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Resumo

Este trabalho apresenta os dados obtidos a partir de uma aula experimental de destilagdo na coluna recheada para
destilacdo em batelada. No qual foram desenvolvidas duas situagdes: a) Operacdo em taxa de refluxo total; b) Operacdo
em taxa de refluxo 1:1 (nominal). Dessa maneira foram analisados os perfis de temperatura obtidos para cada razdo de
refluxo, como a razdo de refluxo interferiu nas concentracdes alcodlicas nas fragdes molares, obtidas para os produtos
de topo, condensado, adquiridas em cada situacdo, além determinacdo do nimero de pratos tedricos da coluna pelo
método McCabe-Thiele. Onde pode-se notar que o grau de fracionamento de uma coluna € proporcional a razdo de
refluxo interna, ou seja, quanto maior for a razdo de refluxo interna, maior sera o grau de fracionamento. Em relagdo ao
numero de pratos, quanto menor for o nimero de pratos da coluna, pior sera o seu rendimento.

Palavras Clave — Destilagcéo, taxa de refluxo, método McCabe-Thiele, composicéo de fases.

1. INTRODUCAO

Uma das operacdes unitarias mais utilizadas na atualidade é a destilacdo. O processo de
destilagdo ocorre devido a diferenca de volatilidade que existe entre 0s componentes da mistura,
ocorre devido ao fornecimento de calor ao sistema, juntamente com dispositivos que possibilitam
que a separacao dos componentes aconteca [5].

A operacao de destilacdo pode apresentar diferencas quanto ao regime operacional (batelada ou
continuo), ao dispositivo de contato e ao sistema de aguecimento. A dindmica do processo em
batelada provoca a retificacdo utilizando da razéo de refluxo constante ou variavel [2].

No caso da utilizacdo de refluxo constante, apresentara concentracdo maior de etanol no topo e
que ira diminuir com o passar do tempo, dessa maneira a recuperacdo de etanol € grande. Ja a
destilagdo com refluxo variavel, que mantém a taxa de vaporizacdo constante é mais econémica que
a de refluxo constante, dessa maneira a perda de etanol no produto de fundo é grande [3].

Uma das técnicas utilizadas é a destilacdo azeotrdpica, que consiste na adicdo de um solvente
para a formacdo de um novo azedtropo com um dos componentes que formam a mistura. Desta
maneira, ela é utilizada quando o liquido em ebulicdo possui 0 mesmo valor para a composicao
liquida e vapor, ou seja, ndo muda a composicdo a medida que ele evapora [7].

Assim este trabalho tem como objetivo comparar a destilagdo de uma solucéo alcodlica em uma
operacgédo com refluxo total e outra com uma taxa de refluxo de 1:1.
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2. MATERIAL E METODO

Para a alimentar o refervedor foram utilizados 4,5 L de uma solugdo aquosa composta de &lcool
etilico (concentrado 92,8° INPM) e 4gua, com concentracdes de 15 e 20% respectivamente. Quanto
a questdo de refluxo primeiramente foi realizada a operagdo com refluxo total e posteriormente com
uma taxa de refluxo 1:1 (nominal).

2.1 OPERACAO EM REFLUXO TOTAL

Com o refluxador desligado monitorou-se as temperaturas dos pratos quando a solucdo alcodlica
entrou em ebulicdo, até as mesmas terem estabilizados para posteriormente realizar a coleta.

Apobs a coleta que foi realizada com uma seringa na parte superior da coluna, esperou-se 0
conteddo da mesma chegar em temperatura ambiente, e com o auxilio de um psicrémetro
determinou-se a densidade da amostra. Apds o sistema estabilizar realizou-se a coleta nos pratos 3 e
5, e também do refervedor.

2.1 OPERACAO EM TAXA DE REFLUXO 1:1 (NOMINAL)

Primeiramente ajustou-se o temporizador do modulo de refluxador para um tempo de 10
segundos com tempo de reciclo desligado. Esperou-se a coluna estabilizar o que levou cerca de 20
minutos. Apds coletou-se uma amostra do destilado, do topo da coluna, no moédulo graduado e
novamente utilizou-se um psicrémetro para determinar a densidade da amostra. Posteriormente
realizou-se a coleta nos pratos 3 e 5, e também do refervedor.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Coelho et al. (2012) informa que quanto maior a razdo de refluxo, maior serd a concentracdo
inicial do produto destilado e maior serd o tempo necessario para a destilacdo devido a menor
producdo horaria [1].

Apos os procedimentos serem realizados, foi possivel obter os resultados presentes na Tabela 1
para o refluxo total e Tabela 2 para a operacdo em taxa de refluxo 1:1.

Tabela 1. Dados obtidos para operacéo de taxa de refluxo total.

Prato Refervedor 3 5 Destilado
Temperatura (°C) 90 79,5 78,3 47,2
Densidade (g/mL) 0,9821 0,829 0,81 0,817

Fracdo Massica 0,09 0,81 0,89 0,865
Fracao Molar (%) 4 62 76 71
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Tabela 2. Dados obtidos para a operacdo em taxa de refluxo 1:1.

Prato Refervedor 3 5 Destilado
Temperatura (°C) 90,5 79,1 78,7 55,1
Densidade (g/mL) 0,9821 0,872 0,83 0,83

Fracdo Massica 0,09 0,605 0,77 0,804
Fracdo Molar (%0) 4 37 57 61

Para a temperatura, quanto menor for a volatilidade relativa entre os componentes da mistura, a
curva de equilibrio fica proxima da linha de 45°, ocorrendo assim um ponto azeotropico [8]. Em
misturas, em que os pontos de ebulicdo de seus componentes sejam diferentes de 30°, pode nédo
ocorrer azeotropismo, mesmo que ocorra um desvio da lei de Raoult [4].

Como observado nas tabelas 1 e 2, a variacdo de temperatura na alimentacdo nao influenciou no
resultado do experimento, 0 que manteve a especificagdo dos componentes, ou seja, a temperatura
de alimentacdo é uma variavel que ndo tem necessidade se ser controlada.

Para Seader e Henley (1998) existe um metodo grafico que utiliza a curva de equilibrio para a
estimacdo da pureza do destilado com base no valor do refluxo (Figura 1) [6]. Método esse,
chamado de McCabe-Thiele, o qual foi baseado no valor da fracdo molar liquida e gasosas obtidas
no experimento.
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Fig. 1. Diagrama para estimacao das fra¢des molares no liquido e no vapor para destilador em refluxo total. (A)
e refluxo com taxa 1:1 (B)
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O diagrama representado pela Figura 1 somente é valido em casos de refluxo total, ou seja, todo
refluxo retorna para a coluna. Conforme observado na figura € possivel notar que valores acima de
0,8 de fracdo molar de etanol no liquido a curva se aproxima da linha que est& a 45°.

Para valores maiores que o da fracdo molar de etanol no liquido a separacdo nao é possivel, ja
que a concentracdo entre 0s pratos ndo varia, pois ocorre a formacdo de uma mistura azeotrépica.
Para que a destilacdo ocorra serd necessario a adicdo de uma terceira substancia.

Também de acordo com o grafico 1, é possivel observar a presenca de 4 pratos e refluxo total
obtido a partir da destilagdo com refluxo total. J& no caso do gréfico 2, é possivel notar que o
encontro das linhas de retificacdo e de esgotamento se cruzam fora do limite da linha de operacéo.
O que indica que de alguma forma ocorreu um erro experimental, que fez os resultados divergirem
e nao proporcionarem a quantificacdo do nimero de pratos para a destilagdo 1:1 (normal).

4. CONCLUSAO

O grau de fracionamento de uma coluna é proporcional a razdo de refluxo interna, ou seja,
quanto maior for a razéo de refluxo interna, maior sera o grau de fracionamento. Em relacdo ao
namero de pratos, quanto menor for o nimero de pratos da coluna, pior sera o seu rendimento.

De acordo com os dados obtidos na Tabela 1, € possivel notar que a fracdo molar no prato 5 €
maior que no destilador. 1sso trata-se de um erro experimental, que pode ter ocorrido por medicdes
equivocada na balanca, ou interferéncia da temperatura.

Também ocorreram equivocos na medicdo da fracdo de alimentacdo, o que impossibilitou o
calculo do nimero de pratos obtidos para uma destilacdo azeotrépica com refluxo parcial
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