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RESUMO

A recente evolucdo no campo dos equipamentos de destilagdo levou ao desenvolvimento de
novas tecnologias termodinamicamente mais eficientes. Destaca-se as colunas de destilagao
de filme descendente energeticamente intensificadas da Tecnologia Destubcal, que combinam
as funcionalidades de uma coluna de destilacdo de filme descendente ¢ um termossifao
bifasico em uma unica unidade compacta. Apesar do recente progresso tecnoldgico em busca
da consolidagdo destas unidades na area de separacdo de misturas, a falta de conhecimento
sobre o comportamento dindmico destas colunas de destilagdo limita a progressao industrial
desta tecnologia. Neste sentido, o objetivo deste trabalho ¢ investigar experimentalmente o
comportamento dindmico do processo de separacdo de uma mistura bindria de etanol e dgua
nas duas unidades de destilagdo Destubcal (Unitubular e Multitubular), confrontando-se as
duas configuragdes de aquecimento possiveis (isotérmico e com perfil axial de temperatura).
Primeiramente, identificou-se as etapas do procedimento de partida das unidades piloto de
destilacao de pelicula descendente aquecidas por termossifao bifasico, que foi caracterizada
como tendo trés fases distintas: (1) etapa descontinua; (2) etapa semicontinua; ¢ (3) etapa
continua. Confrontando-se as unidades de destilagio Unitubular ¢ Multitubular frente a
operacdo da partida, ndo se mostraram diferengas relevantes entre estas quanto ao tempo
requerido para estabelecimento de cada etapa. Comparando-se as configuragdes de
aquecimento isotérmico e com perfil axial de temperatura, foi evidenciado uma ligeira
tendéncia a se obter dinamicas de inicializagdo mais répidas para a configuracdo de
aquecimento isotérmico. Do ponto de vista energético, o procedimento de partida com a
camara de vapor operando sob a configuracdo de aquecimento com perfil axial de
temperatura, quando comparada com a configuragdo de aquecimento isotérmico, propiciou
uma redu¢do na demanda energética em 30,3% para a unidade de destilacdo Unitubular e de
17,0% para a unidade de destilagdo Multitubular. Quando comparada com uma coluna de
destilacdo convencional (dados da literatura), a destilagao de filme descendente intensificada
se apresenta como uma op¢ao promissora para o enriquecimento de etanol, em que obteve-se
uma economia de energia de 15,06% e reducdo de 62,96% na altura do equipamento de
destilagdo. Além disso, o uso desta nova proposta tecnologica favoreceu uma dindmica de
inicializagdo mais rapida em relagdo a coluna de destilagdo convencional. Em segunda
instadncia, as respostas dinamicas das duas unidades de destilacio Destubcal frente a
perturbagdes nas principais variaveis de entrada do processo também foram investigadas. As
respostas transientes obtidas permitem concluir que a cdmara de vapor operando sob a
configuragdo de aquecimento isotérmico apresentou dindmicas mais rapidas, em ambas as
unidades de destilagdo Destubcal. Quando se compara a mesma configura¢iao de aquecimento,
ambas as unidades de destilacdo Destubcal apresentaram respostas relativamente proximas.
Por fim, o comportamento transiente da unidade de destilagdo Multitubular frente as
perturbacdes, quando comparada com o comportamento de uma unidade de destilagdao
convencional (dados da literatura), apresentou tendéncia positiva a obtencao de respostas mais
rapidas frente a possiveis perturbagdes, evidenciando o grande potencial da tecnologia de
destilagdo por filme descendente intensificada energeticamente para substituir as colunas de
destilagdo convencionais.

Palavras-chave: Tecnologia Destubcal; Destilacdo de filme descendente; Resposta
Transiente; Partida; Reducao energética.



ABSTRACT

Recent developments in equipment for distillation field has led to the creation of new energy
efficient distillation technologies, with emphasis on thermosyphon-assisted falling film
distillation columns (Destubcal Technology), which combine the functionality of a falling
film distillation column and a biphasic thermosiphon device in a single apparatus. Despite the
recent technological progress in the search for the consolidation of falling film distillation
columns coupled to a biphasic thermosiphon device in the area of separation of mixtures, the
lack of knowledge about the dynamic behavior of thermosyphon-assisted falling film
distillation columns limits the industrial progression of this emerging technology. In this
sense, the objective of this work is to experimentally investigate the dynamic behavior the two
Destubcal distillation columns (Single-tube and Multi-tube), applied to ethanol-water
separation, confronting the two possible heating configurations (isothermal and with axial
temperature profile). Firstly, the stages from the starting procedure of the falling film
distillation columns heated by a two-phase thermosiphon were identified, which was
characterized as having three distinct phases: (1) discontinuous step; (2) semi-continuous step;
and (3) continuous step. Comparing the Single-tube and Multi-tube distillation columns with
respect to the startup procedure, there were no relevant differences between them in terms of
the time required to establish each stage. There is a slight tendency to obtain faster
initialization dynamics for the isothermal heating configuration when compared to the heating
configuration with the axial temperature profile. From the energetic point of view, the startup
procedure with the steam chamber operating under the heating configuration with the axial
temperature profile, when compared with the isothermal heating configuration, providing a
reduction in energy demand by 30.3% for the Single-tube distillation column and 17.0% for
the Multi-tube distillation column. When compared to a conventional distillation column (data
from the literature), energy-intensified falling film distillation can be regarded as a promising
option for the ethanol enrichment, resulting in an energy saving of 15.06% and a reduction of
62.96% in distillation column height. Also, the use of this new technological proposal favored
a faster startup concerning the conventional distillation column. In the second place, open-
loop transient response was evaluated from the effects of disturbances on operating
parameters. From obtained transient responses it was concluded that that the steam chamber
operating under the isothermal heating configuration presented faster dynamics, in both
Destubcal distillation columns. When comparing the same heating configuration, both
Destubcal distillation columns showed relatively close responses. Finally, the transient
behavior of the Multi-tube falling film distillation column in the face of disturbances, when
compared to the behavior of a conventional distillation column (data from the literature),
showed a positive tendency to obtain faster responses in the face of possible disturbances,
showing the great potential of energy-intensified falling film distillation technology to replace
conventional distillation columns.

Keywords: Destubcal Technology. Falling film distillation. Transient response. Startup.
Energy minimization.
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1INTRODUCAO

Atualmente, as demandas de energia sdo crescentes, porém existe uma preocupacao
no que diz respeito aos problemas ambientais relacionados ao aquecimento global causados
pelo uso desenfreado de combustiveis fosseis, como o petroleo e o carvao mineral. Estes fatos
motivaram, tanto na academia quanto na industria, pesquisas relacionadas a otimizagdo dos
processos existentes, tornando-os mais eficientes energeticamente e mais sustentaveis
ambientalmente. A destilacdo ¢ a operacao unitaria de transferéncia de calor e massa mais
utilizada para a separagdo de fluidos na industria quimica, porém tradicionalmente exibe baixa
eficiéncia termodinamica (JANA, 2015). Por isso existe uma grande preocupagdo em relacao
a melhoria na eficiéncia dessa operacdo com o objetivo de diminuir a energia necessaria para
efetivar a separagdo. Neste contexto, as principais solu¢des concentram-se no
desenvolvimento de tecnologias intensificadas energeticamente que visam a melhoria da
eficiéncia termodindmica do processo de destilagdo (KIM et al., 2013; KIRAN & JANA,
2015; CONG et al., 2017).

Destaca-se trés configuragdes de destilagdo intensificadas energeticamente que foram
concebidas a partir de modificagdes estruturais no sistema convencional visando a reducao do
consumo energético. Sao estas: colunas de destilacdo com parede dividida ou Dividing Wall
Columns (DWC), colunas de destilagdo com integracdao interna de calor ou Internal Heat
Integrated Distillation Columns (HIDiC) e colunas de destilagdo diabaticas ou Diabatic
Distillation Columns (DDC). Porém grande parte dessas novas configuragdes nao ganhou
grande proje¢cdo em meio industrial devido a complexidade de operacdo envolvida. A
proposta DWC € a que possui maior proje¢do em nivel industrial, com cerca de 94 unidades
em operacdo (HOYME, 2017). Além disso, a maioria dos estudos sobre estas novas
tecnologias intensificadas energeticamente esta no nivel de teoria e simulagao.

Dentro deste contexto, o grupo de pesquisa Destubcal, uma parceria entre o
Laboratorio de Controle e Processos de Polimerizacdo (LCP) do Departamento de Engenharia
Quimica e Engenharia de Alimentos e o Laboratério de Tubos de Calor (LABTUCAL) do
Departamento de Engenharia Mecanica, ambos da Universidade Federal de Santa Catarina
(UFSC), desenvolveu ao longo do anos uma nova tecnologia de destilagdo por pelicula
descendente assistida por termossifao.

Inicialmente foi construida uma unidade com um unico tubo de destilacdao

(Unitubular). O histdrico de pesquisas realizadas na unidade piloto Unitubular afim se separar
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diferentes misturas expds que a utilizagdo do processo de destilagdo por filme descendente ou
pelicula permitiu reduzir os custos energéticos operando a pressdo atmosférica em uma
unidade de tamanho reduzido. Porém, a capacidade de processamento praticada na unidade
Unitubular ¢ muito inferior a empregada em unidades industriais. A alternativa encontrada
para contornar essa limitacdo foi desenvolver uma segunda unidade com nove tubos de
destilagcdo (Multibular), que foi projetada para operar com uma capacidade de processamento
nove vezes maior que a unidade Unitubular.

Em instala¢des industriais, varios processos quimicos ¢ fisicos operam em conjunto.
Comumente a corrente de alimentacdo de uma etapa ¢ proveniente de um processo anterior.
Logo, ¢ normal existir variagdes na carga térmica, composi¢do e de vazao. Modificagdes ou
perturbagdes nas variaveis manipuladas (ou entradas) do processo de destilacdo produzem
reagdes nas variaveis de saida do sistema, podendo, por exemplo, alterar a capacidade de
separagdo de maneira significativa. O tempo necessario para que a unidade alcance um novo
regime estacionario frente alguma perturbagdo ou modificagdo na condi¢do de entrada, seria a
definicdo mais geral de dindmica em uma unidade de destilacdo. A partir da avaliacdo da
resposta dinamica, que ¢ uma caracteristica intrinseca de uma coluna de destilagdo, torna-se
possivel desenvolver e implementar ferramentas de controle que sejam efetivas (LUYBEN,
2012). Perturbacdes na temperatura de alimentacao, por exemplo, resultam em longos tempos
de transi¢ao que sdo economicamente indesejaveis (MARANGONI et al., 2013).

Em geral, o comportamento dinamico em processos de destilagdo ¢ lento (WERLE et
al., 2009b). A resposta da Tecnologia Destubcal durante possiveis flutuagdes nos parametros
de entrada do processo ¢ de suma importancia afim de garantir a estabilidade de todo o
processo, principalmente sendo essa nova tecnologia promissora a ser utilizada
industrialmente. Note-se que, até a presente data, como serd apresentado no Capitulo 2
(Revisdo Bibliografica), ndo se encontraram estudos relacionados a analise do comportamento
dindmico de colunas de pelicula que operam a pressdo atmosférica e que utilizam um
termossifao como fonte de calor frente a perturbacdes das varidveis de entrada do processo.

A operacdo de inicializacdo (startup) de uma coluna de destilagdo ¢ essencialmente
um periodo de transicdo dindmico. Caracteriza-se por sua natureza de transicdo de fase,
grande atraso de tempo e forte interagdo entre variaveis, tornando-a uma das operacdes mais
dificeis de se executar e interpretar em processos quimicos (WOZNY & LI, 2002; CHAN &
CHEN, 2018). Como o processo ¢ improdutivo durante este periodo, torna-se essencial

minimizar esse tempo de inicializagdo, reduzindo a producdo fora de especificagdo e o
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consumo energético. Por isso, existe uma grande preocupacdao em relagdo a otimizagdo do
periodo gasto durante a partida de uma coluna de destilagao visando a redugdo do transiente
existente nessa operagao e em reduzir os custos energéticos.

Como mencionado anteriormente, uma interessante progressao tecnoldgica esta
sendo observada na aplica¢do da tecnologia de destilacdo de filme descendente intensificada
energicamente para separagdo de diferentes misturas; portanto, ¢ de grande relevancia estudar
e conhecer o comportamento dinamico deste processo para que se torne possivel projetar e
manter o funcionamento dos sistemas de controle dentro de padrdes aceitaveis. E importante
salientar o ineditismo desta proposta de tese, uma vez que ¢ a primeira vez que os transientes
da operagdo de destilagdio em colunas de destilagdo Destubcal sdo identificados e
caracterizados. Além disso, o conhecimento da resposta dindmica das colunas Destubcal
frente a possiveis perturbagdes ¢ imprescindivel em termos de operabilidade visando uma
futura aplicagdo industrial, pois a partir desse conhecimento € possivel definir limites criticos
para mudancas nas variaveis de entrada do processo, e assim evitar o desligamento da planta.
Sendo assim, o objetivo principal deste trabalho ¢ avaliar o comportamento dindmico de
unidades de destilagdo de pelicula descendente assistidas por termossifao. Estas informacoes

serdo imprescindiveis para implementacdo em nivel industrial da Tecnologia Destubcal.

1.1 OBJETIVOS

O objetivo geral deste trabalho ¢ avaliar o comportamento dindmico do processo de

destilacdo de uma mistura bindria de etanol e dgua nas unidades Unitubular e Multitubular.

1.1.1 Objetivos Especificos

a) Identificar as etapas de partida (startup) das duas unidades de destilagdo Destubcal.

b) Comparar a operacdo de partida frente as duas diferentes configuracdes de
aquecimento (isotérmico e com perfil axial de temperatura).

c¢) Comparar as etapas iniciais de operacao entre a unidade de destilagdo Multitubular e
uma coluna de destilacao convencional.

d) Caracterizar as respostas dinamicas das duas unidades de destilacdo Destubcal frente a

perturbagdes nas principais variaveis de entrada do processo que incluem
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concentragdo de etanol na corrente de alimentacdo, carga térmica da cadmara de vapor,
temperatura de pré-aquecimento e a vazao massica de alimentacao.

e) Avaliar e comparar as diferencas entre a performance dinamica com um aquecimento
isotérmico e performance dindmica com uma operagdo com um gradiente de
temperatura axial (aquecimento ndo isotérmico ou perfil).

f) Identificar modelos empiricos na forma de fungdes de transferéncia de baixa ordem

que capturem a resposta dinamica das duas unidades de destilagdo Destubcal.

1.2 ESTRUTURA DO TRABALHO

Para consecucdo dos objetivos propostos, geral e especificos, serd apresentada,
inicialmente, a revisdo bibliografica sobre o tema, elencando os principais estudos sobre
sistemas de destilagdo intensificados energeticamente, sistemas de destilagdo por filme
descendente e dinamica em sistemas de destilacdo. Em seguida, serdo apresentados os
materiais € métodos, englobando a descri¢do das unidades de destilagdo Destubcal, mistura
modelo utilizada e o0 método de caracterizagao da composicao massica, os procedimentos da
operagdo de inicializa¢do, os procedimentos de obtencdo do comportamento transiente em
malha aberta e, por fim, o método de determinacdo dos parametros das fungdes de
transferéncia de baixa ordem. Seguem os resultados experimentais e sua discussdao
aprofundada que, por sua vez, fomentardo as conclusdes da tese de doutorado, particularmente

no que tange as suas contribui¢des e recomendacdes para investigacdes futuras.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 SISTEMA DE DESTILACAO CONVENCIONAL

As colunas de destilagdo convencionais (que utilizam pratos ou recheio) possuem
baixa eficiéncia termodindmica. No setor quimico e petroquimico, essa operagdo unitaria ¢
responsavel por grande parcela do consumo de energia, pois, em geral, a entalpia de
vaporizagao de liquidos ¢ elevada. Numa unidade de destilagdo convencional com uma
alimentacdo (AB), um produto de topo (A) e um produto de fundo (B), Figura 2-1, adiciona-
se calor na parte inferior da se¢do de esgotamento (Stripping Section-SS) e o calor € rejeitado
na parte superior da se¢do de retificacdo (Rectifying Section-SR). Assim, a destilagdo envolve
a degradagdo de calor a partir de um nivel de temperatura mais elevado a um nivel de
temperatura mais baixo para realizar o trabalho de separagdo. Sdo realizadas sucessivas
evaporagdes e condensacdes nos pratos, € a eficiéncia do processo ¢ entdo reduzida pois o

calor rejeitado na sec¢do de retificacdo nao ¢ reutilizado (SHENVI et al., 2011).

Figura 2-1 — Representacdo de uma coluna de destilagdo convencional.
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Fonte: Adaptado de Gutiérrez-Guerra et al. (2016).
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Ao longo dos anos, varias configuracdes de colunas intensificadas energeticamente
de destilacdo foram propostas visando a reducdo do consumo energético do processo de
destilacado. Em geral, as colunas intensificadas energeticamente foram projetadas com
integragdo energética, em que o calor que seria rejeitado ¢ recuperado das correntes de
processo que exigem refrigeracdo e reutilizado nas correntes de processo que necessitam de

aquecimento.

2.2 SISTEMAS DE DESTILACAO INTENSIFICADOS ENERGETICAMENTE

Processos intensificados energeticamente possuem vdrias vantagens em relagdo ao
processo de destilagdo convencional como reducdo do tamanho de equipamentos e plantas
(baixo investimento de capital), melhorias na eficiéncia e seguranca dos processos e redu¢do
consumo de energia (baixo custo operacional) (SHARMA & SINGH, 2010). Existem varias
propostas de mudangas na configuragdo de operagdo (estruturais) em colunas de destilagao
que possibilitam a reducdo dos custos energéticos das quais pode-se citar: (a) coluna de
parede dividida; (b) destilacdo diabatica; e (c) coluna de destilagdo com integracdo interna de

calor.

2.2.1 Colunas de destilacio com parede dividida

Tendo em vista a melhoria da baixa eficiéncia energética das colunas de destilacdo,
Monro (1938) prop0s a utilizacdo de uma parede de parti¢do localizada na parte inferior da
coluna de destilacdo. Wright e Elizabeth (1949) inseriram uma parede vertical no interior de
uma coluna convencional, conhecido como Dividing Wall Column (DWC), para separar a
secdo de alimentagdo da retirada dos produtos afim de minimizar o consumo de energia. Em
1987, a DWC foi estudada por Kaibel com uma mistura de quatro componentes visando a
melhora na eficiéncia energética apresentando reducdo de 20 a 35 % na demanda energética
(KAIBEL, 1987).

A introducdo de uma parede divisoria longitudinal deu origem a configuragdo DWC
cuja representacao esquematica ¢ apresentada na Figura 2-2 (a). DWC integra duas unidades
convencionais no mesmo equipamento, causada pela introducdo da parede de divisao que
separa a se¢do de alimentagdo (agindo como um pré-fracionador) da secdo de retirada lateral

dos produtos (que concentra o componente intermedidrio em elevadas purezas). Por serem
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termicamente acopladas, essa configuragdo permite a economia de energia combinada a
reducdo de capital e de dimensdes em diversas aplicacdes (KAIBEL, 2014). A principal
aplicacdo industrial para colunas de destilagdo com parede dividida ¢ o fracionamento de
misturas multicomponentes. Segundo estimativas, existem cerca de noventa e quatro (94)
unidade de DWC relatadas como estando em servigo (HOYME, 2017). Destilacao
azeotrdpica, extrativa e reativa utilizando DWC também sdo relatadas na literatura
(YILDIRIM et al., 2011).

As principais vantagens da DWC sdo o alto rendimento termodinamico, reducgao
entre 25% a 40% do gasto energético, elevada pureza para todas as correntes de saida,
reducdo dos custos de investimento de até 30% além do alto grau de automagdo ¢ de
flexibilidade (KAIBEL, 2014; STAAK et al., 2014). Também existem algumas limitagdes
encontradas nesse modo de operagdo como maiores tamanhos de didmetro e altura da coluna,
e a grande amplitude de temperatura ao longo de toda coluna (DEJANOVIC et al., 2010).
Além disso, também ¢ reportado a existéncia de um gradiente de temperatura lateral, superior
a 30 °C, o que ndo ocorre na coluna convencional (JANSEN et al., 2014) e que pode provocar

a curvatura da coluna (ASPRION & KAIBEL, 2010).

Figura 2-2 — Representagdo de colunas de destilagao totalmente acopladas termicamente: (a)

configuragdo DWC e (b) configuragdo Petlyuk.

(a) (b)
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Fonte: Suphanit, Bischert e Narataruksa (2007).

Outra configurag¢do de destilacdo totalmente acoplada termicamente (fully thermally

coupled distillation) sdo as colunas Petlyuk (Figura 2-2 (b)). A coluna DWC ¢
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termodinamicamente equivalente a coluna Petlyuk na condi¢do de que ndo ocorra
transferéncia de calor através da parede diviséria (SUPHANIT et al., 2007; HERNANDEZ et
al., 2009). Geralmente a configuragdo DWC ndo ¢ simulada diretamente por meio de
software, em vez disso sdo utilizadas colunas Petlyuk que representem termodinamicamente
esta configuragao.

Viarios pesquisadores contribuiram para o entendimento da dindmica em sistemas de
destilacao totalmente acoplados termicamente (WOLFF & SKOGESTAD, 1995; MUTALIB
& SMITH, 1998; MUTALIB et al., 1998; HERNANDEZ & JIMENEZ, 1999; EGGER &
FIEG, 2018). Esses autores relatam que os comportamentos dindmicos desses sistemas
acoplados possuem mais problemas operacionais do que as sequéncias convencionais, sendo

esse um dos fatores que contribuiram para sua falta de implementacao industrial.

2.2.2 Colunas de destilacio com integracio interna de calor

O conceito de coluna de destilagdo com integragdo interna de calor ou Internal Heat
Integrated Distillation Column (HIDiC) foi introduzido por Mah, Nicholas e Wodnik (1977)
visando a melhora na eficiéncia termodinamica das unidades convencionais de destilagdo que
comumente possuem baixas eficiéncias na ordem de 5 a 20 % (DE KOEIJER &
KJELSTRUP, 2000). Vérias configuragdes intensificadas energeticamente de destilacdo com
eficiéncias termodindmicas superiores foram sugeridas, como colunas de recompressdo de
vapor (VRC) ou destilacdo com bomba de calor (heat pump distillation columns) e colunas de
destilacdo diabatica. Nas colunas de recompressao de vapor, ao aumentar o nivel de pressao
do vapor no alto da coluna uma diferenca de temperatura positiva entre o vapor no alto e no
fundo da coluna ¢ desenvolvida (Figura 2-3 (a)). Ao trocar o calor entre essas duas partes, um
VRC poderia reduzir substancialmente o consumo de energia de ambas as tarefas de
resfriamento e aquecimento (JANA, 2014; CONG et al., 2017).

Combinando a tecnologia de destilagdo de recompressdo de vapor com destilagdo
diabatica e com integracdo energética, origina-se o conceito HIDIC. Kiran e Jana (2015)
desenvolveram um sistema HIDiC com um VRC acoplado visando a melhoria da eficiéncia
térmica. Alguns autores mencionaram que a utilizacgdo de uma VCR reduz o consumo
energético em relacdo as colunas de destilagio convencionais (FELBAB et al, 2013;

NAVARRO-AMOROS et al., 2013).
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Figura 2-3 — Representagdo esquematica de uma coluna de destilagdo (a) com recompressao

de vapor e (b) com integragado interna de calor.
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Fonte: Adaptado de Cong et al. (2017).

Para assegurar as condi¢des de operagdao da coluna, ¢ necessaria a inclusdo de uma
valvula e de um compressor que permitam manter as temperaturas e pressdes requeridas pelo
sistema (GUTIERREZ-GUERRA et al, 2016). Para tanto, as segdes sdo separadas
fisicamente, mas o calor ¢ transferido internamente de uma se¢do para a outra devido ao
aumento da pressdo na se¢do de retificagcdo (papel do compressor). Tem-se entdo, evaporagao
e condensacdo graduais ao longo das se¢des de esgotamento e retificacdo, respectivamente.

Aplicagdes para essa forma de operacdo sdo a separacao de duas misturas ternarias,
benzeno-tolueno-p-xileno e n-pentano-ciclopentano-2-metilpentano resultando na reducgao do
consumo de energia de 30% e 50%, respectivamente, em relacdo a colunas de destilagdo
convencionais (IWAKABE et al., 2006a). Matsuda, Iwakabe e Nakaiwa (2012) conseguiram
para a separacao de uma mistura de 12 hidrocarbonetos, utilizando uma HIDiC piloto, uma
redug¢do de cerca de 60% no consumo de energia em relacdo as colunas de destilagdao
convencionais sob a mesma condi¢do de separacao.

Abushwireb, Elakrami e Emtir (2007) investigaram a separagcdo de aromaticos
(benzeno-tolueno-xileno) por destilacdo extrativa por meio da comparagdo entre as

configuragdes de operagdo. Foram utilizados o modo de destilacdo convencional, HIDiC e
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DWC. Os resultados demonstraram que a configuracdo HIDiC reduziu em 20,3% o consumo
de energia em relacdo a configuracdo de destilacdo convencional. Iwakabe et al. (2006b)
avaliaram a separagdo de duas misturas: uma de benzeno-tolueno-p-xileno (BTX) e uma
mistura de hidrocarbonetos de 12 componentes (12HC). Constatou-se que a HIDiC foi capaz
de reduzir o consumo de energia em cerca de 30% para o sistema BTX e de 50% para o
sistema 12HC em relagdo a coluna de destilagdo convencional. A configuragio HIDiC
também pode ser utilizada no processo de destilacao reativa (HUANG et al., 2005, 2006).

Na literatura ha um grande nimero de estudos de simulagdo envolvendo o uso do
HIDiC, mas apenas algumas plantas-piloto de HIDiC foram construidas, sendo que no Japao e
na Holanda existem unidades operando em escala piloto (OLUJIC et al., 2009; MATSUDA et
al., 2012). Devido ao efeito da diabatizacdo da estrutura, a complexidade da operagao
associada ao HIDiC apresenta um maior grau de intera¢do entre as varidveis do processo em
relacdo a uma unidade convencional, sendo este um desafio para a aceitacdo industrial desse
tipo de unidade (BISGAARD et al., 2013).

Outro obstaculo encontrado ¢ a complexidade de projeto e operacdo, e a falta de
dados da escala piloto (FANG ef al., 2019; JANA, 2020). A maioria dos estudos sobre essa
configuragdo sdo a nivel de teoria e simulagdao (BISGAARD et al., 2017; CONG et al., 2017).
Poucos estudos sdo a nivel experimental, onde pode-se citar os trabalhos de Naito et al.
(2000), Bruinsma et al. (2012) e Wakabayashi et al. (2019). Segundo Nakaiwa et al. (2003), o
uso da tecnologia de destilacio HIDiC alcangou uma reducdo de quase 57% no custo
operacional, mas um investimento 1,75 vezes maior do que o sistema de destilagdo

convencional.

2.2.3 Colunas de destilacido diabaticas

As colunas de destilagdo diabaticas ou Diabatic Distillation Columns (DDC) sao
baseadas na adicdo de trocadores de calor nos pratos da coluna destilagdo aumentando
consideravelmente a eficiéncia termodinamica pela minimiza¢do da producdo de entropia
(AGRAWAL & FIDKOWSKI, 1996; LE GOFF et al., 1996; SAUAR et al, 1996). O
conceito de destilagdo diabatica reduz a diferenca de temperatura (AT) entre os meios de
aquecimento e resfriamento, empregando pequenos trocadores de calor em todos os pratos
para a substituicdo do refervedor e do condensador, ou seja, ha formacao de um perfil de

temperatura ao longo da coluna. A menor diferenca de temperatura aumenta a eficiéncia
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termodinamica da coluna de destilagdo diabatica, pois a producdo de entropia ¢ minima,
segundo a Teoria da ETD (Equal Thermodynamic Distance) (SCHALLER et al., 2001; DE
KOEIJER & RIVERO, 2003; RIVERO et al., 2004).

Embora tenha sido demonstrado que a producao de entropia ¢ reduzida utilizando a
destilacdo diabatica, o critério econdmico também deve ser avaliado pois a otimizacao
termodinamica e, consequentemente, energética, ndo coincide necessariamente com a redugao
dos custos econdmicos. Equipamentos e utilitarios extras como, por exemplo, valvulas,
bombas, compressores, bombas de calor passam a ser necessarios com a utilizagdo de
trocadores de calor (DE KOEIJER ef al., 2004). E importante mencionar que para 0 mesmo
numero de pratos, a carga total de calor fornecida a coluna diabatica ¢ maior do que a da
coluna adiabética (convencional). Da mesma forma, a carga total de calor removida da coluna
diabatica ¢ maior do que a da coluna adiabatica. Além disso, para as mesmas tarefas totais de
calor, a coluna diabatica precisaria de mais estagios (pratos) para realizar a mesma separacao
(RIVERO et al., 2004).

Outra proposta relatada na literatura ¢ a de se utilizar uma coluna de destilagao
horizontal com operacdo diabdtica. Seu desenvolvimento foi motivado pelo fato que as
colunas de destilacdo convencionais possuem duas limitagdes que causam grande consumo de
energia. Sao estas: o curto tempo de residéncia do fluxo de liquido e o excesso de fluxo de
vapor devido ao refluxo externo. Estas limitacdes sdo originadas da estrutura vertical e
operacdo adiabatica da coluna convencional. A transferéncia de calor em colunas de
destilag@o horizontal em operacdo diabatica ocorre de forma continua por meio de trocadores
de calor visando a geracdo e a manutencdo da interface, ou seja, calor ¢ removido
continuamente da secdo de retificagdo ao mesmo que o calor ¢ adicionado na secdo de
esgotamento (Figura 2-4). O tempo de residéncia ¢ controlado pela inclinacdo da coluna e o
pelo fornecimento de calor. Por exemplo, a coluna pode ser inclinada trés graus para o lado
inferior da producao de produtos pesados. A inclinagao determina a vazao do liquido no fundo
da coluna e o ajuste do nivel de liquido na parte inferior. Logo, o tempo de residéncia do
fluxo de liquido pode ser ajustado sem o refluxo externo. Uma vez que essa proposta niao
requer o uso do refluxo externo, a demanda energética ¢ minimizada. Uma importante
limitagdo dessa proposta estd no fato que a area interfacial tem que ser suficiente para
transferéncia de massa entre vapor e liquido, de maneira que ndo ocorra a dispersao limitada
do liquido (KIM et al., 2013; JANG & KIM, 2015). Diferentes materiais para recheio foram

utilizados na destilagdo horizontal para melhorar o umedecimento, ou seja, evitando a
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dispersao limitada do liquido (SEOK & HWANG, 1985; KATAYAMA et al., 2000, 2001;
KATAYAMA, 2001).

Kim, Chun e Kim (2013) estudaram a separagdao da mistura metanol-n-propanol
utilizando uma coluna de destilacdo horizontal diabatica com areca de secdo transversal
circular (Figura 2-4), obtendo-se uma economia energética de mais do 20% em comparagao a
destilagdo convencional (simulada via software Aspen Hysys), com uma pureza do 89%

molar de metanol.

Figura 2-4 — Diagrama esquematico de uma coluna de destilagdo experimental para destilagao

horizontal diabatica com area de secdo transversal circular.
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Fonte: Kim, Chun e Kim (2013).

Jang e Kim (2015) utilizaram uma coluna de destilagdo horizontal com area de se¢do
transversal quadrada com operagdo diabatica (Figura 2-5) para a separagdo de metanol e n-
propanol. Essa proposta reduziu em cerca de 13,6% o consumo de energia em relacdo a uma
coluna de destilacao vertical convencional simulada via software Aspen Hysys. Contudo, esta
configuracdo ndo ¢ recomendada para operacdo de alta pressdo, sendo este um aspecto

negativo desta configuragao.
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Figura 2-5 — Diagrama esquematico de uma coluna de destilagdo experimental para destilacao

horizontal diabatica com area de se¢ao transversal quadrada.
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Fonte: Adaptado de Jang e Kim (2015).

Os conceitos de colunas intensificadas energeticamente como DWC, HIDIC e DDC
melhoram a eficiéncia energética do processo de destilagdo, porém sua implementacdo na
pratica requer colunas com alto grau de complexidade. A seguir serdo descritos alguns
processos de destilagcdo por filme: (a) Tecnologia Linas; (b) Destilagdo molecular; e (c) uma
nova tecnologia intensificada energeticamente conhecida por Tecnologia Destubcal que em
linhas gerais utiliza a destilagao por filme a condigdo atmosférica com um sistema que visa a

reducdo do consumo energético e possui dimensdes reduzidas.
2.3 SISTEMAS DE DESTILACAO POR FILME

A destilagdo por filme descendente (falling film distillation) € caracterizada por uma
pelicula liquida descendente, além de ter baixo tempo de residéncia e ser de simples
construcao (TELEKEN et al., 2012). O uso da tecnologia de filme descendente em processos
de destilacdo foi estabelecido utilizando o conceito de superficie aprimorada de contato
liquido-vapor, atuando como uma forma de intensifica¢do na transferéncia de calor e massa
(MONNIER et al., 2012). A evaporacao de filme descendente (STEFANOV & HOO, 2003;
BOJNOURD et al., 2015), a microdestilagaio (HUANG et al., 2008; TONKOVICH et al.,
2008) e a destilacdo molecular (SBAITE et al., 2006; MALLMANN et al., 2009) sao
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tecnologias de filme descendente bem conhecidas. Mais recentemente, duas nova tecnologias
desta area emergiram, sdo elas: Tecnologia Linas e Tecnologia Destubcal.

Os evaporadores de filme descendente sao amplamente empregados na industria
alimenticia e sdo geralmente utilizados com recompressao de vapor mecanica e térmica. A
evaporagdo de filme descendente e a recompressdo de vapor sdo processos complexos nos
quais ocorrem varios fenomenos de transferéncia de calor e massa (ZHANG et al., 2018b). Na
Figura 2-6 ¢ apresentado um evaporador de filme descendente que possui um arranjo de casco
e tubo. Nessa aplicacao de produgao de leite em po, o leite circula dentro de tubos verticais,
enquanto o vapor fornece aquecimento direto do evaporador para evaporagdo. As vantagens
dos evaporadores de filme descendente sdo a facilidade de projeto, possuem uma grande area
de transferéncia de calor e produzem um curto tempo de residéncia (ZHANG et al., 2018b).
Na maioria dos processos industriais, a producdo de energia térmica geralmente resulta em
um excedente de vapor residual, que por sua vez ¢ uma fonte de calor de baixa qualidade.
Neste contexto, uma excelente via de aproveitamento desse vapor residual gerado ¢ por meio
da evaporacdo do filme descendente (ZHANG et al., 2018a). Vérias outras aplicacdes sdo
encontradas nas industrias de refrigeracdo, quimica, refino de petroleo e plantas de

dessalinizagao.

Figura 2-6 — Representagao do principio bésico da evaporacdo de filme descendente para

producdo de leite em po.
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A diferenca fundamental entre um evaporador € uma coluna de destilagao de filme
descendente consiste no fato que no evaporador somente o liquido passa para a fase de vapor,
enquanto na coluna de destilagdo tanto o liquido muda de fase, como o vapor retorna a
liquido. Na destilacao, o filme liquido flui em contracorrente com o vapor gerado que pode
ser coletado como um produto destilado (DA SILVA FILHO et al., 2018; MARANGONI et
al., 2019a). A principal aplicagdo para evaporador de filme descendente ¢ na industria
alimenticia, onde ¢ comumente utilizado para separar a agua (ou outro solvente) de solidos
(concentrar uma solu¢ao) que ¢ realizado na se¢do inferior do evaporador e desta forma o
vapor ndo ascende o tubo. O comportamento de uma coluna destilacdo de filme descentente
com aquecimento isotérmico se aproxima de um evaporador de filme descentente desde que

nesse caso a temperatura da fase vapor seja constante.

2.3.1 Tecnologia Linas

A Tecnologia Linas (Linas Technology) sdo unidades de separacdo compactas
(tamanhos inferiores as colunas convencionais) comercializadas industrialmente para o
processamento de misturas multicomponentes. Essas unidades compactas possuem baixa
resisténcia ao escoamento, boa capacidade de separagdao e menor “altura tedrica de pratos”
(5§ mm). Em relacdo a coluna de destilagdo convencional, as torres de retificacdo Linas
possuem altura de 3 a 10 vezes menor € a massa a ser destilada dentro da coluna de destilacao
também ¢ reduzida (LINAS TECHNOLOGY, 2020). Na Figura 2-7 ilustra-se o layout da
invengao apresentada por Saifutdinov et al. (2014).

Ressalta-se que a Tecnologia Linas necessita do uso de vacuo para a separagdo e
emprega o conceito de fornecimento de energia integral ao longo do tubo de destilacdo. Além
disso, permite aproveitar o calor de condensa¢do da mistura, o que ndo ocorre na forma
convencional (promovendo assim a reducao dos custos energéticos). O processo de destilagdao
ocorre numa pelicula formada no interior de tubos verticais isolados termicamente por fluidos
transportadores de calor. Nas paredes dos tubos ocorre transferéncia de calor ¢ massa. E um
processo de ndo equilibrio termodinamico utilizado para separacdo de misturas

multicomponentes.
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Figura 2-7 - Representagdo esquematica do processo de destilagdo da Tecnologia Linas.
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A for¢ca motriz da Tecnologia Linas concentra a atengdo principal na energia de
condensacdo dos compostos que serao separados (Figura 2-8). A temperatura da parede do
tubo Linas (Tw) ¢ fixada em certo nivel entre as temperaturas de ebulicdo dos compostos A e
B (Ta e Tg, respectivamente com Tp>Ta) ao longo da altura do tubo destilagdo. Do lado de
fora do tubo circula um fluido térmico (aquecido por um dispotivo especial) que € responsavel
por manter a Tw. Muitas vezes Tw pode ser variada ao longo da altura do tubo (operagdao em
perfil) visando o aumento da eficiéncia. O perfil de Tw ao longo da altura dos tubos gerencia
o refluxo interno. O composto menos volatil condensa nas paredes do tubo e ¢ removido na
parte inferior, enquanto o mais volatil ¢ evaporado na superficie da pelicula e ascende pelo
centro do tubo. A composi¢cdo da mistura varia com a altura do tubo (parte inferior rica no
composto B e com refluxo grande e na parte superior rica no composto A e com refluxo
baixo) (LINAS TECHNOLOGY, 2020).

A Tecnologia Linas oferece solucdes aos problemas bésicos da destilagdo
convencional de forma que a temperatura da parede ¢ controlada e ¢ possivel a operagdo com
refluxo interno. De 1999 a 2014, o Grupo Linas realizou 33 projetos industriais em refino do
petroleo, e além disso desenvolveu e forneceu 19 unidades de retificagcio (LINAS

TECHNOLOGY, 2020).
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Figura 2-8 - A forg¢a motriz da Tecnologia Linas (T e Ts s@o as temperaturas de ebulicao dos

compostos A e B, respectivamente).
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Fonte: Linas Technology (2020).

A Tecnologia Linas ¢ baseada na destilagio de filme. Em comparagdo com a
tecnologia de destilagdo convencional, apresenta varias vantagens como: (1) reducdo dos
custos de projeto em 3 a 5 vezes; (2) redu¢do dos custos de aumento de escala em torno de 3 a
5 vezes; (3) reducdo dos custos de fabricacdo em 1,5 a 2 vezes; (4) transporte ¢ montagem
com reduc¢do de 2 a 5 vezes; (5) reducao de 50 % no custo com operagao, reparos € Servigos; €
(6) economia energética de cerca de 10 % (SAIFUTDINOV et al., 2002). Porém essa
tecnologia apresenta uma grande desvantagem em relacdo a formagdo de um filme estavel
pois a velocidade de corrente de vapor tem que estar na ordem de 1,5 a 2,0 m's™ tornando as
aplicagcdes da destilagdo por filme descendente muito limitadas. Logo, as unidades de
retificagdo Linas ndo sdo realmente aplicaveis em destilacdo industrial de grande escala

(LINAS TECHNOLOGY, 2020).

2.3.2 Destilagao Molecular

Destilacdo molecular ¢ um tipo especial de vaporizagdo com alto vacuo e baixas
temperaturas. Destilador de filme descendente e o destilador centrifugo sdo dois tipos basicos
de unidades de destilagio molecular, que usam um curto tempo de exposi¢ao do liquido
destilado na superficie de evaporacao (CERMAK & ISBELL, 2002). O objetivo da destilagao
molecular € separar ou purificar materiais com moléculas de alta massa molar e materiais

termicamente sensiveis.
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Segundo Batistella, Maciel e Maciel Filho (2000) ndo existe a condi¢ao de equilibrio
liquido-vapor pois teoricamente ndo ha retorno de moléculas da fase vapor para a fase liquida
devido a auséncia colisdo entre moléculas. A temperatura ¢ a taxa de evaporagdo serdo
determinadas pela quantidade de calor fornecido ao liquido e nao sdo influenciadas pela
condi¢do do vapor. Outra caracteristica desse tipo especial de destilagdo ¢ a baixa pressao de
operacdo (até 107 atm).

Devido ao alto vacuo empregado nesse tipo de processo, as moléculas de vapor
formadas encontram um caminho livre entre as superficies do evaporador e condensador, ou
seja, a distancia entre estes dois componentes ¢ menor ou igual ao livre percurso médio das
moléculas evaporadas (Figura 2-9). Nestas condi¢des, as moléculas que escapam da superficie
de evaporacdo chegam a superficie do condensador e sdo facilmente condensadas antes de
colidirem umas com as outras, sem qualquer resisténcia (WANG et al., 2009; ZHANG et al.,
2013).

Figura 2-9 - Principio da destilagdo molecular.
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As principais vantagens em relacdo ao processo convencional sdo a baixa
temperatura de operacdo, tempo de residéncia curto e elevada capacidade de separacdo (ZHU

et al., 2016). Por esse motivo, esse processo ¢ indicado para materiais termosensiveis,
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materiais que se degradam ou desnaturam em pressdes elevadas, material bioldgico e para
quantidades pequenas de compostos processados.

Esse processo de destilagdo também ¢ aplicado no fracionamento de petroleo pesado
(FILHO et al., 2006; SBAITE et al., 2006). A destilagdo molecular também foi utilizada para
separar os componentes do bio-6leo produzido por meio da pirdlise de biomassa em trés
fragdes: leve, intermediaria e pesada (WANG et al., 2009; GUO et al., 2010). Outra aplicacao
para a destilagdo molecular citada na literatura ¢ a obtencao de fragdes enriquecidas ou
purificadas a partir de 6leos essencias (MEZZA et al., 2013; BORGARELLO et al., 2015).

Um novo sitema hibrido (destilacio molecular reativa) também foi desenvolvido
para processamento de fracdes pesadas de petroleo e de 6leos brutos de petroleo pesado
(WINTER et al., 2009; TOVAR et al., 2013a, 2013b). Nesse sistema, que ¢ indicado para
reacOes limitadas pelo equilibrio, a reagdo ocorre na superficie do evaporador, onde os
produtos de reagdo sdo continuamente removidos da zona de reacdo (evaporados) e, assim, o
redimento ¢ aumentado. Segue-se, entdo, a separa¢do como na destilagdo molecular tipica.

O emprego do alto vacuo na destilacdo molecular limita em certo ponto as aplicagdes
na industria pois o processo demanda um alto custo energético e baixa produtividade. Em
geral, este processo ¢ interessante para recuperagdo, separacao e purificagdo de substancias
com alto valor agregado como Vitamina K1 (CVENGRO et al., 1999), citral (TOVAR et al.,
2010, 2011), tocotrienois (POSADA et al., 2007), octacosanol (CHEN et al., 2005, 2007),
metil chavicol (MARTINS et al., 2012b, 2012a), alicina (LIANG et al., 2012) e Vitamina E
(tocoferol) (MARTINS et al, 2006; SHAO et al., 2007). Logo, se torna necessario a
concepcao de uma tecnologia que associe os conceitos de destilagdao por filme descendente e
de melhor aproveitamento energético. Com base neste cenario, foi desenvolvida uma nova
tecnologia de destilacdo (Destubcal Technology) baseada na destilagdo de filme descendente a
pressdo atmosférica assistida por termossifao visando melhorar a eficiéncia energética do

processo de destilacao.

2.3.3 Tecnologia Destubcal

Nos ultimos 20 anos, o Laboratorio de Controle e Processos de Polimerizagao (LCP)
da Universidade Federal de Santa Catarina (UFSC), desenvolveu avangos tecnologicos no
campo de modificacdes estruturais em unidades de destilagdo. Inicialmente, o objetivo foi

melhorar a abordagem operacional de unidades convencionais fornecendo calor distribuido e,
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mais recentemente, minimizar a demanda de energia usando uma tecnologia de destilacao de
filme descendente intensificada energeticamente. O Projeto Destubcal (Desenvolvimento de
tecnologia de destilagcdo em pelicula assistida por tubos de calor visando o melhoramento de
petroleo pesado) foi financiado pelo Centro de Pesquisas e Desenvolvimento Leopoldo
Américo Miguez de Mello (CENPES) da PETROBRAS. Como objetivo, propds o
aperfeicoamento de uma antiga tecnologia de separagdo, a destilacdo de filme descendente,
sob uma nova perspectiva energética que utiliza um termossifao bifasico como fonte de calor
para o processo (MILANEZ et al., 2014). Essa nova tecnologia de destilagdo intensificada
energeticamente surgiu com o mesmo objetivo das tecnologias apresentadas anteriormente, ou
seja, melhorar a eficiéncia energética das colunas de destilagdo convencionais. Algumas
vantagens dessa tecnologia ¢ operar em pressdo atmosférica, dimensdes reduzidas e menor
consumo energético.

A concepgdo da Tecnologia Destubcal reuniu alguns conceitos apresentados na
Tecnologia Linas bem como de Destilagdo Molecular, onde nestas a separacdo ocorre em
filme descendente sob vacuo, podendo limitar determinadas aplicagdes industriais. Da
Tecnologia Linas, o conceito de fornecimento de energia integral ao longo do tubo de
destilacdo foi incorporado na concepgdo das duas unidades piloto do grupo DESTUBCAL,
conforme descrita na patente: “Equipamento e Processo de Destilagdo com Controle de
Energia pela Demanda” (MILANEZ et al., 2014), patente esta que faz parte da Tecnologia
Destubcal.

Na configuragdo proposta, o fornecimento de energia ¢ realizado mediante um
termossifao o que representa uma abordagem diferente a tecnologia Linas, na qual se utiliza
uma camisa por onde circula fluido de aquecimento. Como nas colunas de destilagdo
convencionais, 0 componente mais leve enriquece a corrente do topo e o mais pesado a da
base. A troca de calor e massa pelo processo difusional ocorre radialmente da dire¢do da
parede da coluna para o filme e no limiar do filme ocorre as mudangas de fases (TELEKEN,
2013). No item 3.1 serdo descritas as duas unidades piloto que foram desenvolvidas utilizando
a Tecnologia Destubcal, onde ambas unidades utilizam como modo de fornecimento de calor
um sistema de cdmara de vapor (termossifao bifasico).

Na Tecnologia Destubcal, a pelicula de liquido formada pela corrente de alimentagao
escoa em fluxo descendente e em contracorrente o vapor ¢ gerado (Figura 2-10), enquanto a
temperatura da parede do tubo de destilagdo ¢ mantida aquecida e radialmente constante

através do calor da cAmara de vapor, termossifao bifésico.
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Devido as caracteristicas do termossifdo, 0 modo de fornecimento de energia tanto
pode ser realizado isotermicamente (Figura 2-10 (a)) quanto impondo um perfil de
temperatura longitudinalmente (Figura 2-10 (b)). O modo de fornecimento de energia em
perfil ocorre com a presenca de ar nao condensavel no termossifao, que dificulta a troca
térmica acarretando um gradiente de temperatura entre a base ¢ o topo da coluna de
destilagdo. Para o modo de fornecimento de energia realizado isotermicamente, este ar nao
condensavel ¢ eliminado, fazendo-se uma purga no reservatorio de gases. Em ambos os casos,
calor ¢ fornecido integralmente ao longo de todo o tubo de destilacao. O perfil de temperatura
ao longo do comprimento da parede do tubo de destilagdo pode ser alterado de acordo com a

quantidade de gés nao condensavel adicionado (MILANEZ & MANTELLI, 2006).

Figura 2-10 - Representacdo esquematica da camara de vapor (se¢do de condensagao)
utilizado na Tecnologia Destubcal para unidade Unitubular sob as configuragdes de

aquecimento (a) isotérmico ¢ (b) com perfil axial de temperatura.
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Fonte: Adaptado de Battisti et al. (2020b).

Na Tecnologia Destubcal, a energia ¢ disponibilizada de maneira infinitesimal ao
tudo de destilacdo (funcdo do termossifao bifasico), ou seja, ao longo de toda a area de
destilag@o, acarretando menor degradacdo energética ao longo do tubo de destilagdo. Dessa
maneira, a entropia do sistema ¢ reduzida aumentando a eficiéncia termodinamica do processo

de destilagcdo (menor requerimento energético), diferentemente da coluna convencional onde o
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fornecimento de energia ocorre apenas na extremidade inferior (fun¢do do refervedor). A
camara de vapor fornece calor para um unico tubo de calor (unidade Unitubular), enquanto na
unidade Multitubular a camara de vapor fornece calor para nove tubos de destilagao. Outra
caracteristica importante ¢ que com o emprego do termossifao ¢ possivel reduzir o consumo
energético, uma vez que ¢ fornecido apenas o calor latente e ndo o calor sensivel. Além disso
¢ possivel ter-se um ajuste fino do fornecimento de energia.

O grupo de pesquisa Destubcal lidera as pesquisas atuais sobre a tecnologia de
destilagao de filme descendente energeticamente intensificada com o uso de termossifoes
como fonte de calor. Para reforcar a ideia de que a tecnologia de destilagdo de filme
descendente energeticamente intensificada pode colaborar com a sustentabilidade na
separacdo de diferentes misturas, a seguir sdo apresentados casos de utilizagdo desta
tecnologia de destilacdo com diferentes misturas de alimentagdo, mas com o mesmo objetivo,
ou seja, propor solugdes tecnologicas para minimizagdo da demanda energética.

Tavares (2010) realizou um estudo tedrico e experimental de um sistema de controle
térmico para unidade de destilacao de pelicula assistida por uma camara de vapor, visando a
obtencdo de um perfil de temperatura. Os resultados do modelo matemdtico baseado na
equagdo da difusao massica entre espécies quimicas envolvidas e os resultados experimentais
corroboraram a possibilidade de obter um perfil de temperatura ao longo da cdmara de vapor,
com a inser¢ao de ar como gas ndo-condensaveis.

Teleken (2013) realizou um estudo fluidodindmico e avaliou a eficiéncia do Sistema
de Distribui¢do de Alimentacdo (SDA) sobre o processo de destilagdo por filme descendente
operando tanto isotermicamente quanto com perfil de temperatura. O autor utilizou um
modelo tridimensional de colunas de destilagdo por filme liquido e a analise fluidodinamica
utilizando-se fluidodindmica computacional (CFD) e dados experimentais. Os resultados
obtidos demonstraram a eficiéncia e viabilidade de utilizacdo do SDA desenvolvido sobre a
capacidade de separacdo da unidade estudada, enquanto o modelo tridimensional proposto foi
capaz de prever os resultados experimentais de separagdo da unidade com erro relativo
maximo de 10%.

Parisotto (2013) avaliou experimentalmente a unidade piloto Unitubular com duas
formas de operagdo distintas: uma isotérmica, onde a temperatura da camara externa
permanece constante durante o processo e outra com perfil de temperatura ao longo da
camara, aplicada a separacdo da mistura etanol e dgua. O autor afirmou que a destilagao por

pelicula permitiu a redugdo das dimensdes de colunas de destilagdo, visto que 1 m de tubo de
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destilacdo realizou a mesma separa¢do em concentracdo de etanol que sete estdgios de uma
coluna convencional (aproximadamente 1,70 m).

Peruzzo (2013) comparou a separacao da mistura binaria trietilenoglicol e agua
(TEG/H20) utilizando dois sistemas de destilagdo distintos: convencional e a tecnologia
proposta. Demonstrou que a tecnologia proposta apresentou maior eficiéncia de separagdo da
mistura com uma pureza de topo 97,63%, promovendo uma reducdo 38,40% do consumo de
energia utilizando uma unidade de tamanho reduzido.

Parra (2017) examinou a eficiéncia energética de uma configuragdo em série (trés
unidades de destilagdo Destubcal em sequéncia) na separacdo de uma mistura etanol-agua. Os
resultados demonstraram que a utilizagdo de uma sequéncia de colunas de filme descendente
para incrementar a fracdo do componente mais volatil (etanol) foi satisfatéria. Em relagao a
analise energética, observou-se que unidade de filme descendente ¢ mais vantajosa do ponto
de vista energético, representando uma economia de cerca de 29,5% quando comparada com a
separagdo em uma unidade de destilacdo convencional.

Pires et al. (2020) estudaram a separagdo da mistura binaria, monoetilenoglicol
(MEG) e 4gua, partindo de 66,0% em massa de MEG na alimentacao e alcancando 88,6% em
massa de MEG na corrente de base. Constatou-se ainda que destilacdo de filme descendente
apresentou menor requerimento energético (redugao em torno de 22,56%), além de ser mais
compacta que a coluna de destilacdo convencional industrial. Observaram também que apenas
duas unidades de destilagdo por pelicula em sequéncia seriam necessarias para alcancar
valores de separacdo similares aos utilizados por empresas do ramo de Petréleo e Gés (P&G).

Marangoni e colaboradores testaram experimentalmente o primeiro prototipo de
equipamento de destilacdo de filme descendente de pequena escala com apenas um tubo de
destilagdo. Foram utilizadas as duas formas de fornecimento de calor j4 citadas: isotérmico,
(MARANGONI et al., 2019a), e com perfil de temperatura ao longo da camara de vapor
(MARANGONI et al., 2019b), visando obter fracdo enriquecidas de etanol a partir de a
mistura etanol e dgua. No entanto, a coluna de destilacdo de filme descendente unitubular
utilizada nesses estudos foi projetada para operar com baixa capacidade de processamento
(menor que 30 L h''), o que é impraticavel em plantas comerciais.

Battisti et al. (2020a) estudaram a modelagem dinamica baseada na transferéncia de
calor para o termossifao bifasico acoplado ao processo de destilacdo de filme descendente
como uma fonte de calor. O modelo dinamico desenvolvido foi validado experimentalmente

em ensaios utilizando a unidade piloto Unitubular, , fornecendo, assim, uma visao aproximada
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do comportamento dindmico do fornecimento de calor (aquecimento) da unidade de
destilagdo com o objetivo de desenvolver estratégias de controle adequadas.

Battisti et al. (2020b) avaliaram a resposta em regime estacionario da unidade de
destilacao Unitubular aplicada a separagdo de uma mistura etanol-dgua frente as duas
diferentes configuracdes de aquecimento (isotérmico e com perfil axial de temperatura).
Verificou-se que, apesar da configuragdo de aquecimento com perfil axial de temperatura
promover menores valores de vazao de destilado, a fragdo do componente mais volatil na
corrente do destilado ¢ favorecida. Pontou-se também que ao aplicar-se a configuracdo de
aquecimento com perfil axial de temperatura, um menor requerimento energético foi
necessario para se obter maiores fracdes do componente mais volatil na corrente do destilado.

Battisti et al. (2021) propuseram um modelo preditivo com aprendizado de maquina
supervisionado baseado em redes neurais artificiais para prever a resposta em regime
estacionario da tecnologia de destilagdo de filme descendente aplicada a separacdo de uma
mistura etanol-dgua. Constatou-se que o modelo preditivo proposto foi capaz de prever
adequadamente a resposta do processo considerando as varidveis de entrada mais importantes.
Os autores também propuseram o uso de um algoritmo genético para a otimizacdo das
condi¢gdes operacionais. A otimizacdo implementada pelos autores resultou numa melhora
significativa do desempenho da unidade Destubcal, combinando alta pureza com alta
produtividade.

Claumann et al. (2020) propuseram uma modelagem de estagios em condicdo de
ndo-equilibrio para uma unidade de destilagio de filme descendente. Em termos da
modelagem proposta, a contribuicio central estd na redu¢do do numero de variaveis a serem
determinadas pelo método, o que traz beneficios como reducdo do tempo computacional e
aumento da robustez na convergéncia. Os resultados obtidos a partir da modelagem foram
comparados com dados experimentais da planta e destilacao de filme descendente em escala
piloto, e mostraram boa previsibilidade, com desvios aceitaveis.

Recentemente, foram realizadas pesquisas relacionadas a separagdao de derivados de
petroleo nas duas unidades de destilagdo por filme descendente que utilizam a Tecnologia
Destubcal: a Unidade Piloto Unitubular (um tubo de destilagdo) e a Unidade Piloto
Multitubular (nove tubos de destilacdo), sendo essa ultima colocada em operagdo em
dezembro de 2017. Querino et al. (2018) investigaram a separagdo de uma mistura de nafta
sintética (hexano, ciclohexano, tolueno e isdmeros de xileno) utilizando uma sequéncia

indireta de trés colunas de destilacdo de filme descendente Unitubular. Partindo de 23% em
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massa de hexano, foi possivel enriquecer a massa de hexano na corrente de topo para 82%
(altima coluna). Os autores demonstraram que a proposta estudada ¢ mais vantajosa do ponto
de vista energético, pois resultou em uma reducao total de energia para as trés colunas da
sequéncia de 12%, em comparacdo a sequéncia de colunas de destilacio convencionais
simuladas via Aspen Hysys®. Em um outro estudo de Querino et al. (2019), a destilagdo de
filme descendente aplicada a separacdo de uma mistura de nafta sintética foi avaliada em
termos de eficiéncia energética e exergética. Os autores reportaram que os valores de
eficiéncia energética e exergética obtidos foram superiores a 95% e 85%, respectivamente.
Estes resultados sugerem que a destilagdo de filme descendente asssistida por termossifao ¢
uma opg¢ao promissora para separagdo multicomponente, aliando boa capacidade de separacao
com trabalho minimo.

Da Silva Filho ef al. (2018) avaliaram experimentalmente a utilizagdo da Tecnologia
Destubcal (unidades de destilagdo Unitubular e Multitubular) para separagdo dos compostos
aromaticos: tolueno, para-xileno, meta-xileno, orto-xileno e etilbenzeno. A inovagdo proposta
pela Tecnologia Destubcal causou uma reducdo no consumo de energia, em comparagdo com
o sistema de destilacdo convencional simulado utilizando o software Aspen Hysys®, superior
a 30%. A partir desse estudo, foi demonstrado a possibilidade de aumentar a capacidade de
processamento do processo utilizando multiplos tubos verticais de alta transferéncia de calor e
massa.

Alves et al. (2020a) destacaram resultados promissores utilizando esta tecnologia de
destilagdo de filme descendente Multitubular energeticamente intensificada para produzir
etanol hidratado com concentragdo satisfatoria de etanol (64 wt.%), economia de energia
aceitavel (15%) e economia de espaco significativa (63%) em comparacdo com uma coluna
de destilagao convencional.

O historico de pesquisas realizadas pelo grupo DESTUBCAL mostra que a utilizagao
do processo de destilagdio por filme descendente ou pelicula permite um melhor
aproveitamento energético e tamanhos reduzidos em relagdo aos processos de destilagdo
convencionais que utilizam pratos ou recheios. Sendo assim, a motivagdo principal deste
trabalho ¢ contribuir com o meio cientifico e industrial, apresentando o primeiro esfor¢o
empreendido no sentido de avaliar o comportamento dindmico das unidades de destilagcao
Destubcal frente a perturbacdes principais variaveis de entrada do processo e durante a
operacdo de inicializacdo. O item a seguir apresenta um levantamento das principais

experiéncias relatadas na literatura sobre o estudo do comportamento dinamico de colunas
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destilacdo com enfise nos transientes existentes no processo de destilacdo e na operagdo de

inicializa¢do em colunas de destilacdo.

2.4 DINAMICA EM SISTEMAS DE DESTILACAO

2.4.1 Transientes do processo de destilacao

A dinamica pode ser caracterizada pelo tempo de transicao e representa a velocidade
que as variaveis do processo mudam quando um evento como um distirbio ou perturbacao
muda o regime estacionario do processo. Logo, o comportamento dindmico se torna
dependente das caracteristicas da destilagdo e ¢ particular de cada unidade. A analise
dindmica de uma unidade destilacdo geralmente ¢ avaliada pela resposta de composi¢do da
parte superior (topo) e inferior (base) em relagdo a perturbagdes, por exemplo, na forma de
degraus nas variaveis de alimentacdo da coluna ou na carga térmica fornecida para ocorrer o
processo de destilacao.

Nao se pretendeu, neste documento, realizar um levantamento de pesquisas nesta
area, e sim, destacar os principais estudos disponiveis na literatura. Por exemplo, Wood e
Armstrong (1960) avaliaram a resposta transiente (dindmica) de uma coluna de destilagdo
convencional para perturbacdes na composi¢do de alimentacdo. Baber e Gerster (1962)
determinaram experimentalmente a resposta transiente de uma coluna convencional de
destilacdo em escala piloto por meio de perturbacdes nas vazdes de liquido e de vapor, e
utilizaram equacgdes teodricas para prever a resposta obtida experimentalmente. Wittgens e
Skogestad (1995) examinaram a resposta dindmica inicial de uma coluna convencional de
destilag@o a partir de um modelo dindmico visando empregar esta informacdo para propdsitos
de controle. Taqvi et al. (2017) estudaram, via Aspen Plus Dynamics, o comportamento
dindmico de uma coluna de destilagdo convencional processando uma mistura de etanol e
agua. Os dados de simulagdo foram utilizados para identificagdo das funcodes de transferéncia
da unidade de destilagio simulada. Madabhushi et al. (2018) contribuiram para o
entendimento do comportamento dindmico de uma coluna de destilagdo em batelada.
Narayana et al. (2020) avaliaram comparativamente o comportamento dindmico de duas
unidades de destilacdo em batelada com um vaso intermediario frente a separagdo da mistura

de etanol/propanol/butanol, ambas simuladas usando o Aspen Plus Dynamics.
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Geralmente o comportamento dindmico em processo de destilacdo ¢ lento, pois a
estratégia de controle de colunas de destilagdo convencionais ¢ comumente realizada de forma
centralizada nas variaveis de saidas de fundo, topo e laterais, gerando um elevado tempo de
transi¢do quando o processo € perturbado. O processo de destilacdo convencional pode ser
interpretado como um processo acoplado em série, pois a separagdo ocorre em Varios
estagios/pratos que sdo conectados entre si, ou seja, € realizado em varias etapas de sucessivas
evaporacdes ¢ condensagdes. Consequentemente, o tempo morto ¢ incrementado a cada
estagio da coluna, gerando um atraso hidraulico. Dessa forma, quando o sistema ¢ perturbado,
o equilibrio em cada estagio ¢ afetado e com isso ¢ gerado um efeito em série por todo o
equipamento. Enquanto n3o ocorrer estabilizagdo deste equilibrio, um novo regime
estacionario ndo serd atingido. Devido a esse comportamento, embora seja considerado que o
atraso e a constante de tempo sdo pequenos para cada prato, a dindmica da coluna inteira tem
um atraso significativo (WERLE, 2007, MARANGONI et al., 2016).

Neste contexto, uma estratégia de controle descentralizado (agdo de controle
distribuido) utilizando resisténcias elétricas como fontes de energia nos pratos da coluna foi
amplamente avaliada por pesquisadores do Grupo de Pesquisas intitulado Otimizacao,
Automatizacdo e Controle de Processos do Laboratorio de Controle e Processos de
Polimerizagao (LCP), do Departamento de Engenharia Quimica e Engenharia de Alimentos
da UFSC como uma proposta inovadora de minimizag¢do dos transientes do processo de
destilacdo. No desenvolvimento desta nova proposta, empregou-se o conceito de reducao do
AT entre os meios de aquecimento e resfriamento, em que foi proposto o uso de pequenos
trocadores de calor em alguns pratos. Este conceito ¢ baseado na destilacao diabatica, ou seja,
de um sistema de destilacdo intensificado energeticamente. A seguir serdo descritos os
principas trabalhos deste grupo de pesquisa disponiveis na literatura.

Marangoni e Machado (2007) utilizaram fontes internas de calor como uma nova
abordagem operacional para colunas de destilacdo. A estratégia proposta foi testada em uma
unidade experimental para separagdo da mistura etanol-agua. A configuragdo distribuida
proposta (pratos inferior, superior e torre) foram comparadas com uma abordagem
convencional (controle somente na parte inferior e superior) por meio da perturbacdo da
temperatura de alimentagdo. Os autores relataram que o uso de uma estrutura de controle de
temperatura intermediario reduziu o tempo necessario para a coluna se estabilizar apds a
introdugdo da perturbagdo, em compara¢do com a abordagem convencional, possibilitando

dindmicas mais rapidas.
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Na Figura 2-11 pode-se vizualizar a diferenca geral entre a configura¢do de controle
convencional e de controle distribuido em uma unidade de destilagdo. Marangoni, Machado e
Bolzan (2013) realizaram os testes experimentais nesta configuracao distribuida de coluna de
destilacao piloto processando uma mistura de etanol e dgua. Os resultados desta abordagem
operacional indicaram uma redugdo relevante no tempo necessdrio para atingir o regime
estacionario em perturbacdes na composicdo da alimentacdo quando comparada com a
abordagem convencional, possibilitando dindmicas mais rapidas e que menores volumes

fossem processados fora dos parametros de qualidade pré-definidos.

Figura 2-11 — Representacao da diferenca geral entre a configuragdo de controle convencional

e de controle distribuido em uma unidade de destilagao.

Controle Convencional

» Destilado

Controle Distribuido

Alimentacao

1 N

Produto de base

Fonte: Marangoni, Machado e Bolzan (2013).

Mello, Machado e Marangoni (2015) propuseram duas estratégias de agdo corretiva
distribuida: uma acdo de resfriamento no prato 11 (Se¢do de Retificagdo) e a outra acdo de
aquecimento no prato 3 (Se¢do de Esgotamento), ambas também possuem controle
combinado nas temperaturas do topo e da base da coluna de destilagdao. Estas duas abordagens
foram comparadas com uma ag@o de controle convencional centralizado com dupla a¢do nas
temperaturas do topo e da base da coluna de destilagdo. Todas estas propostas foram

analisadas frente uma perturbacdo na temperatura de alimentagdo. Os resultados obtidos via
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simulagdo dindmica mostraram que as duas estratégias propostas reduziram o tempo de
transicdo sem afetar os perfis de temperatura e de composicdo do etanol obtidos em regime
estaciondrio.

Marangoni et al. (2016) estudaram experimentalmente a utilizagao de pontos internos
de aquecimento (resisténcias elétricas em cada prato) distribuidos em uma unidade de
destilacdo (destilagdo diabatica) combinados com o refervedor visando a redu¢do do tempo de
transi¢do quando o processo € perturbado. Um estudo dinamico foi realizado em uma coluna
piloto processando uma mistura de etanol e agua. Os resultados obtidos pelos autores
mostraram que o sistema proposto (fornecimento de calor combinado) foi capaz de atuar
como uma ferramenta de controle sem a necessidade de técnicas avancadas ou complexas
para minimizar os efeitos das perturbagdes.

Marangoni et al. (2017) avaliaram influéncia da localizacdo de um circuito interno de
controle de temperatura combinado com um sistema de controle convencional de duplo
controle de temperatura nas extremidades da coluna de destilacdo (Gltimo estdgio e no
refervedor). O sistema binario modelo utilizado neste estudo foi etanol e agua. Os autores
realizaram perturbagdes na temperatura de alimentagdo. Foi constatado que a inser¢ao de um
ponto de aquecimento interno altera o vapor e o liquido flui rapidamente quando o processo ¢
perturbado e o transiente ¢ minimizado. Dessa maneira, o periodo de operacdo fora de
especificagdo ¢ minimizado. Além disso, a inser¢ao de um ponto de aquecimento préximo ao
prato de alimentagdo (entrada da perturbacdo) foi mais vantajosa.

Zierhut et al. (2020) aplicaram uma estratégia de agdo corretiva distribuida com
preditor de Smith (compensador de tempo morto) a uma coluna de destilagdo diabatica
processando uma mistura de etanol e dgua em escala piloto. Tal estratégia de controle se
mostrou uma abordagem eficiente, uma vez que proporcionou uma reducao de 33% no tempo
transiente referente & malha de controle de temperatura no topo da unidade e de 66% na
producao fora de especificagdo quando comparado com a estratégia de acdo corretiva
convencional.

Zuiiga Linan et al. (2012) realizaram uma andlise de um processo de Destilagdo
Molecular (proposta de destilagdo por filme descente sob auto vacuo) com foco nas varidveis
de resposta. Os autores propuseram uma analise de sensibilidade do processo voltada para
resposta do fluxo total de destilado sob varias condigdes de temperatura e de vazdo de
alimentag¢do. Diante disto, percebeu-se que as varidveis de resposta foram fortemente

influenciadas pela temperatura de destilacao.
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Em relacdo a colunas de destilacdo intensificadas energeticamente, as principais
contribui¢cdes encontradas na literatura s3o descritas a seguir. Canales ¢ Maruez (1992)
compararam uma coluna de destilagio convencional e uma coluna de destilagio com
recompressao de vapor, ambas em escala de laboratério por meio de andlises em regime
estacionario e em regime transiente (comportamento dindmico). Os autores constataram uma
economia energética em torno de 50% em comparacdo com uma coluna de destilagdo
convencional, porém os atrasos de tempo sdo mais altos para a coluna de destilagdo com
recompressao de vapor do que na destilacdo convencional devido as interagdes do processo
entre condensador e refervedor.

Gomez-Castro et al. (2013) determinaram as propriedades dindmicas em malha
aberta para multiplas DWCs. Essas propriedades podem ser uteis para prever possiveis
problemas de controlabilidade dos sistemas estudados. Serra, Espufia, Puigjaner (2003)
compararam a controlabilidade e o consumo energético de diferentes arranjos para separagao
de misturas ternarias. Especificamente, as colunas de sequéncias diretas e indiretas, as colunas
com secoes laterais e a DWC foram avaliadas. Foram realizadas varias suposigdes que
forneceram modelos ndo-lineares bastante simples contendo os elementos essenciais para o
sistema de controle. Devido a grande diferenga entre as constantes de tempo da dindmica de
fluxo de massa e as constantes de tempo da dindmica de composicao, foi proposto o controle
das colunas de destilacdo por niveis. O controle do nivel mais baixo foi baseado na
estabilizagdo do processo e o nivel superior foi baseado no controle da composi¢do. Os
autores concluiram que a configuragdo DWC precisa de colunas longas (mais pratos) para ser
realmente atraente em termos de energia e controlabilidade. Além disso, foi constatado que
algumas condi¢des de operacao diferentes daquelas do consumo oOtimo de energia
favoreceram a operacdo dos sistemas intensificados energeticamente.

Vargas, Niggemann e Fieg (2009) analisaram a sensibilidade e o comportamento
dindmico do sistema DWC submetido a perturbacdes na alimentagdo para separagdo de uma
mistura com cinco componentes. Os parametros de projeto e de operagdo das possiveis
configuracdes utilizando duas colunas do tipo DWC foram otimizados a partir de simulagdes
para minimizar o custo anual total e os resultados obtidos podem ser utilizados para o
desenvolvimento de conceitos de controle em sistemas DWC.

Conforme visto, anteriormente, a evaporacao de filme descendente ¢ um processo
analogo a destilacdo de filme descendente. Foi constatada na literatura a escassez de pesquisas

que evidenciam estudos sobre dindmica em colunas de destilagdo de filme descendente, por
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isso torna-se valido descrever algumas contribui¢des acerca do estudo de dindmica em
evaporadores de filme descendente. Andre e Ritter (1968) estudaram a resposta dindmica em
malha aberta de um evaporador de duplo efeito em escala de laboratério. Um modelo
matematico baseado nos balangos de energia ¢ massa associado com varios elementos do
sistema foi proposto para descrever a resposta dindmica deste sistema a partir de perturbagdes
na vazao de vapor e vazio de alimentagdo. Tonelli et al. (1990) desenvolveram um pacote
computacional para simular a resposta transiente em malhar aberta de um evaporador de
efeito triplo em escala industrial para concentragdao de suco de maga. Perturbagdes na pressao
do vapor e na vazao de alimentagdo foram aplicadas no processo para testar a concordancia
entre a resposta experimental e a reposta simulada. Quaak et al. (1994) realizaram uma
analise comparativa entre um modelo empirico (black-box model) ¢ um modelo fisico para
descrever a resposta dindmica de um evaporador de filme descendente de multiplo efeito. Os
dois modelos desenvolvidos foram adequados para projetar controladores com um bom
desempenho.

De Farias Neto et al. (2015) avaliaram o efeito da pressao sobre uma coluna de
destilacao com retirada lateral através de perturbagdes aplicadas na alimentagdo na fase vapor,
assim como o efeito desse parametro sobre a dindmica da mesma visando garantir melhor
rendimento e reducdo de custo e energia. Foi relatado que a pressao exerce influéncia sobre
varios outros parametros de operacdo, por isso ¢ uma variavel que se deve ter bastante
atencao.

O efeito da intensidade e duragdo de perturbagdes nos parametros de entrada no
desempenho dindmico de uma planta de dessalinizacdo de multiplo efeito foi analisado por
Elsayed et al. (2018a). Os resultados obtidos via simulacio do modelo dindmico
desenvolvido, indicaram quais s@o os limites criticos de operacdo frente a possiveis flutuagdes
dos parametros de entrada do processo, a fim de evitar o desligamento da planta devido a
inundacao ou ressecamento. Em outro estudo Elsayed et al. (2018b) examinaram o
desempenho transiente do processo de dessalinizagdo de efeito multiplo com diferentes

configuracdes de alimentagdo aplicando perturbagdes nos principais parametros de entrada.

2.4.2 Partida (Startup) em colunas de destilacio

Os procedimentos programados de inicializagdo (startup) e paradas ou desligamento

(shutdown) sdo muito utilizados em processos quimicos em meio industrial, podendo ser
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motivados devido a necessidade de manutencdo regular ou por circunstancias imprevistas.
Geralmente, sdo implementados a partir de procedimentos operacionais padrdo, que por sua
vez apresentam varias restri¢des e desafios. A inicializacdo em colunas de destilagdo ¢ uma
operagdo bastante intensiva em recursos, logo, ¢ imprescindivel o emprego de métodos de
otimizagdo do procedimento de inicializagdo. O fator chave na otimizacdo da operacdo de
partida ¢ a utilizagdo de modelos adequados para o processo. Uma abordagem bastante
empregada ¢ a utilizacdo de simulagdes dindmicas para selecionar os melhores cenarios de
inicializa¢do, pois permitem a descricdo e analise da dindmica da operagdo startup do
processo (GARG et al., 2017). Neste documento ¢ reportado alguns dos trabalhos disponiveis
na literatura acerca da operagdo de inicializagdo em colunas de destilagdo.

Uma descricdo amplamente aceita para operagdo de startup em colunas de destilagdo
¢ a que dividiu o startup em trés etapas: etapa descontinua, etapa semicontinua e etapa
continua (RUIZ et al., 1988). O primeiro estagio ou estagio descontinuo é caracterizado por
seu curto intervalo de tempo e pela natureza descontinua de todas as vardveis de
transferéncias e hidraulicas. O segundo estagio ou estagio semicontinuo ¢ caracterizado pelo
comportamento transiente ndo linear das varidveis. No fim desse estagio, as varidveis
hidraulicas atingem seus valores em regime estaciondrio. O terceiro estagio ou estagio
continuo, ¢ caracterizado pelas respostas transitorias lineares de todas as varidveis. No fim
deste, todas as variaveis atingem seus valores em regime estacionario.

Wang et al. (2003) e Elgue ef al. (2004) estudaram a criagdo de um modelo que
descrevesse o comportamento dindmico durante a operagdo de sfarfup em colunas de
destilacdo em batelada (batch distillation columns). Em ambos os estudos houve a etapa de
validagdo experimental em plantas piloto. Han e Park (1999) utilizaram um modelo de onda
ndo linear visando a captura do comportamento dindmico essencial do processo de destilagao
tornando possivel lidar com as dificuldades encontradas durante a operagdo de inicializagao.
A partir de estudos de simulagdo, os autores mostraram que o esquema de controle proposto
forneceu uma operacao de inicializagdo segura e econdmica nao apenas para o controle de
composicao dupla de uma coluna de destilagdo simples, mas também para uma configuragao
de destilagdo complexa.

Weng e Lee (2014) analisaram o comportamento dindmico durante a operacdao de
startup para o processo de desidratagao do alcool isopropilico via destilagdo extrativa usando
o Aspen Plus Dynamics. Os autores utilizaram dois tipos de procedimentos de startup com

cinco casos diferentes. Verificou-se que a melhor estratégia de startup utilizada conseguiu
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reduzir o tempo total de inicializagdo de 2,41 h, enquanto a estratégia com menor desempenho
obteve um intervalo de tempo de 4,8 h, ou seja, uma redugdo de quase 99,2 %. Além disso, o
consumo de energia no periodo de startup também foi reduzido.

Nunes et al. (2016) examinaram o procedimento de partida e a influéncia do tempo
de alimentagdo do solvente na corrente alimentagdo da mistura azeotrdpica para a destilagdo
extrativa. Os resultados mostraram que o menor tempo necessario para atingir o regime
estaciondrio foi alcangado quando as correntes de alimentacdo de solvente e da mistura
azeotrdpica foram alimentadas ao mesmo tempo.

Lu, Chen e Lee (2017) estudaram duas estratégias de otimizacdo do periodo de
startup para separagdo do sistema ternario diclorometano (CH2Cl,), cloroformio (CHCI3) e
tetracloreto de carbono (CCls) em uma coluna convencional de destilagdo utilizando o
software Aspen Plus Dynamics. As estratégias adotadas propuseram modificacdes nas
operacdes de partida, e a partir destas, os autores conseguiram diminuir a produgdo fora de
especificagdo e o gasto energético do refervedor.

Mais uma vez, percebeu-se que poucos trabalhos disponiveis na literatura avaliam a
operacdo de inicializacdo em relacdo a colunas de destilagdo intensificadas energeticamente.
Eden et al. (2000) descreveram um procedimento sistematico para geracao de duas sequéncias
de startup a partir do conhecimento qualitativo do processo de destilacdo com integracao de
calor para separagcdo metanol e isopropanol. As duas sequéncias desenvolvidas foram testadas
experimentalmente em uma planta de destilacdo com integracdo energética utilizando bombas
de calor, cabendo a bomba de calor controlar a pressao da coluna e o fluxo de vapor durante a
operagdo normal. Independentemente da sequéncia escolhida, foram necessarias
aproximadamente 3,7 h para o sistema alcangar o regime permanente, e cerca de 75-80% do
tempo total foi utilizado para o aquecimento inicial do condensador e da bomba de calor.
Visando a redu¢do do tempo de startup, o aquecimento inicial do sistema deve ser alcangcado
mais rapidamente.

Na configuracdo HIDiC, devido ao forte acoplamento das duas colunas, torna-se
necessario um intervalo de tempo longo para o startup do processo. Estratégias Otimas sao
desejadas para encurtar o periodo de startup, pois um longo tempo de inicializagdo custa uma
quantidade consideravel de energia e de producdo fora de especificagdo (WENDT et al.,
2003). Neste contexto, os autores estudaram a modelagem, simulagdo, otimizag¢do e
verificagdo experimental da operagdo de startup em uma configuragdo HIDIC em escala

piloto. Um modelo dindmico foi proposto e validado experimentalmente em uma planta
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piloto. As etapas de simulagdo e otimizacdo foram realizadas para obter uma visdo
aproximada do comportamento dindmico e desenvolver uma tendéncia para praticas
operacionais Otimas com o objetivo de reduzir o tempo de inicializagdo. Varios testes
experimentais foram conduzidos para validar esses resultados e adapta-los a diferentes
configurag¢des de operagdo. Os autores conseguiram reduzir o tempo de inicializagdo em 35%.

Werle et al. (2009b) utilizaram o aquecimento distribuido aplicado aos pratos ao
longo das colunas de destilagdo visando reducao do tempo de startup e do consumo de
energia durante a operacao de inicializagdo. Os testes realizados em uma unidade piloto
experimental para separacdo da mistura etanol e 4gua mostraram que o uso de um sistema de
aquecimento distribuido permitiu reduzir o tempo (40%) e a energia (33%) necessarios para o

procedimento de partida, em comparagdo com uma abordagem convencional.

2.5 RELEVANCIA DO TRABALHO DE PESQUISA

Colunas de destilagdo s@o amplamente empregadas nas industrias de transformacao
principalmente pela sua versatilidade. Porém, este processo de separacdo necessita de uma
operac¢do adequada a fim de se obter os padrdes de qualidade requeridos nos produtos. Logo, a
preocupagao dispensada na analise do comportamento dindmico deste processo ¢ de suma
importancia. Outro ponto relevante ¢ a identificagdo do procedimento de partida adequado as
caracteristicas do processo, ja que a implementagdao de um procedimento adequado possibilita
maior rapidez no alcance do estado estacionario, minimizando a produgdo fora de
especificagdo, reducdo de gastos e favorecendo a operacdo da unidade de destilagdo. Com
relacdo a colunas de destilagdo convencionais, varias pesquisas tratam do desempenho
dindmico sob condi¢des operacionais transitorias, entretanto, verificou-se na literatura a
escassez de estudos sobre o comportamento dindmico do processo de destilagcao por pelicula
descendente utilizando tubos de calor (termossifao) como meio de fornecimento de calor da
unidade. Porém, a partir do conhecimento da dindmica torna-se possivel desenvolver e
implementar ferramentas de controle que sejam adequadas ao processo.

Foi constatada que a preocupacdo em relagdo a minimizacdo dos transientes no
processo de destilagdo motivou varios estudos que buscaram reduzir os tempos de transi¢ao
(consequentemente redugcdo do requerimento energético e de custos operacionais)
principalmente em colunas convencionais. A maior parcela dos estudos relatados na literatura

utiliza ferramentas computacionais para simulacao dos processos estudados, poucos sao 0s
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trabalhos que avaliam a dindmica em escala experimental ou em escala piloto. Assim, este
estudo tem como proposta relevante e inédita, avaliar o comportamento dindmico das
unidades de destilagdo Destubcal visando futuramente sugerir agdes corretivas para
minimizagdo destes transientes, € consequentemente reducdo do requerimento energético e
dos custos operacionais.

Nao foram encontrados, na literatura cientifica, estudos que tenham identificado as
etapas de inicializagdo para colunas de destilagdo por filme descendente e, nesse sentido,
reside uma das principais justificativas desta tese ao investigar experimentalmente as coluna
de destilacdo Destubcal Unitubular e Multitubular, sob as configuracdes de aquecimento
isotérmico e com perfil axial de temperatura, abordando o tempo requerido e a demanda
energética para cada uma das etapas iniciais de operagdo, contribuindo com a literatura ainda
incipiente sobre o comportamento dinamico durante as etapas iniciais de operagao.

Neste documento, a seguir foram descritas as duas unidades de destilagcdo Destubcal
instaladas no Laboratério de Controle e Processos de Polimerizagdo (LCP/UFSC) e a
metodologia que foi empregada para andlise e descrigdo do comportamento dindmico desse
novo sistema de destilagdo energeticamente intensificado. Todas essas informagdes serdo de
grande importancia para desenvolvimento de uma estratégia de controle adequada ao sistema

estudado e que futuramente a Tecnologia Destubcal seja implementada no meio industrial.
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3 MATERIAIS E METODOS

De forma a facilitar o acompanhamento das atividades realizadas, a Figura 3-1
mostra um diagrama esquematico contendo as principais atividades desenvolvidas nesta tese

de doutorado.

Figura 3-1 — Diagrama esquematico com as principais atividades desenvolvidas nesta tese de

doutorado.
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Fonte: Elaborada pelo Autor (2021).

3.1 DESCRICAO DAS UNIDADES PILOTO DE DESTILACAO DESTUBCAL

As duas unidades de destilagdo Destubcal, Unitubular (um tubo de destilagdo) e
Multitubular (nove tubos de destilacdao), utilizadas nesta pesquisa estdo completamente
instrumentadas € em operagdo, encontrando-se instaladas no Laboratério de Controle e
Processos de Polimerizagao (LCP), do Departamento de Engenharia Quimica e Engenharia de
Alimentos (EQA) da Universidade Federal de Santa Catarina (UFSC). Na Figura 3-2 ¢
apresentada uma fotografia da unidade experimental Unitubular com destaque para os
principais equipamentos fisicos associados a coluna de destilagdo. As duas unidades piloto de
destilacdo de filme descendente foram financiadas pelo Centro de Pesquisas e
Desenvolvimento Leopoldo Américo Miguez de Mello (CENPES) da PETROBRAS, sendo

construidas em aco inoxidavel 306 e operam sob regime continuo, pressdo atmosférica e sem
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refluxo externo. Com intuito de evitar a perda de calor para o ambiente ambas as unidades e

seus periféricos sao isolados utilizando 13 de rocha.

Figura 3-2 — Fotografias da unidade experimental Unitubular de filme descendente.
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Fonte: Elaborada pelo Autor (2021).

Em ambas as unidades, a mistura a ser separada ¢ alimentada no topo da coluna de
destilag@o e entdo forma-se um filme liquido descendente que escorre por gravidade sobre a
superficie interna de um tubo vertical de transferéncia de calor e massa. Esse filme escoa em
contracorrente com o vapor resultante enriquecido em etanol enquanto a temperatura da
parede do tubo vertical ¢ mantida radialmente constante por meio do termossifao bifasico. Ao
redor do tubo, concentricamente, hd a se¢do do condensador do termossifao bifasico, que
fornece calor ao tubo de destilagao (tubo interno de destilagdo com 1 m de altura, 26,4 mm de
diametro e com 3 mm de espessura). O vapor resultante enriquecido em etanol é entdo
recuperado por condensacdo, por meio de trocadores de calor (condensadores). A
representacao desta geometria pode ser visualizada na Figura 3-3, onde também ¢ ilustrada a
posi¢do dos termopares alocados ao longo da parte externa da cadmara de vapor, bem como as

dimensodes do tubo de destilacao e do isolamento térmico.
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Figura 3-3 — Corte longitudinal da unidade Unitubular ilustrando o tubo de destilagdo e a

camara de vapor.
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Fonte: Elaborada pelo Autor (2021).

Conforme apresentado na Figura 3-3, a coluna de destilagdo Unitubular ¢ composta
por dois cilindros concéntricos, uma camara de vapor (parte externa) e um tubo de destilacao
(parte interna). Dez termopares foram conectados ao longo da camara de vapor (rotulados de
T1 a Tio de baixo para cima, igualmente separados entre si a cada 10 cm, visando a aquisi¢ao
de temperatura axial da coluna de destilagcdo). Na Figura 3-4 ¢ apresentada uma fotografia da
unidade experimental Multitubular.

Em ambas as unidades, o termossifao bifasico consiste em um sistema de tubo de
calor assistido por gravidade, diferindo apenas no que diz respeito a poténcia maxima que
pode ser dissipada, e seu principio de funcionamento consiste em aproveitar o processo de
mudanca de fase para o transporte do calor latente. A parte inferior do termossifao bifésico ¢ a
secdo de evaporagdo e a parte superior ¢ a camara de vapor (secdo de condensagdo). Na se¢ao
de evaporacdo existem duas resisténcias elétricas que, quando acionadas, fazem com que a
agua ultrapura (fase liquida) evapore e assim o vapor formado ascenda em alta velocidade em
direcdo a camara de vapor. Ao chegar na secdo de condensacao, o calor latente transportado €
rejeitado, o vapor condensa, retornando a secao de evaporacao do termossifao bifasico por
acao da gravidade, onde o ciclo térmico ¢ reiniciado. A secdo de evaporacdo ¢ isolada do

ambiente externo por meio de isolamento térmico (12 de rocha).
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Figura 3-4 — Fotografia da unidade piloto Multitubular de filme descendente, incluindo:
evaporador; trocador de calor; condensador 1; condensador 2; reservatorios de gases nao

condensaveis; bomba de engrenagens; e coluna de destilagdo com nove tubos de destilacao.
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Fonte: Elaborada pelo Autor (2021).

As duas unidades experimentais operam em regime continuo ¢ por meio do
fechamento e abertura de valvulas utilizam o mesmo tanque acumulador (capacidade 10 L),
tanque pulmao (capacidade 60 L) e tanque de mistura (capacidade 60 L). O condensador e o
termossifao bifasico sdo particulares de cada unidade de destilagdo. O tanque acumulador
(capacidade 10 L) tem a funcdo de armazenar o produto de topo da coluna que segue
juntamente com o produto de base para o tanque de mistura (capacidade 60 L) onde as duas
correntes sao misturadas com o intuito de amortecer flutuacdes ao longo do tempo
ocasionadas pela propria separacdo. Em seguida, a corrente ¢ encaminhada para o tanque
pulmao (capacidade 60 L). Apds sair do tanque pulmao a corrente de alimentacdo ¢ aquecida

por trocador de calor de placas e segue para alimentacdo no topo da coluna onde existe um
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cone que permite ¢ formacdo de um filme na area interna dos tubos de destilagdo, conforme

ilustrado na Figura 3-5.

Figura 3-5 — Ilustra¢do do arranjo dos nove tubos de destilagdo na Unidade Multitubular (a), e
sistema de alimenta¢do no formato de cone que auxilia na formagao do filme dentro de cada

tubo de destilagao (b).

a) b)

Fonte: Alves et al. (2020a).

A mistura de etanol e 4gua ¢ alimentada no topo da coluna de destilagdo por meio de
uma bomba de cavidade progressiva (helicoidal) de modelo NMO011BY02S12B para a
Unidade Unitubular e de modelo NM021BY02S12B para a Unidade Multitubular, ambas da
Netzsch, Pomerode-SC, Brasil. Mais informacdes ¢ detalhes técnicos sobre as unidades de
destilagdo Unitubular e Multitubular podem ser acessados em estudos publicados pelo grupo
de pesquisa Destubcal (DA SILVA FILHO et al., 2018; ALVES et al., 2020a; PIRES et al.,
2020).
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3.2 INSTRUMENTACAO, CONTROLE E AQUISICAO DE DADOS

Em ambas as unidades foram instalados dez pontos de aquisicdo de temperatura
usando termopares fixados externamente ao longo da camara de vapor, igualmente separados
entre si a cada 10 cm, visando a aquisi¢cdo de temperatura axial de cada unidade de destilacao.
Outros pontos de aquisicdo de temperatura também foram instalados no topo da coluna de
destilacao (temperatura do destilado), na base da coluna de destilagdo, na corrente de
alimentacgdo, no tanque pulmao, tanque de mistura e acumulador. Todos os termopares sao
modelo TT-K-36 (Omega, Stamford, Estados Unidos). Existem também dois transmissores de
pressdo (modelo MMA, Omega, Stamford, Estados Unidos) um no topo e um na base da
coluna. Transdutores de pressao foram instalados nas duas unidades, especificamente em cada
camara de vapor, o que permite operar a unidade com maior seguranga, pois o limite maximo
da pressdo de operagdo (pressdo da cdmara de vapor) ¢ de 10 bar (1000 kPa).

Em ambas as unidades, foram empregadas as seguintes malhas de controle manual:

a. controle da carga térmica da cAmara de vapor por meio da manipulacdo da
poténcia dissipada no termossifao;

b. controle da temperatura de pré-aquecimento por meio do banho termostatico;

c. controle da vazao de alimentagdo como funcao do ajuste na tensdo do motor
elétrico do dispositivo de bombeamento usando um conversor de frequéncia.

Convém ressaltar que os termossifoes acoplados as unidades de destilacdo Destubcal,
sdo ambos formados por duas resisténcias elétricas instaladas em paralelo, e diferem no que
diz respeito a poténcia maxima que pode ser dissipada, sendo, especificamente 9,60 kW para
a unidade de destilagdo Unitubular, e 36,00 kW para a unidade de destilagdo Multitubular. A
aquisicao de dados de pressdo ¢ realizada por meio de Data Loggers (Novus, Porto Alegre,
Brasil).

As duas unidades possuem um sistema para aquisi¢do de dados, em que as
temperaturas do processo sdo monitoradas em tempo real com amostragens realizadas em
intervalos de 30 s. Os dados de temperatura sdo captados por um sistema de aquisi¢ao de
dados modelo CR1000, combinado com multiplexador modelo AM25T (ambos da Campbell
Scientific, Utah, Estados Unidos), que envia para um microcomputador, que adquire os
valores gravados. Os dados adquiridos durante todo o periodo de experimento podem ser
visualizados e exportados usando o software LoggerNet versdo 3.4.1 da Campbell Scientific®

(Utah, Estados Unidos).



69

3.3 MISTURA MODELO

O sistema binario modelo utilizado nos experimentos em escala piloto foi etanol
(alcool etilico) e agua. Estd ¢ uma mistura classica e comumente utilizada em estudos sobre
dindmica de colunas de destilagio (MARANGONI et al., 2013, 2016). A composi¢do em
massa de etanol na corrente de alimentagdo foi fixada em aproximadamente 12,00% (m/m).
Este valor foi especificado com base na concentracao tipica de etanol obtida por fermentagao;
Kiss e Suszwalak (2012) e Vane (2008) citam que, em destilarias de etanol de cana-de-agucar,
o processo de fermentagdo costuma levar a produgdo de uma mistura de etanol e agua (entre 5
e 12% em massa de etanol). A mistura sintética utilizada foi produzida por meio de dilui¢ao
de etanol em 4gua, partindo de élcool etilico com 92,00% de pureza (m/m) fornecido pela

QUIMISA (Brusque- SC, Brasil).

3.4 METODO DE ANALISE DA COMPOSICAO MASSICA

Para realizar as medigdes de composi¢dao volumétrica de etanol durante os
experimentos foi utilizado um densimetro para éalcool etilico (alcodmetro). Este método de
analise tem sido utilizado com sucesso para a medicao da composicao volumétrica de alcool
etilico em mistura com agua (WERLE ef al., 2009a; ALVES et al., 2020a). Posteriormente, os
dados da composi¢do volumétrica do etanol foram convertidos para dados de composi¢ao
massica de etanol, por meio de uma tabela alcoométrica disponibilizada pela Agéncia

Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA, 2010).

3.5 PROCEDIMENTOS DA OPERACAO DE INICIALIZACAO

Os procedimentos de partida para os dois arranjos de fornecimento de calor serdo
quase os mesmos. A unica diferenca ¢ que, devido a presenga de gases ndo-condensaveis, €
possivel promover um gradiente de temperatura entre as extremidades da camara de vapor.
Para a configuracdo de aquecimento isotérmico foi realizado vacuo na camara de vapor
visando remover parcialmente os gases ndo-condensaveis (ar), que se concentram na regiao
superior da cadmara de vapor (secdo de condensacdo). Para essa finalidade ¢ utilizada uma
bomba de vacuo modelo 830 (Fisatom, Sdo Paulo, Brasil). No caso da configuracdo de

aquecimento com perfil axial de temperatura, a presenca dos gases ndo-condensaveis na
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regido superior da cdmara de vapor promove uma barreira difusiva para o vapor, diminuindo a
area de troca térmica, pois esta parcela ndo participa da transferéncia de calor (TAVARES,
2010). Anteriormente a cada experimento na configuragdo de aquecimento com perfil axial de
temperatura, foi imposto o valor inicial de 0,34 bar de pressao, obtendo-se assim um perfil de
temperatura de aproximadamente de 10 °C ao longo da cAmara de vapor devido a presenca de
gas ndo condensavel. Este valor de 0,34 bar foi definido pelo grupo de pesquisa em avaliagdes
anteriores para separagcdo da mistura etanol e dgua (DA SILVA FILHO, 2018; BATTISTI et
al., 2020b).

A sequéncia de inicializagdo estabelecida por Werle et al. (2009a) incluiu
procedimentos experimentais para a operagdo de inicializagdo de uma coluna de destilagdo
convencional com aquecimento distribuido (baseada no conceito de destilagdo diabatica),
sendo estes procedimentos utilizados para as colunas de destilagdo Destubcal. No entanto,
deve-se ressaltar que esses foram adaptados em virtude das diferengas construtivas e
operacionais entre colunas de destilagdo convencionais ¢ colunas de destilacdo Destubcal.
Apresenta-se na Figura 3-6 um resumo das etapas da operacdo de partida estabelecido para as
colunas de destilacao Destubcal.

A sequéncia de inicializacdo adotada compreendeu uma série de procedimentos
experimentais, podendo ser reunidas em trés fases distintas: (1) fase descontinua; (2) fase
semicontinua; e (3) fase continua. Primeiramente, na ordem apresentada a seguir, descreve-se
os procedimentos iniciais referentes a fase descontinua:

i. o procedimento de partida foi iniciando com a composicdo madssica de etanol na
alimentacao ajustada em aproximadamente 12% em massa;

il.  seguiu-se com o ajuste da vazao madssica de alimentacdo em aproximadamente
33 kg-h! (para a unidade de destilagdo Unitubular) e 250 kg-h™! (para a unidade de
destilagdo Multitubular), ambos os ajustes foram conseguidos fixando-se a frequéncia
de rotacdo de sua respectiva bomba de alimentacao;

iii.  aquecimento gradual da temperatura da corrente de alimentacdo, fazendo-se uso do
banho termostatico, parte-se da temperatura ambiente até o valor desejado (proximo a
80 °C);

iv.  aquecimento progressivo da cdmara de vapor, com incrementos de 5% no valor da
poténcia fornecida para a camara de vapor, em intervalos de 20 em 20 min, partindo-
se da temperatura ambiente até o valor desejado para a temperatura na extremidade

inferior da camara de vapor (T1 = 100 °C).



Figura 3-6 — Etapas da operagdo de partida estabelecido para as colunas de destilagao

Destubcal.

Inicio

-
#

[ 1]
(] 1
: :
; vapor :
] Y . [
; - S :
: Introducgdo da :
; alimentacdo 4—[ Ajuste da vazdo ] :
: :
: Calor da corrente NP Calor da camara H
. - »| % !
: de alimentacdo de vapor :
1 ‘r 1
: Aquecimento da :
n 1
\ coluna :
Fase descontinua
'l' “‘
] 1
1 1
1 ]
: Esoerar Produgdo ;
[ ] -
: P de destiladg ;
1 ]
=. :
"o --------------------------------------------------------------- "“
! ;
: :
i emperatura :
i | Esperar i
' P constante :
; :
: ! :
: :
: PR, A— ;
: ~"Purga no reservatorio .
i ‘ !
: SClLa i i
; :
: :
: :
1 . 1
! Composicao :
j | Esperar constante :
H ]
: :
H "
' . ;

Fase continua

Regime
estacionario

Fonte: Elaborada pelo Autor (2021).



72

Em seguida, a partir do inicio da fase semicontinua (inicio da formacao de produto
de topo), foram realizadas medi¢des da composi¢do de etanol no destilado, vazao do destilado
e temperatura do destilado, em intervalos de 6 em 6 min. Nessa fase, especialmente para a
configuragdo de aquecimento isotérmico, quando se atinge a temperatura desejada (e
constante) na extremidade inferior da cAmara de vapor (T igual a 100 °C), faz-se purga no
reservatorio de gases, sendo este diretamente conectado com a camara de vapor. Por fim, o
critério empregado para verificar o estabelecimento da Fase Continua (regime estacionario)
foi a estabilizagdo das colunas de destilacdo Destubcal, por meios das derivadas das curvas de
temperatura em fun¢do do tempo e das medigdes de etanol nas correntes de produtos de base e
de topo.

Com o objetivo de avaliar o comportamento dindmico durante as etapas iniciais de
operagdo, as vazdes massicas de destilado e de base, as composigdes massicas de etanol no
destilado e na base, as temperaturas da base e do vapor rico em etanol, foram selecionadas
para representar o comportamento do processo. Para cada etapa da operacdo de inicializacao,
o tempo e o consumo de energia foram analisados, bem como a influéncia do tipo de
configuracdo de fornecimento de calor. Para garantir maior confiabilidade e repetibilidade dos
resultados obtidos, cada sequéncia de inicializacdo foi realizada trés vezes sob cada uma das
configuragdes de aquecimento, totalizando seis experimentos para a unidade de destilagdao
Unitubular e seis experimentos para a unidade de destilacdo Multitubular, sendo os resultados
expressos pela média (+ desvio padrdo) dos valores das triplicatas.

Como foi visto anteriormente, as unidades de destilagdo convencionais diferem das
unidades de destilacio Destubcal principalmente no que diz respeito ao modo de
fornecimento de energia. Assim, para fins de comparagdo (como serd apresentada na
Secdo 4.1), o valor reportado para o consumo de energia elétrica da unidade de destilagdo
convencional referiu-se ao consumo horario de energia elétrica do refervedor (dados da
literatura), enquanto para as unidades de destilagdo Destubcal considerou-se o consumo

horario de energia elétrica das resisténcias elétricas do termossifao bifésico.

3.6 OBTENCAO DO COMPORTAMENTO TRANSIENTE

3.6.1 Procedimento experimental em malha aberta
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Perturbagdes positivas do tipo degrau aplicadas na temperatura de pré-aquecimento
da corrente de alimentacdo, na poténcia fornecida para a camara de vapor, na composi¢ao
massica de etanol na corrente de alimentacdao e na vazdo de alimentagdo foram empregadas
para obter a resposta transiente das duas unidades de destilagdo Destubcal. As diferengas entre
a resposta transiente de ambas as unidades piloto de destilagdo Destubcal em relagdo as duas
configuragdes possiveis de fornecimento de calor (aquecimento isotérmico e aquecimento
com perfil axial de temperatura) também foram avaliadas. Neste sentido, foi considerado um
periodo de 0,50 h antes da perturbacao (referido como “regime estacionario inicial do
processo”) e os ensaios experimentais foram conduzidos por aproximadamente 2,00 h apos as
perturbagdes aplicadas. Assim, um periodo total de 2,50 h foi utilizado para avaliagdo do
comportamento transiente do processo em malha aberta.

A resposta transiente das unidades piloto de destilagdo Unitubular e Multitubular foi
avaliada em termos da composi¢ao massica de etanol na corrente de destilado (Xgon,p, wt.%),
da temperatura da base (Tg, °C) e da temperatura do vapor rico em etanol (Ty, °C). Para esse
fim, medi¢des da composi¢cdo de etanol no destilado, vazao do destilado e temperatura do
destilado foram realizadas em intervalos de 5 min para determinar o efeito da perturbagdo na
qualidade do produto destilado. No que diz respeito a medi¢ao das temperaturas da base e do
vapor rico em etanol, conforme mencionado anteriormente no subitem 3.2, as amostragens
foram realizadas em intervalos de 30 s.

A “condigdo de referéncia” utilizada como “regime estacionario inicial do processo”
para a unidade de destilagio Unitubular foi como segue: a temperatura de alimentagdo
especificada em aproximadamente 78 °C, a temperatura na se¢do do evaporador especificada
em aproximadamente 100°C, a vazdo massica de alimentacdo especificada em
aproximadamente 33 kg-h!, e a composigdo massica de etanol na alimentagio foi especificada
em aproximadamente 12 wt.%. Entende-se que essa condi¢ao de referéncia fornega resultados
satisfatorios, conforme observado em estudos anteriores (MARANGONI et al., 2019a,
2019b). A temperatura de alimentacao foi definida limitando-se a temperatura do componente
mais volatil (no caso o etanol), ou seja, optou-se por realizar a alimentagdo na forma de
liquido sub-resfriado.

Com exce¢do da vazdo massica de alimentagdo, a “condicdo de referéncia”
empregada para a unidade de destilagao Multitubular foi similar a utilizada para a unidade de
destilagdo Unitubular, sendo especificada da seguinte forma:

1. temperatura de alimentag¢do em torno de 78 °C;
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ii.  temperatura na secdo do evaporador especificada em torno de 100 °C;

iii.  vazdo méssica de alimentacio especificada em torno de 250 kg-h'!;

iv. composicdo massica de etanol na alimentacdo foi especificada em
aproximadamente 12 wt.%.

A vazdo massica de alimentagdo de 250 kg-h™! foi definida por ser um valor bem
proximo da vazdo de projeto da unidade de destilagdo Multitubular, que foi estipulada em
300 kg-h™!. Os valores utilizados na condi¢io de referéncia para a unidade de destilacfio
Multitubular estdo em razodvel conformidade com o estudo experimental realizado por Da
Silva Filho (2018), em que a Unidade Multitubular foi aplicada a separacao da mistura etanol-
agua. O referido autor reportou resultados promissores operando em condigdes similares a da
condicao de referéncia.

A resposta transiente do sistema de destilagdo Destubcal foi verificada a partir da
aplicagdo de perturbagdes positivas do tipo degrau na composicdo massica de etanol na
corrente de alimentacdo em aproximadamente 8,00 wt.%, na poténcia fornecida para o
evaporador em aproximadamente 10,00%, na vazdo massica de alimentacdo em
aproximadamente 20,00 kg-h', ¢ na temperatura de pré-aquecimento da corrente de
alimentacdo em aproximadamente 10,00 °C. Estas perturbagdes produzem reagdes nas
variaveis de saida do sistema, que sdo analisadas em relagdo ao tempo visando avaliar o
comportamento transiente do sistema. No periodo transiente foram identificadas
caracteristicas do processo como atrasos, tempo de resposta € o tempo necessario para que o
sistema retorne ao regime estacionario. O retorno ou ndo ao regime estacionario também foi
avaliado (estabilidade do sistema). Conforme recomendado por Werle (2007), para verificar o
estabelecimento de um novo regime estacionario, pode-se ajustar uma funcao sigmoidal aos
dados experimentais (para minimizar flutuagdes normais do processo) e, apos isso, calcula-se
a derivada em fungdo do tempo. Com isso, no nosso caso, torna-se possivel identificar
facilmente quando as temperaturas da base, do vapor rico em etanol e da cadmara de vapor nao
mais variam em fun¢do do tempo. O comportamento dindmico da temperatura da camara de
vapor (Tcv, °C) também foi avaliado com o objetivo de identificar um possivel grau de
acoplamento de varidveis. Para isso, em ambas as configuragdes de fornecimento de calor, os
valores considerados para esta verificagdo foram as temperaturas nas extremidades inferior
(T1, °C) e superior (T1o, °C) da cadmara de vapor.

Foram realizadas trés repeticdes de cada perturbagdo degrau em malha aberta para

atingir uma repetibilidade satisfatoria, logo os resultados apresentam valores médios (+ desvio
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padrdo). Levando em conta cada uma das configuragcdes de aquecimento, vinte e quatro
experimentos foram executados para a unidade de destilagdo Unitubular e mais vinte e quatro
experimentos para a unidade de destilagdo Multitubular, totalizando quarenta e oito
experimentos. Posteriormente, fungdes de transferéncia de baixa ordem foram utilizadas para
capturar o comportamento dindmico das colunas de destilagdo Destubcal. Na Figura 3-7 pode-
se visualizar uma ilustracdo que resume a obtencdo do comportamento transiente em malha

aberta, com posterior identificagdao das fungodes de transferéncia de baixa ordem.

Figura 3-7 — Obtencao do comportamento transiente em malha aberta, com identificagdo das

fungdes de transferéncia de baixa ordem.
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Fonte: Elaborada pelo Autor (2021).

3.6.2 Método para identificacio de funcdes de transferéncia de baixa ordem

A partir da necessidade de uma representagdo simplificada do comportamento
transiente em malha aberta das duas unidades piloto de destilacdo de filme descendente, a
ferramenta computacional do software MatLab denominada “System Identification Toolbox”
foi utilizada para auxiliar na avaliacdo da dinadmica do processo. Para tanto, foram utilizados
os seguintes modelos de processo: modelo de primeira ordem (MPO) e o modelo de segunda
ordem (MSO), ambos baseados em func¢des de transferéncia de baixa ordem. Tem-se que o

modelo de primeira ordem pode ser expresso seguindo a Equacao (3-) (LUYBEN, 1987).
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G(s)=—-7 (3-1)

7, s+1

Onde 7, € a constante de tempo do processo, K, ¢ o ganho do processo em estado

estaciondrio.
O modelo de segunda ordem ¢ representado pela Equagao (3-2) (LUYBEN, 1987).
K,

= ) () 2

Onde 7, e 7,, sdo as constantes de tempo do processo, K, ¢ o ganho do processo em

estado estacionario.
Adicionalmente, o fator de amortecimento (§) pode ser calculado com base nas
constantes de tempo do processo derivadas da funcdo de transferéncia de segunda ordem, de

acordo com a Equacgao (3-3).

T, +7,

R -

Onde ¢ > 1 representa uma resposta sobre-amortecida, £ = 1 representa uma resposta com
amortecimento critico, e 0 < £ < 1 representa uma resposta sub-amortecida (HOWARD &
COOPER, 2010).

A verificacdo dos parametros dos modelos empirico (funcdes de transferéncia de
primeira ordem e segunda ordem) foi realizada a partir da comparagdo entre a resposta
transiente experimental resposta transiente construida por cada fungdo de transferéncia, esta
comparac¢do ¢ avaliada por meio do coeficiente de ajuste ou “Fit” definido pela Equagdo (3-4)

(ALVES et al., 2020b; MUMBACH et al., 2020):

N
-y,
Fit(%)=| 1- 55— [-100 (3-4)
Z(yj_.)_})z
j=1
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Na Equacao (3-9), o subscrito j representa um ponto experimental, N ¢ o niimero total de
pontos experimentais utilizados, y; ¢ o dado experimental de saida, y; ¢ o dado previsto

pelo modelo correspondente ao dado experimental de saida e y ¢ a média de todos os dados

experimentais para uma certa condicao.
3.7 CALCULO DOS PARAMETROS DE TRANSFERENCIA DE CALOR

Visando caracterizar os efeitos das perturbagdes na transferéncia de calor em cada
tubo de destilagdo nas unidades Unitubular e Multitubular, os pardmetros de transferéncia de
calor (numero de Nusselt e coeficiente local de transferéncia de calor) foram calculados para
as se¢oes de entrada e saida das unidades de destilacdo Destubcal.

O numero de Nusselt (Nu) representa a razdo entre a transferéncia de calor
convectiva pela condutiva perpendicular ao filme liquido descendente. Este numero
adimensional pode ser calculado como fun¢ao do nimero de Reynolds (Re), de acordo com a

Equacao (3-5) (KARLSSON et al., 2013).
Nu=0,822-Re** (3-5)

O numero adimensional de Reynolds (Re) ¢ um indicativo sobre o padrdo de
escoamento do filme liquido, sendo determinado pela expressdo apresentada na Equagao (3-6)

(WEISE & SCHOLL, 2009).

4.7

Re=—r (3-6)

Onde T representa a vazdo massica relacionada ao perimetro molhado (kgm™'s') e u é a
viscosidade do fluido (Pa-s).

Os niimeros adimensionais de Reynolds e Nusselt foram determinados utilizando os
resultados experimentais das unidades de destilacdo Unitubular e Multitubular em regime
estaciondrio antes e apos a aplicagdo das perturbagdes. Seguindo-se recomendacdo de
Marangoni et al. (2019a), os valores foram estimados nas secdes de entrada e saida das
unidades de destilagdo Destubcal. Outro importante parametro transferéncia de calor estimado

foi o coeficiente local de transferéncia de calor (U), utilizando a Equagdo (3-7) e a
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Equacao (3-8) (QUERINO, 2018) para as se¢des de entrada e saida das unidades de destilacao

Destubcal, respectivamente.

U(E) — QEvap 3 7
Ag, '(Tlo_TAﬁ) (3-7)
U(S) = QEmp 3-8
AExt.(T;_TB) (3-8)

Onde U, e U, representam os coeficientes locais de transferéncia de calor na segdes de
entrada e saida, respectivamente (kW-m?2-°C™), A4, representa a 4rea externa de cada tudo de
destilagio (m?), Oy, representa o consumo de energia pelo evaporador para 1 hora de
funcionamento (kW), 7, representa a temperatura na extremidade inferior da cAmara de vapor
(°C), T,, representa a temperatura na extremidade superior da cdmara de vapor (° C), T,
representa a temperatura da corrente de alimentagdo (°C), e 7, representa a temperatura da

corrente de base (°C).

3.8 TRATAMENTOS MATEMATICOS DAS VARIAVEIS RESPOSTAS

A partir dos valores médios da fracdo massica do componente mais volatil (etanol) e
das vazOes massicas das correntes de alimenta¢do e do produto de topo (destilado), a

recuperagdo de etanol (REC,,,,, , %), foi calculada conforme a Equacdo (3-9).

m x X
REC %) = —LIOH.D " HORD 1)) 3.9
E1OH (3-9)
m x X
EtOH , 4 X EOH .4

. ~ , . . X -1
Onde my,,, , representa a vazdo massica da corrente de destilado (kg-h™), X, , representa
a fracdo massica de etanol na corrente de destilado (wt.%), ni,,, , representa a vazdo
massica da corrente de alimentagdo (kg-h'), e X, , representa a fragdo massica de etanol

na corrente de alimentagao (wt.%).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesse capitulo apresenta-se, na Secao 4.1, a identificacdo das etapas iniciais de
colunas de destilacao por filme descendente. No subitem 4.1.1, apresentam-se os resultados
experimentais obtidos a partir da partida para unidade de destilagdo Unitubular. No
subitem 4.1.2, ¢ verificada experimentalmente a partida para unidade de destilacdo
Multitubular. No subitem 4.1.3, ¢ realizada uma comparacao das etapas iniciais de operagao
entre unidades de destilacdo Unitubular e Multitubular. No subitem 4.1.4, encontra-se uma
analise comparativa das etapas iniciais de operagdo entre a unidade de destilagdo Multitubular
e uma coluna de destilagdo convencional. Segue-se entdo, no subitem 4.1.5, uma analise
comparativa do desempenho na fase continua entre a unidade de destilagdo Multitubular e
uma coluna de destilacdo convencional.

Na Secdo 4.2, encontra-se a analise sobre o efeito das perturbagdes aplicadas na
unidade de destilacdo Unitubular; seguido pela a avaliagdo do efeito das perturbagdes
aplicadas na unidade de destilagao Multitubular, na Se¢ao 4.3.

Na Secao 4.4, encontra-se a caracterizacdo do comportamento dinamico por fungdes
de transferéncia. Em primeiro lugar, na Secdo 4.4.1, apresenta-se a identificagdo de funcdes
de transferéncia a partir da resposta transiente para unidade de destilagio Unitubular. Em
segundo lugar, na Secdo 4.4.2, expoe-se a identificacao de fungdes de transferéncia a partir da

resposta transiente para unidade de destilagdo Multitubular.

4.1 IDENTIFICACAO DAS ETAPAS INICIAIS DE COLUNAS DE DESTILACAO POR
FILME DESCENDENTE

4.1.1 Partida para unidade de destilacio Unitubular

O comportamento geral das temperaturas avaliadas em fun¢do do tempo durante a
operacdo de partida da unidade de destilacdo Unitubular, comparando-se as configuragdes de
aquecimento isotérmico e com perfil axial de temperatura, ¢ apresentado na Figura 4-1. A
hipétese inicial, que caracteriza a operacdo de inicializagdo da unidade de destilagao
Unitubular como tendo trés fases distintas: (1) fase descontinua; (2) fase semicontinua; e (3)

fase continua, foi confirmada.
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O comportamento da temperatura de alimentagdo em fun¢do do tempo durante a
operacao de partida da unidade de destilacdo Unitubular, comparando-se as configuragdes de
aquecimento isotérmico e com perfil axial de temperatura, ¢ apresentado na Figura 4-2. Em
ambas as configuragdes de aquecimento, utilizou-se um banho termostatico para aumentar a
temperatura da corrente de alimentagdo desde a temperatura ambiente até a desejada
(aproximadamente 78 °C). Percebe-se uma fase inicial de aquecimento relativamente rapida
com um tempo de duragio inferior a 8 min (R®> > 0,99). Com base nessa informagcio,
confirma-se uma caracteristica intrinsecamente linear da fase inicial de aquecimento da
corrente de alimentacdo. Nota-se por meio dos coeficientes de inclinagdo da reta oriunda da
regressdo linear dos dados de temperatura pertencentes a fase inicial de aquecimento, que a
inclinagdo da reta para a unidade de destilacdo Unitubular operando sob a configuracdo de
aquecimento isotérmico apresentou o maior valor. Werle et al. (2009a) sugerem que quanto
maior o valor do coeficiente de inclinagdo da reta, mais rapidamente sera alcangado o regime
permanente. Espera-se assim que o regime permanente seja alcangado mais rapidamente
quando se utiliza a configuracdo de aquecimento isotérmico. Esta observagdo ¢ corroborada
pela diferenca observada no tempo necessario para estabelecimento do valor desejado para a
temperatura da corrente de alimentacao, a configuragcdo de aquecimento isotérmico demandou
cerca de 30 min, enquanto a configuracdo de aquecimento com perfil axial de temperatura
demandou cerca de 45 min. Ressalta-se, ainda, que o comportamento dinamico da
temperatura de alimentagdo durante a operacdo de partida ¢ relativamente similar com a
observada a partir do primeiro prototipo da unidade de destilagio Unitubular por filme
descendente, que foi construido em vidro borossilicato (PARISOTTO, 2013).

Consta na Figura 4-3, o comportamento da temperatura da base em fungao do tempo
durante a operacdo de partida da unidade de destilagdo Unitubular, confrontando-se as
configuracdes de aquecimento isotérmico e com perfil axial de temperatura. Analogamente ao
comportamento dinamico da temperatura de alimentacdo, visualiza-se uma regido linear
(R?>0,99) no comportamento dindmico da temperatura da base em curto intervalo de tempo
(inferior a 8 min). Apos a regido linear de aquecimento, o calor advindo da cdmara de vapor
passa a ser importante no aquecimento da corrente de base até aproximadamente 1 hora,

promovendo uma leve inclinagdo no comportamento da temperatura da base.
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Figura 4-2 — Comportamento da temperatura de alimentagdo em funcdo do tempo

durante a operagdo de partida da unidade de destilagdo Unitubular sob as configuragdes de

aquecimento (a) isotérmico e (b) com perfil axial de temperatura.
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Fonte: Elaborada pelo Autor (2021).
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Figura 4-3 — Comportamento da temperatura da base em fun¢do do tempo durante a
operacdo de partida da unidade de destilagdo Unitubular sob as configuragdes de

aquecimento isotérmico (a) e com perfil axial de temperatura (b).
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Fonte: Elaborada pelo Autor (2021).

Conforme ilustrado na Figura 4-3, observou-se que, com o estabelecimento do regime

estacionario (Fase Continua) na unidade de destilagdo Unitubular, independentemente da
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configuracdo de aquecimento empregada, o valor observado para a temperatura da base foi
praticamente similar (com desvio inferior a 0,3 °C). Seguindo-se o critério do maior coeficiente
de inclinagdo da reta, sugere-se, mais uma vez, que o regime permanente sera alcancado mais
rapidamente quando se utiliza a configuracdo de aquecimento isotérmico. Esta observagao
concorda com a diferenga observada no tempo necessario para alcangar uma temperatura da base
estavel em relagdo ao tempo, pois a configuracao de aquecimento isotérmico demandou cerca de
71,5 min, enquanto a configuragdo de aquecimento com perfil axial de temperatura demandou
cerca de 81,5 min.

Na Figura 4-4 s3o apresentados os comportamentos das temperaturas da camara de
vapor em fun¢do do tempo durante a operagao de partida da unidade de destilacdo Unitubular,
confrontando-se as configuragdes de aquecimento isotérmico e com perfil axial de
temperatura. Convém lembrar que, na configuragdo de aquecimento isotérmico, ao se atingir a
temperatura desejada na extremidade inferior da camara de vapor (T; igual a 100 °C), faz-se
purga no reservatorio de gases, sendo este diretamente conectado com a cdmara de vapor.
Com isso percebe-se que a diferenca de temperatura entre as extremidades inferiores e
superiores da camara de vapor foi inferior a 0,5 °C, confirmando a condi¢do de aquecimento
1sotérmico. Percebe-se, Figura 4-4 (a), que a partir de 1,3 h, as temperaturas ao longo do
comprimento da camara de vapor alcancaram um valor idéntico (aproximadamente 100 °C) e
um comportamento permanente. Conforme a Figura 4-4 (b), com a presenca de gases nao-
condenaveis (ar) dentro da camara de vapor, promove-se uma diferenga de temperatura entre
as extremidades inferiores e superiores da camara de vapor de cerca de 10 °C, caracterizando
a configuragao de aquecimento com perfil axial de temperatura. Tém-se, ainda, que a partir de
1,4 h, as temperaturas ao longo do comprimento da cadmara de vapor atingiram o regime
permanente.

No que diz respeito ao consumo hordrio de energia em regime estacionario (Fase
Continua), a configuragao de aquecimento com perfil axial de temperatura demandou o menor
consumo horario de energia (cerca de 1,06 kWh), enquanto a configuragdo de aquecimento
isotérmico demandou o maior consumo horério de energia (cerca de 1,73 kWh). Em estudos
de separagdo de uma corrente etanol-agua realizados por Parisotto (2013), verificou-se que a
configuragdo de aquecimento com perfil axial de temperatura se apresentou mais vantajosa
energeticamente que a configuragdo de aquecimento isotérmico durante o procedimento de
partida do prototipo da unidade de destilagdo Unitubular por filme descendente. Isto corrobora

os resultados apresentados.
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Figura 4-4 — Comportamento das temperaturas da cadmara de vapor em funcao do
tempo durante a operagdo de partida da unidade de destilagdo Unitubular sob as configuragdes

de aquecimento isotérmico (a) e com perfil axial de temperatura (b).
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O comportamento da temperatura do vapor rico em etanol (topo) em fungdo do
tempo durante a operacdo de partida da unidade de destilacdo Unitubular, comparando-se as
configuragdes de aquecimento isotérmico e com perfil axial de temperatura, ¢ apresentado na
Figura 4-5. Ao comparar as configuragdes de aquecimento isotérmico e com perfil axial de
temperatura, observou-se que a formagdo de produto de destilado foi alcancada mais
rapidamente quando se utilizou a configuracdo de aquecimento isotérmico. Torna-se relevante
pontuar que, com a presenga dos gases nao condensaveis (ar) proximos a pelicula de
condensacdo dentro da camara de vapor, a taxa de troca térmica ¢ reduzida (BATTISTI et al.,
2020b). Dessa forma, espera-se que com a camara de vapor operando com perfil axial de
temperatura, o fim da Fase descontinua seja alcangado mais lentamente. Dentro deste
contexto, a configura¢do de aquecimento com perfil axial de temperatura também demandou
0 maior intervalo de tempo para alcangar uma temperatura do vapor rico em etanol estavel em
relacdo ao tempo, levando em torno de 1,50 h; enquanto a configuragdo de aquecimento
isotérmico demandou aproximadamente 1,20 h.

Como apresentado na Figura 4-5, pode-se observar que existe uma discrepancia no
valor alcangado na Fase Continua para a temperatura do vapor rico em etanol. Enquanto na
configuragdo de aquecimento isotérmico o valor alcancado em regime estacionario foi
aproximadamente 88,20 °C, na configuragdo de aquecimento com perfil axial de temperatura
o valor alcancado em regime estacionario foi aproximadamente 86,60 °C. Em termos praticos,
tal diferenca influenciard diretamente no gradiente de temperatura entre a base e do vapor rico
em etanol (topo); este, por sua vez, pode vir a promover a ocorréncia de refluxo interno dentro
do tubo de destilacdo. O que se observa na literatura ¢ que quanto maior a diferenca de
temperatura entre a base € o vapor rico em etanol (topo), maior a possibilidade de refluxo
interno no interior do tubo de destilagio (PARISOTTO, 2013; PERUZZO, 2013;
MARANGONI et al., 2019a). Assim, foi constatada a maior diferenca de temperatura entre a
base e o vapor rico em etanol na configuracdo de aquecimento com perfil axial de temperatura
(aproximadamente 4,0 °C); enquanto na configuragao de aquecimento isotérmico a diferenga
de temperatura observada foi aproximadamente 2,0 °C.

De modo geral, destaca-se que a configuragdo de aquecimento isotérmico possua
uma dindmica mais rapida frente a operacdo de inicializagdo da unidade de destilagdao

Unitubular, embora essa configuracao seja a que demande maior consumo energético.
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Figura 4-5 — Comportamento da temperatura do vapor rico em etanol em fun¢ao do

tempo durante a operagdo de partida da unidade de destilagdo Unitubular sob as configuracdes

de aquecimento (a) isotérmico e (b) com perfil axial de temperatura.
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Fonte: Elaborada pelo Autor (2021).

Na Figura 4-6 sdo apresentados os comportamentos da vazao méassica de destilado e

composicao massica de etanol no destilado em fun¢do do tempo durante a operacdo de partida

da unidade de destilagio Unitubular, comparando-se as configuragdes de aquecimento

isotérmico e com perfil axial de temperatura. Em primeiro lugar, destaca-se que durante a
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Fase Descontinua da operacdo de partida ¢ gerado apenas produto de base. Perceba-se que na
configura¢do de aquecimento isotérmico (Figura 4-6 (a)), o comportamento da vazao massica
de destilado e composi¢ao massica de etanol no destilado atingiu uma situagao estavel em
relagdo ao tempo rapidamente. Na literatura foram encontradas evidéncias que sugerem que
uma unidade de destilagdo por filme descendente com aquecimento isotérmico se comporta de
maneira analoga a um evaporador (PARISOTTO, 2013; PERUZZO, 2013; PARRA, 2017),
corroborando o fato que a unidade de destilagdo Unitubular gerou uma corrente com
composi¢ao massica de etanol praticamente constante desde o inicio da produgdo de destilado.
Observou-se ainda que, com a camara de vapor operando sob a configuracdo de aquecimento
isotérmico e, comegando em 2,04 = 0,18 kg-h! (em t = 1,1 h), a vaziio méassica de destilado é
aumentada em 46,38% (até t = 1,6 h). No que diz respeito a composi¢do massica de etanol no
destilado, comecando em 59,15 + 0,47 wt.% (em t = 1,1 h), a composi¢ao massica de etanol
no destilado ¢ acrescida em 3,59 wt.% (a partir de t = 1,2 h).

No caso da unidade de destilagio Unitubular acoplada com a camara de vapor
operando sob a configuracdo de aquecimento com perfil axial de temperatura, devido a maior
diferen¢a de temperatura entre a base e o vapor rico em etanol, sugere-se a ocorréncia de
refluxo interno dentro do tubo de destilacdo. Tem sido comumente relatado na literatura, o
impacto positivo do refluxo interno sobre a qualidade do destilado, promovendo o
enriquecimento da composicdo madssica de etanol na corrente de destilado (PARISOTTO,
2013; PERUZZO, 2013; MARANGONI et al., 2019a). Com isso, a medida que a formagdo de
destilado vai ocorrendo, o refluxo interno promove o enriquecimento da composi¢do massica
de etanol na corrente de destilado até que se alcance o regime permanente. Tal observagao
pode ser exemplificada no comportamento dindmico apresentado na Figura 4-6 (b). Nesta, ¢
possivel constatar que o valor da vazdo massica de destilado ¢ aumentado, desde o valor
inicial de 0,67 + 0,07 kg-h™! (em t = 1,1 h) para 1,29 + 0,02 kg-h™! (em t = 2,2 h), ou seja, um
aumento em quase o dobro. Quanto a composi¢do massica de etanol no destilado, comecando
em 60,31 + 1,86 wt.% (em t = 1,1 h), a composi¢cdo massica de etanol no destilado ¢ acrescida
em 3,88 wt.% (a partir de t = 1,1 h parat = 1,6 h). A composi¢do média de etanol no destilado
de 64,30% em massa com a camara de vapor operando sob a configuragdo de aquecimento
com perfil axial de temperatura, se assemelha muito a observada por Parisotto (2013). O
referido autor apontou composi¢cdo média de etanol no destilado de 64% em massa, a partir de

experimentos realizados no primeiro protdtipo da unidade de destilagdo Unitubular por filme
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descendente operando com a camara de vapor aplicada a separacdo da mistura etanol-agua e

operando sob a configuracao de aquecimento com perfil axial de temperatura.

Figura 4-6 — Comportamento da vazao massica de destilado e composi¢ao massica
de etanol no destilado em funcdo do tempo para a unidade de destilagdo Unitubular sob as

configura¢des de aquecimento (a) isotérmico e (b) com perfil axial de temperatura.
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Fonte: Elaborada pelo Autor (2021).

Na Figura 4-7 sdao apresentados os comportamentos da vazado massica de base e

composi¢do massica de etanol na base em fun¢do do tempo para a unidade de destilagao
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Unitubular referentes as configuracdes de aquecimento isotérmico e com perfil axial de
temperatura. Como esperado, o comportamento observado contraponha-se ao apresentando na

Figura 4-6.

Figura 4-7 — Comportamento da vazdo massica de base e composicdo massica de
etanol na base em fungdo do tempo para a unidade de destilagio Unitubular sob as

configuragdes de aquecimento (a) isotérmico e (b) com perfil axial de temperatura.
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Constam na Tabela 4-1 os valores médios (+ desvio padrdo) de tempo requerido e
consumo energético, referentes a cada etapa da partida da coluna de destilagdo Unitubular por
filme descendente, sob as configuragdes de aquecimento isotérmico e com perfil axial de
temperatura. A fase descontinua foi caracterizada por uma regido inicial de aquecimento
altamente linear seguido por um aquecimento lento e progressivo, conforme demonstrado nas
Figuras Figura 4-2 e Figura 4-3 e cerca de 47-49% do tempo total foi utilizado para o
aquecimento da coluna de destilagdo Unitubular, onde a formagdao de produto de topo

(destilado) determinou o fim da fase descontinua (um periodo ligeiramente inferior a 1,10 h).

Tabela 4-1 — Tempo requerido e o consumo energético (CE) para cada etapa da partida da
coluna de destilagdo Unitubular por filme descendente, sob as configuragdes de aquecimento

isotérmico (ISO) e com perfil axial de temperatura (PERFIL).

Unidade de destilagao Unitubular

ISO PERFIL
Etapa CE (kWh) Tempo (h) CEFrase (kW) CE (kWh) Tempo (h) CEgase (kW)
1 1,00+ 0,04 1,03+0,03 1,03 0,86+ 0,01 1,08 +0,03 0,92
2 1,72+ 0,04 0,57 +0,03 0,98 1,07+ 0,02 0,52+0,03 0,56
3 1,72+ 0,04 0,60 + 0,00 1,03 1,07+0,02 0,60 + 0,00 0,64
Total - 2,20 3,04 -- 2,20 2,12

Fonte: Elaborada pelo Autor (2021).

Conforme apresentado na Tabela 4-1, verificou-se que, independentemente da
configuracdo de aquecimento empregada, a partir de 1,6 h, a unidade de destilacdo Unitubular
por filme descendente alcancou uma situacdo estavel, que caracterizou o fim da fase
semicontinua, que ¢ descrita como uma etapa de transicao que termina com o estabelecimento
do regime estacionario nos valores desejados. Comparando-se as configuracdes de
aquecimento isotérmico e com perfil axial de temperatura, independentemente da fase
avaliada durante a operacdao de partida, a diferenca de tempo ndo foi relevante. Contudo,
quando se analisa demanda energética, verificou-se que a configuracdo de aquecimento com
perfil axial de temperatura se apresentou mais vantajosa energeticamente que a configuragao
de aquecimento isotérmico durante a operacao de partida da unidade de destilagdo Unitubular

por filme descendente, principalmente durante a Fase Semicontinua e Fase-Continua.
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Verifica-se também na Tabela 4-1 que, considerando-se a camara de vapor sob a
configuracdo de aquecimento com perfil axial de temperatura, a reducdo para demanda
energética foi da ordem de 10,5, 42,8 e¢ 38,1% quando comparado com a unidade de
destilagao Unitubular operando com a camara de vapor sob a configuragdo de aquecimento
isotérmico, referente as fases semicontinua, continua e descontinua, respectivamente. Uma
demanda energética total de 2,12 kW foi necessaria para a operacdo de partida da unidade de
destilacao Unitubular operando com a camara de vapor sob a configuragdo de aquecimento
com perfil axial de temperatura, significando que uma reducdo de 30,3% foi alcancada em
relacdo a configuragdo de aquecimento isotérmico. Essas observagdes sdo corroboradas pelos
achados de Parisotto (2013), que avaliou, experimentalmente, o procedimento de partida do
primeiro prototipo referente a unidade de destilagdo Unitubular por filme descendente
construido em vidro borossilicato. Os resultados mostraram que o comportamento da partida ¢
o mesmo independente da condicdo de operacdo da camara. Contudo, destacou-se que a
configura¢do de aquecimento com perfil axial de temperatura demandou o menor consumo de
energia elétrica em relacdo a configuragdo de aquecimento isotérmico.

Os valores médios (£ desvio padrao) dos resultados experimentais obtidos a partir da
coluna de destilagdo Unitubular por filme descendente, sob as configuragdes de aquecimento
1sotérmico e com perfil axial de temperatura sdo apresentados na Tabela 4-2. Observou-se que
os valores de composicdo massica de etanol no destilado foram relativamente proximos
(diferenca média menor que 1,6 wt.%); todavia, ao confrontar a recuperacdo de etanol sob
cada configuragdo de aquecimento, observou-se que, apesar do maior consumo de energia
elétrica, a configuracdo de aquecimento isotérmico foi mais vantajosa, pois resultou em uma
recuperagdo de etanol 25,1% maior do que na configuracao de aquecimento com perfil axial
de temperatura. A configuracdo de aquecimento isotérmico proporcionou maior vazao
massica de destilado, que se traduziu em um aumento significativo na recuperacao de etanol,
com consequente aumento no consumo de energia elétrica. Esse comportamento ¢ comumente
reportado para separacdo de misturas utilizando destilacao por filme descendente assistida por
termossifao, uma vez que a vazdo de destilado e o consumo de energia se correlacionam
positivamente, conforme observado por Pires et al. (2020) e Da Silva Filho et al. (2018). Ou
seja, o aumento na taxa de evaporagdo, com consequente aumento na vazao massica de
destilado, ¢ diretamente relacionado a quantidade de energia fornecida pelo evaporador.

Os resultados da Tabela 4-2 mostram que, com a camara de vapor operando sob a

configuracdo de aquecimento isotérmico, obteve-se uma composicdo média de etanol no
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destilado de 62,75 +£0,62% em massa, como também uma recuperacdo de etanol de
44,80 + 1,38% para uma vazio massica de destilado de 2,97 = 0,05 kg-h™!. Esses resultados
sdao similares aos encontrados na literatura, utilizando-se a Unidade Unitubular aplicada a
separacado da mistura etanol-dgua, que apontaram uma recuperagdo de etanol de
até 46,37% (MARANGONI et al., 2019a), como também uma composi¢do maxima de etanol
no destilado de 60,17% em massa e vazio massica de destilado no intervalo 1,94-3,54 kg-h’!
(BATTISTI et al., 2021) ambas as referéncias citadas, levando-se em conta as condig¢des
experimentais com temperaturas de alimentacdo proximas a 80 °C e temperaturas do
evaporador proximas a 100 °C). A diferenga entre as temperaturas da base e do vapor rico em

etanol foi de aproximadamente 2,4 °C, que estd em conformidade com a diferenga de

temperatura (2,34 °C) obtida por Marangoni ef al. (2019a) (levando-se em conta a condicao

com temperatura de alimentagcdo em 81,27 °C e temperatura do evaporador em 100,10 °C).

Tabela 4-2 — Resultados experimentais (média = desvio padrao) obtidos a partir da coluna de

destilacdo Unitubular por filme descendente na Fase Continua, sob as configuragdes de

aquecimento isotérmico (ISO) e com perfil axial de temperatura (PERFIL).

Aquecimento ISO PERFIL
Condicoes de entrada

Temperatura de alimentacao (° C) 78,64 £ 0,55 78,22 +£0,25
Temperatura na extremidade inferior da camara de vapor (° C) 100,28 +0,17 101,87+ 0,10
Temperatura na extremidade superior da camara de vapor (° C) 100,25 +0,16 91,05 £0,22
Vazio méssica de alimentagio (kg-h™) 33,16 £ 0,52 33,19+ 0,59
Composicao massica de etanol na alimentacao (wt.%) 12,57+ 0,12 12,67 £ 0,22
Resultados experimentais

Temperatura da base (°C) 90,34 £ 0,50 90,60 + 0,20
Temperatura do vapor rico em etanol (°C) 88,12+ 0,62 86,55+ 0,18
Vazdo massica de destilado (kg-h™') 2,97 £0,05 1,29 +£0,03
Vazio massica de base (kg-h™!) 30,19 £ 0,56 31,90 + 0,59
Composicao massica de etanol no destilado (wt.%) 62,75+ 0,62 64,30 + 2,23
Composicao massica de etanol na base (wt.%) 7,62 +0,14 10,58 + 0,09
Recuperacao de etanol (%) 44,80 £ 1,38 19,67 + 0,89
Consumo de energia elétrica (kWh) 1,73 +£ 0,02 1,07 £0,02

Fonte: Elaborada pelo Autor (2021).
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Observa-se, na Tabela 4-2, que a configura¢do de aquecimento com perfil axial de
temperatura proporcionou a maior composicdo média de etanol no destilado (64,30 +
2,23 wt.%), como também a maior diferenga entre as temperaturas da base e do vapor rico em
etanol (aproximadamente 4,05 °C). Um comportamento similar para a Unidade Unitubular
aplicada a separagdo da mistura etanol-dgua foi observado por Battisti et al. (2021), onde a
configuracdo de aquecimento com perfil axial de temperatura se mostrou mais eficiente do
que a configuragdo de aquecimento isotérmico, no que diz respeito a qualidade do destilado
(maior composicdo média de etanol). Acredita-se que a configuracdo de aquecimento com
perfil axial de temperatura tenha como vantagem a possibilidade de geracdo de refluxo interno
que favorece a separacdo. Marangoni et al. (2019b) reportou um valor similar ao obtido neste
estudo para diferenca entre as temperaturas da base e do vapor rico em etanol de
aproximadamente 4,86 °C (levando-se em conta a condi¢cdo com a temperatura do evaporador
igual a 101,14 °C). No que diz respeito ao consumo de energia elétrica, a configuracio de
aquecimento com perfil axial de temperatura foi a mais vantajosa, uma vez que requereu a
menor demanda de energia (1,07 + 0,02 kWh). No estudo realizado por Pires et al. (2020), em
que a Unidade Unitubular foi aplicada a separacdo da mistura MEG-4gua, concluiu-se que
para condi¢des de entrada semelhantes, variando-se apenas a configuragdo de aquecimento, o
consumo de energia elétrica foi menor com a camara de vapor operando sob a configuragao
de aquecimento com perfil axial de temperatura em relagdo a configuragdo de aquecimento
isotérmico. Os relatos da literatura acima citados corroboram os resultados experimentais
obtidos neste estudo.

Conforme apresentado na Tabela 4-2, os menores valores médios de recuperagdo de
etanol e vazao massica de destilado foram reportados para a cdmara de vapor operando sob a
configuracdo de aquecimento com perfil axial de temperatura (19,67 +0,89% e
1,29 + 0,03 kg-h™!, respectivamente). O estudo realizado por Marangoni et al. (2019b), onde a
Unidade Unitubular foi aplicada a separacao da mistura etanol-dgua com a camara de vapor
operando sob a configuragdo de aquecimento com perfil axial, apontou uma r