna de destilacdo
dimensionada. Os pratos perfurados foram conectados a partir de flanges, o que facilitou a
manutencdo individual de cada um, sem que a operacao parasse totalmente. Os recipientes de
alimentacdo e de recolhimento de residuo foram montados separadamente para dar mais
mobilidade a coluna, deixando-a acoplada apenas com o recipiente de obtencdo de alcool
isoamilico, com o condensador, localizado no topo, e o trocador de calor para resfriar o produto
de fundo, detalhes dos equipamentos encontram-se no Anexo C. Na parte elétrica, as
resisténcias requeridas foram instaladas no fundo do recipiente de alimentacdo e na base da
coluna onde também ficou o sensor de temperatura. Foi ainda configurado o set-point do
controlador de temperatura, obtendo um range de atuacdo de 125°C, com variacao de +5°C,

além da adicdo de um contator que permitiu a ligacdo da resisténcia ao controlador sem que
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houvesse o risco de queima-lo por conta da alta poténcia emitida. Vista da coluna de destilacéo

esta disponibilizada na Figura 25.

Figura 25: Coluna de destilacdo montada

———y

Fonte: (AUTOR, 2020)
Depois de montada, foi realizada uma lavagem interna da coluna onde colocou-se 10

litros de uma solugdo de alcool etilico, com graduacdo de 80%, para ser destilada. Como o
alcool tem o ponto de ebulicio menor que o da &gua, ele foi ascendendo pela coluna
higienizando-a e tirando qualquer impureza que pudesse influenciar na destilacéo.

Em seguida, realizou-se a destilacdo do dleo fusel. Foram adicionados 10 litros de 6leo
fasel, com temperatura inicial de 24°C, ao recipiente de alimentacdo, onde permaneceu por 10
minutos para que alcangasse a temperatura de 70°C. Depois, uma bomba com capacidade de
vazdo de 1,3 I/min foi acionada, transferindo o 6leo fusel do recipiente para dentro da coluna
através do terceiro prato, obtido no projeto como o ideal para alimentacdo. Por meio de um

visor acoplado na base da coluna foi possivel visualizar a quantidade de dleo fusel requerida e,
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assim que suprida, cessou-se o funcionamento da bomba. A coluna foi projetada para ser
operada continuamente, o que ndo foi possivel. Esse topico pode ser objeto de estudo para

trabalhos futuros.

Procedeu-se a destilacdo e, com cerca de 10 minutos passados, a temperatura
encontrava-se na faixa dos 85°C e o alcool etilico comegou a ascender pelos pratos iniciando a
operacdo de separacgdo. A elevacdo da temperatura cessou-se por um tempo, momento no qual
foi recolhido o maior volume de etanol. Depois, com o eventual aumento da temperatura,
compostos presentes em menores concentracdes também foram sendo retirados, o que purificou

ainda mais o produto de interesse.

Quando a temperatura atingiu os 125°C, o controlador permitiu sua operagédo entre 0s
intervalos de 120 e 130°C, o que aconteceu durante 20 minutos, momento no qual abriu-se a
valvula do tambor de reciclo 2:1 para o enriquecimento dos produtos. Transcorrido esse tempo,
cessou-se a destilacdo, esperou-se mais 10 minutos para que 0s vapores presentes no interior da
coluna fossem totalmente condensados, totalizando 50 minutos de operacao e quantificou-se 0s
produtos obtidos. Todos esses resultados foram obtidos por meio de experiéncia na operacao

de colunas de destilacéo.

Como produto de topo, os 5 litros estabelecidos no projeto foram extraidos com cerca
de 35 minutos de processo, que pode ser justificado pelo uso de uma resisténcia de maior
poténcia. Pelo balanco energético, seria necessaria uma resisténcia de 1,76 kW para suprir a
demanda calorifica, no entanto, foram encontradas disponiveis para aquisicao resisténcias com
poténcia inferior ou superior a necessitada. Optou-se, entdo, por instalar uma resisténcia com

poténcia de 4,3 kW, o que justificou a obtengdo do volume projetado em menor tempo.

Levando em conta todo o tempo de operacao, foram obtidos 5,83 litros de produto de
topo o que evidenciou uma boa eficiéncia da coluna ja que esse volume representa cerca de
60%, em volume, do residuo presente no 6leo fusel. Como as concentrag¢fes de etanol no 6leo
fasel variam, deve-se entender que a partir de outra amostra, esse valor relatado pode ter

alteracdes.

Com relagdo ao produto de fundo, que € o alcool isoamilico, foram obtidos 3,94 litros,
0 que representa, em volume, cerca de 40% do 6leo fusel. Esse volume demonstra um aumento
guando comparada com a quantidade obtida pela destilagdo em coluna de Vigreux, que pode
ser justificada pelo controle de temperatura mais eficiente e uma maior interacdo entre as fases

obtidos na coluna de pratos. Por conter um sistema de reciclo, o aumento ou diminuigéo da
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razdo que retorna para o interior da coluna pode levar a obtencéo de um alcool com diferentes

niveis de pureza atendendo aos mais diversos usos industriais (FERREIRA, 2012).

Durante a operacdo foram constatadas duas principais dificuldades sendo a primeira
delas o fato de que o condensador foi pouco eficiente em resfriar o produto de topo até a
temperatura requerida no projeto. Conseguiu-se condensar 0 vapor, porém ele estava na
temperatura de 46°C e ndo na de 25°C como tinha sido especificado, pois a vazao da agua usada
no condensador estava cerca de duas vezes menor do que a obtida no balanco de energia que
seriade 4 L/min. Nao foi possivel ajuste da vazao pois a fonte de agua (torneira do laboratorio)

ja estava acionada no maximo.

A segunda e principal dificuldade, foi em relacdo a cor do alcool isoamilico que se
apresentou muito mais escura do que a padrdo. A amostra de 6leo fusel também estava com
uma coloragdo mais escura que o normal e, como o produto de interesse, nesse caso, é o produto
de fundo da destilacdo, ndo foi possivel alterar a cor caracteristica do 6leo fusel do alcool

isoamilico, fato demonstrado pela Figura 26

Figura 26: Amostras do 6leo fusel e do alcool isoamilico

Alcool
Isoamilico

Oleo Fusel

o

Fonte: (AUTORES, 2020)

Terminada a etapa de destilagdo, foram feitas algumas analises fisico-quimicas do
alcool isoamilico obtido. O pH encontrado foi de 5,27, valor abaixo do padréo avaliado na
FISPQ da Companhia Ambiental do Estado de S&o Paulo (2018), que estabelece o pH do

composto como neutro (valor igual a 7). Esse pH mais acido pode ser explicado pelo pH da
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amostra de 6leo fusel utilizada para sua extracdo que apresentou o valor de 4,98. De acordo
com Gutierrez (1993), pH mais acidos favorecem a formac&o de &lcoois superiores que sdo as

substancias que compde o 0Oleo fusel, justificando esses valores.

A analise de densidade foi feita usando um densimetro digital e retornou o valor de
0,817 g/cm3, resultado que se encontra bem proximo da densidade obtida na literatura de 0,810
g/cm3 (MERCK, 2014). Este valor pode ser usado como um dos indicadores de que o produto

obtido realmente é o de interesse, evidenciando assim, um bom processo de destilacao.

O produto desta destilacdo também foi submetido a analises cromatograficas nos gasosa
acoplado ao espectrometro de massas (GCMS-QP2010Ultra) marca Shimadzu, modelo GCMS-
QP2010Ultra; Cromatografo a gas (GC 2010-01) marca Shimadzu, modelo GC — 2010, onde
foi possivel a identificacdo de compostos realizados pelo laboratério IPT como demonstrado na
Tabela 7:

Tabela 7: Resultados analiticos cromatograficos

Composto Formula molecular Teor (%)
Etanol C.H.0 1,301
1-Propanol C;sH;O 0,20 £ 0,01
Isobutanol CsHyg0 3,8+01
Isopentil acetato C7H140; 0,09 0,01
1-Butanol CsHic0 0,15 0,01
lzgg:')eég;;;%'fta""' (pouco) + C.H,.O 922+04
Etil hexanoato CeH150- 0,07 0,01
1-Hexanol CeHu0 0,03x0,01
Talvez 3-Hexen-1-ol CeH420 0,02+0,01
Etil octanoato CipHz005 0,15+ 0,01
Etil decanoato Ci2H240, 0,48 +0,03
Isopentil octanoato Cy3H2502 0,03 +0,01
2-Feniletil acetato C,H20; 0,02 +0,01
Etil dodecanoato CyoHos05 0,18 0,01
Talvez isopentil decanoato C,:H300, 0,05+x0,01
2-Feniletanol CH,,0 0,03+0,01
Provavelmente nerolidol C5H2:0 0,02 +0,01
Talvez dimetoxiestireno CipHi202 0,02+0,01
Egl;ggiigecanoato (pouco) + acido CieHzz0s + CeHigOs 0,20 + 0,01
Etil hexadecanoato CieHa502 0,02+0,01
Acido decanoico CipHz005 0,31 +0,01
Farnesol CisH260 0,06 0,01
Acido dodecanoico Cy2H2402 0,05+0,01
Compostos néao identificados - 0,50 £ 0,07

Fonte: (AUTOR, 2020)
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Como demonstrado na Tabela 7, o alcool isoamilico foi encontrado em maior
quantidade, cujo resultado € de 92,2 % de pureza sendo que estes resultados apresentam 95%
de confiabilidade com a média das 3 amostras realizadas e o limite do método de quantificacdo

é de 0,01%. O pico analitico de alcool isoamilico pode ser verificado na Figura 27:
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Figura 27: Grafico cromatograma do alcool isoamilico
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Fonte: (AUTOR, 2020)

A Figura 27 demonstra o cromatograma do material LAQ 1101-20 do laboratério IPT.

O composto quimico correspondente ao pico de maior intensidade (tempo de retengdo = 15

minutos) € o alcool isoamilico.
Nas analises organolépticas o Unico fator que ficou em discordancia com o previsto

foi a cor do produto, explicada anteriormente, ja que o odor e 0 aspecto estavam de acordo

quando comparados com uma amostra padréo.
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CAPITULO 5 - CONCLUSOES

O desenvolvimento do presente trabalho possibilitou uma analise do 6leo fusel e sua
aplicacdo industrial através da separacdo e uso do seu composto majoritario, o alcool
isoamilico. Seu reaproveitamento e utilizacdo como fonte alternativa de renda para a indUstria

sucroalcooleira se mostrou promissor.

Como um dos pilares do desenvolvimento sustentavel, o etanol se destaca no ramo dos
biocombustiveis e agora, pode ser reconhecido também atraves do 6leo fusel, uma vez que a

aplicacdo deste traz beneficios socioambientais e econémicos.

O projeto da coluna, utilizando o0 método de McCabe-Thiele se mostrou muito eficaz
nos parametros de dimensionamento, retornando valores coerentes com 0s critérios propostos
pelo autor. A coluna foi construida com o didmetro de 5 cm, altura total de 1,22 m, sendo

constituida de oito pratos perfurados.

Neste sentido, o balan¢o de massa, feito por meio das vazdes molares, foi fundamental
para o desenvolvimento do projeto, pois, foi a partir desses valores que foram definidas as

quantidades tanto de produto de topo quanto de fundo inerentes ao processo.

O balan¢o de energia foi aplicado a fim de se estabelecer a quantidade de energia
necessaria para aquecer a mistura e, assim, determinar a poténcia da resisténcia elétrica que
proveria essa energia, além de definir a quantidade de dgua necesséria para resfriar a corrente

de destilado e do produto de fundo.

Comparando a destilacdo do 6leo fusel em coluna de Vigreux com a destilacdo feita na
coluna de pratos, verifica-se uma maior eficiéncia na separacgdo pelo ultimo método. Na coluna
de Vigreux foram obtidos 34,9 mL de alcool isoamilico a partir de 100 mL de dleo fusel e na
coluna de pratos foram obtidos 39,94 mL para a mesma quantidade de fusel. Isso pode ser

explicado pela maior interacdo interfasica provida pelos pratos perfurados dentro da coluna.

Em relacdo aos parametros fisico-quimicos analisados, a maioria possibilitou
resultados semelhantes aos encontrados na literatura, divergindo somente o pH do alcool
isoamilico. As analises realizadas foram essenciais para caracterizar cada composto e, assim,

determinar sua obtencé&o.

Alguns problemas operacionais foram notados, como a ineficiéncia do condensador
em resfriar completamente o produto de topo, a falta de equipamentos para que a coluna

operasse em carater continuo e a dificuldade de se retirar todo o produto obtido da base da
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coluna, havendo a necessidade de inclina-la. A cor muito escura dos compostos obtidos também
foi um dos problemas encontrados durante a realizacdo do trabalho, o que evidenciou a
necessidade de encontrar uma alternativa para aperfeicoar o sistema. Todos esses percal¢os,
podem servir de propostas para 0 melhoramento deste trabalho ou como ideias para trabalhos

futuros.

Conclui-se que o principal objetivo do trabalho que se trata do projeto de
dimensionamento e construcdo de uma coluna de destilacdo piloto para a destilacdo do 6leo
fasel para obtencdo de alcool isoamilico foi alcancado e que este subproduto se mostrou como
uma alternativa rentavel para o fornecimento de uma matéria-prima nobre usada em Vvarios
ambitos industriais, agregando valor tanto ao proprio 6leo fusel quanto para o alcool isoamilico,

contribuindo, assim, para o gerenciamento desse residuo.
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ANEXOS

ANEXO A

Localizacdo das correntes que compdem a coluna de destilacéo
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ANEXO B

Neste anexo estdo especificados os calculos das interpolaces lineares necessérias

durante a execucgéo do trabalho. Os dados foram retirados do NIST (2018).

e Interpolacéo linear para achar a viscosidade do etanol.

Viscosidade do Etanol

Temperatura (K) | Viscosidade (cP)
373,15 0,320
373,85 X
393,15 0,245

Interpolacao

393,15 — 373,15 0,245 — 0,320
393,15 — 373,85 0,245 — X

1,04(0,245 — X) = —0,075

0,25 —1,04X = —0,075

X =032cP

e Interpolacdo linear para achar os valores das entalpias de vaporizagdo nas suas

respectivas temperaturas.

AH Vaporizac¢ao Etanol a 120°C

T(C) | H (kJ/mol)

149,85 30,6
120 X

119,85 352




Interpolagéo

119,85 — 149,85 35,2 — 30,6
119,85—-120  352—-X

200(352—-X) =46

7040 — 200X = 4,6

kj
X =35,18 —
mol

AH Vaporizacgao Isoamilico a 120°C

T(°C) | H (kd/mol)

131,05 44,07
120 X
89,85 49,8

Interpolagéo

89,85 — 131,05 _ 49,8 — 44,07
89,85 —120  498-—-X

1,37(49,8 — X) = 5,73

68,23 —1,37X = 5,73

kJ
X = 45,62 —
mol

AH Vaporizag¢ao Etanol a 112°C

T(C) | H (kJ/mol)

119,85 352
112 X

111,85 39,1
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Interpolagéo

111,85 - 119,85 39,1 — 35,2
111,85—-112  39,1—-X

53,33(39,1 - X) =3,9

2085,2 — 53,33X = 3,9

kj
X =39,03 —
mol

AH Vaporizagio Alcool Isoamilico a 112°C

T(°C) | H (kd/mol)

131,05 44,07
112 X
89,85 49,8

Interpolacédo

89,85 — 131,05 _ 49,8 — 44,07
89,85 —112  498-—-X

1,86(49,8 — X) = 5,73

92,63 —1,86X = 5,73

kj
X =46,72 —
mol
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ANEXO C

Neste anexo estdo detalhados os equipamentos que compdem a coluna de destilacao.

Pratos conectados por flanges; condensador; sistema de reciclo




Base da coluna
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RDO FERREIRA DA SILA

- , JO!
 "00RENTADOR: FERNANDES, DAVID MAIKEL

R: FINZER, JOSE ROBERTO DELALIBERA
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Recipiente de alcool isoamilico; trocador de calor
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Recipiente de alimentacéo de 6leo flsel

TANQUE
OLEO FUSEL
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Detalhes do vertedor e do prato




