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Resuma A destilacdo € o processo de separacdo mais arapla utilizado nas industrias,
onde a separacdo de componentes de liquidos niss@véeita através da diferenca de

volatilizacdo de cada um destes. Obtendo as vasigue proporcionam maior rendimento e
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menor gasto energético, o objetivo do trabalhoigipar a producdo fixando valores de:
tempo necessario para producdo de bioetanol déatespecificacdo de alcool hidratado; taxa
de refluxo; e vazéo volumétrica de produto de t&eguiu-se um planejamento experimental
em que os dados foram configurados a partir da dokigia de Delineamento Composto
Central Rotacional. Realizaram-se 17 processosedglatdo no sistema descontinuo e em
cada um destes houve a alteracdo das variaveio me refluxo, pressdo de vapor do
refervedor e porcentagem de alcool na mistura alestilada, analisando a influéncia das
variaveis de entrada do processo sobre as varigagi®stas: tempo dgtart-ug volume de
bioetanol produzido, vaz&do (L*hde bioetanol produzido e graduacéo alcodlica rodlyto.
Durante os experimentos monitorou-se os perfisedepératura do destilador, alambique,
condensador e deflegmador, analisando como o cdéampento desses podem afetar o
processo de destilacdo. O experimento 11, realizadoondi¢cdes de 0,75 de taxa de refluxo,
0,7 kgf.cn? de pressdo de vapor e 8 % (viv) de graduacdo lmlaoidicial da mistura,
apresentou o maior rendimento em menor tempo, cobtemc¢éo de um total de 14 L em 140

minutos.
Palavras-chave:Batelada, biocombustiveis, processo de destilacao.

Abstract: The distillation is the separation process widebledi in industry, where the
separation of immiscible liquid components is magevolatilization difference in each of
these. Getting variables that provide higher thhpug and lower energy consumption, the
objective of the work is to optimize productionts®j values: time required to bioethanol
production within specification hydrous alcohobMi rate; and volumetric flow rate of the top
product. Followed an experimental design where dat@ configured using the methodology
of delineation Central Composite Rotational. Weeefgrmed 17 distillation processes in a
batch system and each of these was the changeialbles: reflux, vapor pressure of reboiler
and alcohol percent at the mixture that will betitiesl, analyzing the influence of the input
process variables on the response variables: igtatitme, volume of bioethanol produced,
ethanol output produced (LY and alcoholic graduation of the product. Durire t
experiments monitored profiles of temperature ostillier, alembic, condenser and
deflegmador, analyzing how the behavior of theseaféect the distillation process. The 11
experiment, carried in conditions of 0,75 of floate, 0,7 kgf.cm-2 of vapor pressure and 8%
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(v/v) of initial alcoholic graduation at the mixejrpresent the highest yield in lass time, with
an acquisition of a total of 14 L at 140 minutes.

Key-words: Batch, biofuels, distillation process.

Introducao

A separacdo de compostos € parte essencial naegraagbria dos processos
industriais, agregando valor aos produtos obtid@sgdestilacdo é a técnica de separacdo mais
largamente utilizada, com grande aplicacdo nass &ea biocombustiveis, petroquimicas e
industrias quimicas em geral (KETZER, 2013).

A destilacdo é um processo que promove a sepadecaosturas binarias, pelo qual
o liquido, por efeito de aquecimento, é conduzidiasa gasosa, transformando-se em liquido
novamente apos ser condensado. Durante 0 pro@essoe a evaporacao parcial da mistura
liguida afim de separar os componentes misciveacdsdo com o0s seus diferentes pontos de
volatilizacdo, através de uma operacdo de contaiond entre as duas fases fluidas
permitindo a difuséo interfacial de seus constiasre levando a separacédo desejada (FILETI,
1995; GOUVEA, 1999).

Durante a fermentagdo alcodlica para a producdetatel, h4 a formacdo de uma
gama de subprodutos, dentre eles estdo acidosiavgarurfurol, ésteres, aldeidos e os
alcoois amilico, propilico, butilico. Estes congiin uma parcela de pequena importancia em
relacdo ao volume, porém, de grande efeito nadpagi do produto final. Denominados de
impurezas volateis, precisam ser retirados por meipurificacdo (LIMAet al, 2001).

As colunas de destilacdo sdo compostas por gonliosirios superpostos, com
separacdes transversais, denominamos de pratosmulejas. Estes formam uma série de
aparelhos de destilacdo simples, um destilando &#usres ascendentemente para o outro
através de calotas, e recebendo um liquido residoaprato superior, que desce pelos
chamados tubos ou sifées (JUNIOR, 2010; SOARES))200

O refervedor, localizado da base da coluna, é respel por promover o
aguecimento dos vapores que ascendem pela colueariquecimento do teor alcodlico da
fase vapor acontece durante as interagfes dasdimaess de fendmenos de transferéncia de
calor e massa, um conjunto de técnicas e equipasdestinados a separacdo de um ou mais

componentes de uma mistura ou solucdo. No decdor&ascoamento contracorrente a fase
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vapor ascende pela coluna transferindo energia/pal@ a fase liquida, e recebendo massa
alcodlica. Portanto, quanto mais proximo do topeaana, maior tende a ser o teor alcoolico
e maior a concentracdo de compostos volateis maviagor a ser condensada (KETZER,
2013).

Os vapores alcodlicos que saem da parte superiocotlma dirigem-se a um
condensador, onde séo resfriados e condensaddos.deate liquido € retirada como produto
de topo, e o restante retorna a coluna como reflea funcéo € manter os vapores ricos em
alcool na cabeca da coluna (FOU&Tal.,1982).

A sucessiva busca por aperfeicoamentos das cotlmaestilacdo tem contribuido
no sucesso econdmico dos processos, Visto quetitacks exige determinada eficiéncia
energética, e quando se trata disso torna-se iargerto aperfeicoamento das etapas de
producdo para que com a utilizacdo de métodos deot® adequados, haja o aumento da
eficiéncia e a minimizacdo do gasto energéticayltasdo em menores custos para a empresa
(KETZER, 2013; CADORE, 2011; WERLE, 2007).

Visando o aumento da competitividade de pequerstgatas, € necessario que haja
um melhor aproveitamento da matéria-prima nelacgasadas, através do aumento no
rendimento do produto final e na minimizagdo doscomo energético (MAYER, 2010).

A partir deste cenario, 0 objetivo do presenteditad foi avaliar a produtividade de
etanol em uma unidade piloto de capacidade de péodde 40 L.di4, utilizando diferentes
parametros operacionais a fim de aperfeicoar augémle o consumo energético, tomando
como indices de desempenho: tempo necessario paducpo de etanol dentro da
especificacdo de alcool hidratado; taxa de reflmezessaria; e vazdo volumétrica de

producao do etanol.

Materiais e métodos

Segundo Fileti (1995), para que o0s sistemas omgraisi sejam executados e
mantidos as colunas de destilagdo exigem o moniemto de determinados fatores que
influenciam no processo, para que estes sejamadpsste controlados, aumentando a
eficiéncia da mesma e diminuindo possiveis dectasgperturbacdes.

Na Tabela 1, observa-se o planejamento experimezdizado a partir do método
DCCR (Delineamento Composto Central Rotacionafgrahdo os valores das varidveis

analisadas e que tem como objetivo fornecer refdtaom precisdo, diminuindo o numero
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de testes e otimizando o experimento (RODRIGUES9R0

Determinaram-se trés variaveis independentes: dragdumétrica de etanol na
mistura inicial; taxa de refluxo e pressédo de vagevido ao fato de poderem ser controladas
através do painel do sistema de destilacao, etia giaso, propds-se 17 experimentos visando
a elaboracdo de um modelo matematico e de umaf®ipaesposta da regido 6tima do

processo de destilacéo.

Tabela 1. Planejamento experimental.

Fatores (n) - 1,68 -1 0 1 +1,68
% Etanol (v/v) 5 6,21 8 9,79 11
Taxa de refluxo 0,25 0,35 0,5 0,65 0,75
Presséo de vapor

(kgf.cmi®) 0,35 0,49 0,7 0,91 1,05

A unidade piloto experimental tém capacidade dedygéo de 40 L.dij e é

composta pelas partes observadas no esquema da Eigu

CALDEIRAAQUAFLAMOTUBULAR
-Capacidade: 12kzf.em -2

4

PAINEL DECONTROLE

- Verificag3o da temperatura dos equipamentos da dastilagio

4

AL AMBIQUE
- Capacidade: 300 Litros

1

TORRE DE DESTILAGCAO
- 15 pratos
- Localizada na parte externa da unidads

Figura 1. Fluxograma da unidade piloto experimental

Revista Brasileira de Energias Renovaveis, v.40p- 118, 2015



Nomenclatura

Na Tabela 2, apresentam-se as nomenclaturasadtibzao longo do texto.

Tabela 2. Nomenclatura

Nomenclatura

Ci
C
Kg.cm?

L.dia*
L.h?
min

viv
\Y
Vi
Vo
°GL
%

Concentragéo alcodlica inicial
Concentracao desejada
Quilograma forca por centimetros quadrados
Litros

Litros por dia

Litros por hora

Minutos

Vazéo

Tempo

Concentracéo volume/volume
Volume

Volume inicial

Volume desejado

Graduacéao Alcoolica Gay Lussac
Porcentagem

Fracdo volumétrica de etanol

A mistura a ser destilada possuia aproximadam@ditBos agua/alcool, e realizou-

se a correcdo da graduacao alcodlica através dolede diluicdo (Equacéo 1), de acordo

com os valores de porcentagens alcodlicas estidedeco planejamento experimental

(Tabela 1).

C1XV1=C2XV2

Taxa de refluxo

(1)
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A taxa de refluxo é um fator determinante no tdopd@ico do destilado. Cada
experimento foi realizado com determinada taxaedkixo, através da valvula de refluxo

contida no painel interno do sistema de destilacéo.

Pressao de vapor (Kgf.cth

Apds o aquecimento da caldeira, ao atingir aprodamsente 5 Kgf.ci de vapor,
abriu-se a valvula que permite a liberacédo de fcepara a estrutura de destilacdo. Os valores
de pressao requeridos sdo observados em um mandpwitido no painel interno da

estrutura de destilagéo.

Vaz&o volumétrica do destilado ()h

A cada teste coletou-se em uma proveta determigaadatidade do produto obtido
quando este alcangcava uma graduacdo alcodlica at@m@? °GL. Anotou-se o tempo de
retirada e a partir disso, utilizando a Equac&mRulou-se a vazéo para cada teste.

| <

(2)

Temperaturas do sistema de destilacao

Durante a realizagdo dos experimentos monitorouase temperaturas do
condensador, alambique, deflegmador e destilad®ersadas no painel interno de
destilacdo,sendo estas anotadas a cada 2 minumog objetivo de avaliar a influéncia destas

sobre o processo de destilacao através dos gr@fiataslos posteriormente.

Resultados e discussdes

Através da variacdo da graduacdo alcoolica initeeda de refluxo e pressao de
vapor, diferentes condicbes de operacdo foram d@staobjetivando a partir de analise
estatistica determinar o melhor processo dentes.e§tbserva-se na Tabela 3, a matriz do
planejamento, onde a partir dos dados reais e icadds envolvidos no processo, nos
diversos experimentos, obteve-se a superficiegposta em relacdo as variaveis de interesse.
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Tabela 3 - Matriz do planejamento (DCCR) com oer&s (codificados e reais) e resultados
obtidos de tempo de destilagdo (T (min)), volumeetinol produzido (L), vazéo (L/h) e
graduacédo alcoolica do produto retirado (°GL).

Valores Codificados Valores Reais Variaveis Regsost
Ensaio . ) | Temp V. de Vazi

S YoEtan Reflux Pressd %Etan Reflux Pressa etano o °G

ol 0 o] ol o] 0 (min) (||_) (L) L
1 -1 -1 -1 6,21 0,35 0,49 235 10 35 92
2 1 -1 -1 9,79 0,35 0,49 343 27 3,7 92
3 -1 1 -1 6,21 0,65 0,49 301 22 47 92
4 1 1 -1 9,79 0,65 0,49 296 24 32 92
5 -1 1 1 6,21 0,65 0,91 79 0 0 84
6 1 -1 1 9,79 0,35 0,91 38 0 0 88
7 -1 1 1 6,21 0,65 0,91 85 0 0 89
8 1 1 1 9,79 0,65 0,91 48 0 0 71
9 -1,68 0 0 5 0,5 0,7 40 0 0 90
10 +1,68 0 0 11 0,5 0,7 74 16 439 92
11 0 -1,68 0 8 0,25 0,7 140 14 189 92
12 0 +1,68 0 8 0,75 0,7 165 16 13,0 92
13 0 0 -1,68 8 0,5 0,35 298 36 75 92
14 0 0 +1,68 8 0,5 1,05 42 0 0 91
15 0 0 0 8 0,5 0,7 46 0 0 89
16 0 0 0 8 0,5 0,7 58 9 58,0 92
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17 0 0 0 8 0,5 0,7 192 14 46 92

Andlise do tempo de destilacédo

A partir dos dados apresentados na Tabela 3, pt#oo grafico de Pareto,
observado na Figura 2(a), avaliando a influéncigmauacéo alcoolica inicial, refluxo e a
presséo de vapor no tempo total de destilacdceRdenciado que apenas a pressao de vapor
apresentou influéncia significativa sobre o temptalt de destilacdo, em um nivel de
significancia de 5%. Dessa forma, gerou-se o motle&ar para o tempo de destilacéo,

representado pela equacéo 3, com coeficiente dessEp de 67%.

Tpestitacao = 142,4387 —95,02078 X Pressao de vapor 3)

Ressalta-se que, nessa equacgao considerou-sesagpoesn 0s valores codificados.
Através da analise de variancia (ANOVA), apresemtad Tabela 4, o modelo apresentou

concordancia acima de 67% com os dados obtidodiagerealizacdo das destilacdes.

Tabela 4 ANOVA do modelo linear do tempo de destilagao.

Fonte de Grausde Somados Quadrado

F F R
Variacdo Liberdade Quadrados Médio caleulado - Tabelado

Regresséo
1 113604,9479 113604,9479 28,5127 4,6001 0,6707
(Modelo)
Residuo 14 55781,0520  3984,3608
Total 15 169386,0000

Verificou-se que o modelo é valido no intervald®&86 de confianca, tendo em vista
gque 0 Kalculado© Maior que 0 fpelado,0 que torna esse modelo passivel de ser utilipade
estimar o tempo total de destilagdo por meio derfige de resposta. Na Figura 2(b),
encontra-se a superficie de resposta obtida paracesso de destilacao.

Realizando o processo de destilagdo com maioresgee de vapor, em torno de 0,9
Kgf.cm?, observa-se que o tempo é reduzido de forma Higtiifa, entretanto, o produto

retirado ndo esta dentro das especificacdes emareko teor alcoodlico. Aléem disso, ha um
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gasto energético muito elevado, e todo volume midduatinge cerca de no maximo 88 °GL,
graduacéao que tende a diminuir do inicio até d tlogprocesso.

Observa-se também na Figura 2(b), que conformenandicdo da presséo de vapor
aumenta-se o tempo do processo. Nos experimerdligagos com pressdes de vapor de 0,7
Kgf.cm™, houve a retirada de produto nas especificacdekagéo ao teor alcodlico, porém,
em um maior tempo de processo.

Analisando a Figura 2(c), observa-se que um auntanfwessao de vapor provoca a

diminuicédo do tempo de destilacdo, conforme mem@oranteriormente.

@ Pronsdo Ggf caXL) I 0 ¢

uwa| e o

Pamlolglen(Qf |13y '

awe|  Juso

Retma@|  Jrocoin)

“east@|  |oune
OnEael)|  Jesme
@Refxa) || 299354

8

o -

AV

05 . et -

Figura 2(a). Gréafico de Pareto para o tempagura 2(b). Superficie de resposta para o

total de destilago. tempo de destilacéo.
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Figura 2(c). Analise de efeito da presséo de vapbre o tempo de destilagdo.

A utilizacdo de uma pressdo de vapor muito eleadareta o rapido aquecimento

da mistura a ser destilada e o0 aumento da velceidasl vapores, fazendo com que o fluxo de
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vapor que ascende pela coluna seja muito intenpesak de estes processos exigirem
menores tempos, ndo se mostram vantajosos, pasespam troca de calor e de massa

insuficientes para que se obtenha um produto dedeptro da especificacio de“@..

Andlise do volume de etanol produzido

A partir dos dados apresentados na Tabela 3, pt#oo grafico de Pareto,
observado na Figura 3(a), avaliando a influénciggauacéo alcoolica inicial, refluxo e a
pressdo de vapor sobre o volume de etanol produeigmr meio deste, observa-se que a
pressdo de vapor e o percentual alcodlico inicial ndistura apresentam significativa
influéncia no volume de etanol produzido, em unehde 5% de significancia.

Dessa forma, gerou-se um modelo quadratico parallone de etanol produzido,

representado pela Equacéo 4, com coeficientegydessfio de 82%, observado na Tabela 5.

Vetanol =9,1015+3,4746023 x%Etanol—10,71544 x (4)
Pressdo de vapor +2,6386 x(Pressio de vapor)?

Utilizando-se a analise de variancia (ANOVA), apréada na Tabela 5, observou-se

gue o modelo mostra valor superior de regressaarlia 82%.

Tabela 5 ANOVA do modelo quadratico do volume de etanol.

Fonte de Grausde Somados Quadrado

' - . Feaiculado  Frabelad R?
Variagdo Liberdade Quadrados Médio caloulado. - Tabelado

Regressao
1591,8804 530,6268 18,6032 3,4902 0,8230
(Modelo)
Residuo 12 342,2795 28,5232
Total 15 1934,1600

Verificou-se que o0 modelo quadratico € valido nernvalo de 95% de confianca,
POIS 0 Raiculado € Maior que 0 pelade @SSIM este modelo pode ser utilizado para estimar
valor do volume de etanol a partir da superficieedposta.

Na Figura 3(b), encontra-se a superficie de reapugida para o volume de etanol, e
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através da analise desta observa-se que quants engorcentagem alcodlica na mistura

inicial, maior a quantidade de alcool que é redirddrante o processo, pois todo ou grande
parte do volume de &lcool adicionado na misturadem ser destilado. Este produto retirado
pode ou ndo possui alta graduacdo alcodlica, etgquaenor a graduagdo do produto, o

volume produzido tende a ser maior, pois 0 mesnssypdambém certa quantidade de agua
em sua composicao.

Na Figura 3(a), observa-se que o volume produzishobém é influenciado pela
pressao de vapor, devido ao rapido aquecimentof@naacdo de grande velocidade de
vapores, como citado anteriormente.

No ensaio 13, realizado com pressdo de vapor d& Kgd.cm? e porcentagem
alcodlica inicial de 8% (v/v), obteve-se 36 litsm 298 minutos. Nos ensaios que utilizaram
pressao de vapor acima de 0,9 KgfZnm&o houve a producdo de &lcool nas especifisacbe
em relacdo ao °GL, e nos que utilizaram pressaeager de 0,7 Kgf.cifie porcentagem
alcodlica inicial de 8% (v/v) como o ensaio 11, pgemplo, houve a producao de 14 litros,
em 140 minutos.

O gréfico exposto na Figura 3(c) demonstra o efdaopressdo de vapor e da

graduacéo alcodlica inicial sobre o volume de dtprariuzido.

IPressio (kgf (L) l ].‘M:

(D%Eusell) b oeass

Pressio (kgfcoXQ) 2 450009 » 4
ot | Jiesse
Re2za(Q) h 7103
wpt|  hses
(D)Refxoll) :]12.‘33'1
1wyt 461959
wEamtQ [ Josens |

p=05 -

Figura 3(a). Grafico de Pareto para o volunkégura 3(b). Superficie resposta para o

de etanol produzido. volume de etanol.
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Figura 3(c). Analise da variacdo da pressao dervama % de etanol sobre o volume de

etanol produzido.

Analise sobre vazéo de produto de topo (Q); e sallyrduacédo alcodlica do produto de
topo (°GL)

Para a andlise da influéncia das variaveis indegrgrd na vazao de produto de topo
(Q), e sobre a graduacéao alcodlica inicial (°Gleyog-se os graficos de Pareto observados na
Figura 4(a) e (b), e conforme o indicado por esté® houve significancia das taxas de
refluxo, presséo de vapor e graduacédo alcodlicsirsobre os valores de vaz&o e graduacao
alcodlica do produto de topo.

(%Buso)) I oonsne AL B 2oy
Pressio (kgf et XQ) |-s991(~9 H !zm*
1Lyl baasins prembongeadt)| L sue
Ayl } sesss DRetmol) fr2see
oy | s e 3 I Y2
GPremiongesd@)|  hene 1wyt e
Ref(Q) }asesss RetaaQ) J2337ee
@Reioll) :ms«: Prossdo (kg c#XQ) :]::aw
NEumtQ)|  Jossie ) j-:
=05 Ll

Figura 4(a). Grafico de Pareto para a vazhRmura 4(b). Gréafico de Pareto para a
de produto de topo (Q). graduacdo alcodlica de produto de topo.

A concentracdo volumétrica de etanol na misturaera destilada possui efeito
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positivo sobre o volume final de etanol recuperamoseja, aumentando a concentracao de
etanol na mistura a ser destilada, maior o volumetdnol produzido. J& a pressao interna da
linha de vapor tem efeito negativo, ou seja, auareld-se a pressao, obtém-se menor volume
de etanol produzido dentro da especificacdo, poasip maior a pressdo, maior a velocidade
da fase vapor e menor o tempo de contato entrasas,fo que prejudica os fendbmenos de

transferéncia de calor e massa.

Conclusoes

Apés a realizacdo de todos os experimentos, canskiique a pressdo de vapor
exerce grande influéncia sobre o tempo dos prosessovolume de etanol purificado, pois
esta diretamente relacionado ao tempo de aque@mndanistura do sistema de destilacéo e a
velocidade em que os vapores formados ascendencglal@a, onde quanto maior a pressao
de vapor, menor o tempo deart-upg e maior a velocidade da fase vapor.

Portanto, para a determinagdo dos parametros rdatguados € necesséario que o
objetivo final do processo seja definido, por exlEmempo, volume de etanol produzido ou
graduacéo alcodlica do retirado.

Analisando o menor tempo como objetivo, tem sepeBmento 11 como o de maior
rendimento, que durou cerca de 140 minutos, com wemdo de 18,9 Lthe um total de
produto retirado acima de 92 °GL de 14 litros. Besste utilizou-se uma taxa de refluxo de
0,75, pressao de vapor de 0,7 Kgfengraduacao alcodlica inicial de mistura de 8%)(v/

Devido a alta taxa de refluxo houve a purificac@ofase vapor, e a retirada de
produto com a graduacédo alcodlica desejada. A gwess vapor, por ser alta, também pode
ter influenciado em um menor tempo skart-up da coluna, diminuindo o tempo deste, e
aumentando o tempo da fase estacionaria (fase emagutemperaturas do sistema de

destilacdo ndo sofrem grande variacao, e que ajwakd interesse é produzido).
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