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The separation of mixtures of liquids into
their component parts is one of the major
processes of the chemical and petroleum in-
dustries, and distillation is the most widely
used melhod of achieving this end.

J. M. Coulson 1962

The understanding of the design and the
construction of chemical plant is frequently
reguarded as the essence of chemical engi-
neering.

J. M. Coulson 1962
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Resumo historico

Embora o emprego de colunas de enchimento ja seja conhe-
cido ha muitos anos, s6 em 1881 foi publicado o primeiro trabalho
por Hempel, descrevendo uma pequena coluna para laboratério.

O baixo custo das torres de enchimento em relagio as colunas
de pratos, o seu emprego em razodveis condicbes em certos casos
como seja em presenca de liquidos corrosivos ou quando se preten-
de evitar a contaminagio metdlica ¢ a razodvel eficiéncia para
colunas de médias dimensdes, tornaram estas colunas atractivas
e justificaram o estudo intensivo que tém merecido.

O numero de trabalhos publicados, nos ultimos 30 anos,
relativos a colunas de destilagio de enchimento é muito numeroso.
Eles visaram principalmente os pontos seguintes:

— Estudos tedricos procurando equagdes que habilitassem
o dimensionamento de uma coluna para dadas separagdes.

— Estudos comparativos, em geral, sébre a eficiéncia de
tipos diferentes de enchimentos.

— Estudo das condigtes que afectam a eficiéncia de uma
coluna e que fazem desviar mais ou menos os resultados experi-
mentais dos valores previstos tedricamente, visando entre outros
os problemas da ma distribui¢do e da molhagem.

-— Estudos visando a validade dos métodos de extengio dos
calculos, validos para pequenas colunas, para colunas de grandes
dimengoes.

Apesar dos numerosos trabalhos publicados até & data, o
problema parece estar longe de atingir uma soluciio satisfatéria,
suscitando inimeras contradi¢des entre muitos investigadores,
quer pelo que diz respeito as colunas de enchimento na sua forma
de condugdo, como um todo, quer a pormenores diversos Nor-
man (1961). Um dos problemas mais estudados é a escolha do
tipo de enchimento. Entre outros trabalhos citaremos os de Leva
(1953), Kirschbaum (1948), Kirschbaum e David (1953) pela
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sua importéncia. Pode dizer-se que desde o emprego de brita,
quartzo, cobre, aneis de Rashig, pecas de Berl até as redes de
tecidos metélicos Stedman (1937), a pegas helicoidais que parecem
ter provado alta eficiéncia como sugerem os trabalhos de Fenske,
Lawrowski ¢ Tongberg (1938), aneis de Pall (trabalho de Pfan-
nmiiler. 1954) etc., muitos trabalhos tém sido publicados.

O problema torna-se particularmente critico com a procura de
torres de destilagdo de enchimento, com alta eficiéncia, sobretudo
para a separagdo de misturas de pontos de ebuli¢do préximos, que
poderiam implicar a construgio de colunas de elevadas dimen-
sOes em particular a altura. O ntimero de pratos teéricos poderia
atingir a centena.

Queremos transcrever a opinifo relatada do Dr. R. Lessing
na discussdo dos artigos apresentados na 4.* sessdo do Simposio
Internacional sobre destilagio, 1960, publicado por «The Insti-
tution of Chemical Engineers».

O Dr. R. Lessig diz que o facto de uma sessio inteira do
Simpdsio ser consagrada as colunas de enchimento mostra que estas
ainda ndo estfo a chegar ao fim da sua vida util. Nota-se que
a fase empirica de desenvolvimento inicial est4 a ser suplementada
e ajudada por tratamentos tedricos dos aspectos fundamentais do
assunto.

Uma das causas do atrazo era a simplicidade aparente na
construgdo, no entanto «sobre dimensionamentoy € por conse-
quéncia «ob cargay, provocavam incompletas superficies de mo-
lhagem, mé distribuigio, como friza Morris e, particularmente,
inadequada turbuléncia.

No simpésio a que acima se faz referéncia foi apresentado
um trabalho «Operation Analysis and Calculation of Fractionating
Columns» por V. V. Kafarov, que descreve o funcionamento de
uma coluna de destilacdo em condi¢des um tanto diferentes do
cldssico processo. A coluna descrita por Kafarov trabalhava em
condi¢ées a que Kafarov chamou «processo de emulsificagion.
O trabalho apresentado por Kafarov suscitou grandes discussdes
em que intervieram o citado Dr. Lessig, Leva, Tasset ¢ outros.
Do trabalho apresentado por Kafarov e dos problemas levantados
na sua discussdo, estd a justificagio do presente trabalho.
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Descrigdo do processo de emulsificacdo

Kafarov aponta, como resultado de investigagdes levadas a
cabo na U.R.S. S, a existéncia de 4 zonas de permuta em coluna
de enchimento.

A zona de permuta molecular

A zona de permuta mista

A zona de permuta turbulenta

A zona de turbuléncia de livre desenvolvimento.

Sendo a tltima zona (processo de emulsificagdo) a que melhor
assegura a maxima eficiéncia e, portanto, o melhor poder de sepa-
racdo. As curvas apresentadas por Kafarov (Fig. 1) diferem fun-
damentalmente dos trabalhos de Kirshbaum e outros. Kafarov
aponta que a dependéncia da eficiéncia em relagdo a velocidade
de vapor era similar para vérios tipos de enchimento. A caracteris-
tica fundamental do processo de emulsificagdo ¢ que a transfe-
réncia de matéria dé-se em toda a regido da coluna chzia com uma
emulsdo vapor-liquido. A transferéncia de massa, portanto, nio
se da apenas na superficie da pelicula liquida que cobre as pecas
de enchimento da coluna. Visualmente pode ver-se um borbulhar
do vapor no seio do liquido, criando uma elevada turbuléncia.
A queda de pressdo torna-se sensivelmente mais clevada que no
processo de transferéncia de nio emulsificagdo. E de esperar que
nestas condigdes a igualizagio de concentragdes no liquido e no
vapor seja rdpida devido & grande turbuléncia desenvolvida.
As pegas de enchimento simplesmente teriio como objectivo «que-
brarm as bolhas de vapor e contribuir para a emulsifica¢do. Kafa-
rov no referido trabalho aponta o facto que 0 aumento da queda de
pressdo em relagdo ao processo de transferéncia molecular, se
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traduz num aumento de queda de temperatura o que favorece
as condicdes de transferéncia de matéria e calor.

H4 um ponto a partir do qual para velocidades de vapor
crescentes todos 0s parametros caracteristicos da operagdo sobem
abruptamente e que Kafarov definiu como «porito de inversao de
fase», porque o vapor cessa de ser uma fase continua e se dispersa
através do volume do liquido em turbuléncia.

As condicdes de operagdo em emulsificagdo podem ser defi-
nidas pelas secgdes verticais das linhas rectas da Fig. 1.

O enchimento, além de «quebrar» as bolhas de vapor redu-
»indo o seu didmetro e aumentando assim a superficie de trans-
feréncia, também aumentard o seu percurso na coluna, aumen-
tando o seu tempo de contacto com 0 liquido, aumentando, deste
modo, a eficiéncia de transferéncia. A velocidade descendente
do liquido ficaria condicionada pela existéncia das bolhas de vapor
na coluna.

Finalmente, encontrariamos um ponto superior nas linhas
que definem as condigdes de emulsificagio em que se verifica
uma acumulagiio de emulsio liquido vapor na parte superior da
coluna. Esta acumulacio de emulsdo ¢ acompanhada de uma vio-
fenta agitagdo nesta zona que perturbaria o processo, com uma
reducdo na eficiéncia de destilagdo. O ponto onde se verifica este
fenémeno seria chamado ponto de encharcamento de uma coluna
de enchimento.

Kafarov frisa que, no entanto, as condi¢des de emulsificagdo
s6 sdo validas para uma gama de velocidades estreita, o que pode
ser verificado nas linhas do diagrama da Fig. 1. No entanto, a
acgio do vapor borbulhando no liquido, criando turbilhdes, que o
enchimento adjuva, melhorando as condigdes de transferéncia da
interface, parecem criar condigdes excepcionais para a transfe-
réncia de matéria e em particular na destilagdo.
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Comparagdo do processo eldssico de deslilagdo com
o processo de emulsificacdo descrilo por Kafaroy

Todos os calculos em colunas de destilagio tém sido baseados
no conceito universalmente aceite que uma coluna de enchimento
deve trabalhar de 60°/o a 65°/o, por vezes a 80°/o da velocidade
de vapor correspondente ao encharcamento (flooding). Velocida-
des de vapor mais elevadas que a correspondente a0 encharcamento
diminuem consideravelmente a eficiéncia da coluna, aumentando
a retencio (hold-up) dindmica e a acumulagio de liquido no topo
da coluna. Praticamente néo se trabalha acima do ponto de carga
(loading), ndo havendo dispersdo da fase gasosa na fase liquida.

Trabalhos recentes na U. R. S. S., segundo Kafarov, mos-
traram que, sob condigdes de turbuléncia perfeitamente desenvol-
vida, com a fase gasosa dispersa dentro da fase liquida, a que
Kafarov chamou zona de emulsificagio, as eficiéncias eram 3 a 6
vezes as eficiéncias de colunas de pratos ou de enchimento.

Os trabalhos de Kirschbaum (1953, 1956) pareciam con-
firmar que a eficiéncia de uma coluna caia bruscamente quando a
coluna encharcava, sendo entio fundamental calcular a velocidade
de encharcamento. A relacio desenvolvida por Sherwood, Shipley
e Holloway (1938) tornou-se cldssica ¢ foi universalmente aceite
como primeiro passo na determinagdo do funcionamento de uma
coluna, isto ¢ a determinagdo da velocidade de encharcamento.

Contudo, até 4 comunicagio de Kafarov, ndo tinha sido des-
coberta a chamada zona de emulsificagio. A importéncia tedrica
e industrial e a insuficiéncia de elementos apontada por Leva
(1960) Zwiderweg (1960), justifica o interesse que este assunto
tem merecido.

A explicagio para o facto de as condigdes de emulsificagdo
ndo terem sido encontradas até a data da apresentagio do trabalho

2
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de Kafarov podem ser explicadas atendendo a que o aumento de
retencgdo de liquido na coluna, nas condigBes de emulsificagio,
implica uma diminuigdo aparente de liquido na caldeira, sendo a
coluna enriquecida em constituinte mais volétil; este facto traz
como consequéncia um subito aumento da velocidade de vapor,
sobretudo na sec¢io inferior da coluna, o que traduz o aspecto
alongado das curvas de Kirshbaum apresentadas na Fig. 1, na
zona correspondente ao pico. A subita acumulagiio de liquido
perturbaria o funcionamento normal da coluna e levaria a uma
interpretagdo distorcida dos dados experimentais.

Na realidade, para se obterem dados comparativos, hd que
atender 3 retengio total de liquido na coluna.

E geralmente admitida a importéncia que a retengdo tem
na eficiéncia de uma coluna, ora Kirschbaum ndo atendia ao
stbito aumento da retencdo a partir do ponto de carga e por
isso ndo pode encontrar a regido de emulsificagdo.

Para serem vdlidos os resultados experimentais, havia, por-
tanto, a atender, na medida do possivel, um valor constante da
retencio.
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Material de enchimento

Nas colunas de enchimento cabe ao material de enchimento
o papel mais importante na transferéncia de calor ou de massa,
entre gases e liquidos. Na transferéncia pelicular é fundamental
criar a maior superficie possivel de contacto jd que o caudal de
transferéncia é proporcional a superficie de contacto gas liquido.
Assim, procura-se, com o material de enchimento distribuir o
liquido em pelicula fina sobre uma grande superficie, de modo a
tornar o caudal de transferéncia o maior possivel, dando assim
maior eficiéncia as colunas. Mas nio depende a eficiéncia s6 da
superficie do material de enchimento. E necessario que o liquido
se distribua regularmente, assim como 0 g4ds ou vapor € que a
resisténcia ao fluxo de gds ndo seja excessiva. Importante tam-
bém ¢ o factor econdmico dos materiais. Assim, hd que pro-
curar a solu¢lo mais econdémica. Resumindo, podemos dizer
que as principais caracteristicas dum bom material de enchi-
mento Sao:

Grande superficie.

Distribuicio uniforme do liquido no enchimento.
Distribuiciio uniforme do gas, no enchimento.
Baixa resisténcia do fluxo de gas através da coluna.
Baixo precgo.

Assim ¢ que, desde os primitivos materiais usados, coque,
brita, quartzo etc, inexpensivos, mas criando mds condigdes ao
fluxo de gas e impondo problemas sérios relacionados com 0s pesos
elevados das torres, devido as suas elevadas densidades, até aos
materiais fabricados com diversas formas, hd um numero elevado
Ae diferentes materiais cuja escolha nao ¢ ficil.
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Cada fabricante expde as exceléncias dos seus produtos mas
s6 os dados experimentais e o balango econdémico em altima ana-
lise poderfio definir uma escolha.

Entre os materiais de enchimento fabricados o mais usual
pelo seu relativo baixo custo ¢ constituido pelos aneis de Ras-
chig que apresentam boa supe:ficie e baixa densidade. Outros,
como as pecas ‘de Berl, pecas de Intalox, embora mais eficientes
que os primeiros, sdo, em geral, menos empregucs, devido ao seu
custo mais elevado. Em geral, todos estes materiais sdo aplicados
ao acaso, adaptando-se nas colunas praticamente sem cuidados
especiais. H4 outros tipos de enchimentos que nfo parecem sufi-
cientemente estudados para se poder ajuizar seguramente da sua
aplicaggo.

Um dos materiais que ultimamente apareceram € quc, pelo
seu baixo prego € pela sua eficiéncia, ¢ de considerar, sdo os aneis
de Pall. Wilhelm Pfanmiiler apresenta as vantagens seguintes
deste material (Fig. 2).

I — Visto o didmetro e altura serem iguais, conserva 0 mesmo
facil arranjo dos aneis de Raschig.

> — A permeabilidade ¢ maior do que os aneis planos; a resisténcia
dos aneis de Pall é por isso menor.

3 — O espago interior dos aneis ¢ facilmente ocupado por novas
superficies.

4 — A superficie de contacto exposta pelo material ceramico €
até 20°/, maijor do que o dos aneis planos de iguais dimensdes.

5 — As projecgdes interiores nao sdo atingidas pelo anel vizinho,
por isso a distribui¢iio ao acaso nfo ¢ perturbada.

6 — A maior fragilidade do material causada pelas aberturas é
largamente compensada por causa das projecgdes interiores

a maior parte contactando com o eixo do cilindro, actuando
assim como suportes mutuos.

< — As aberturas na parede do cilindro sdio particularmeate em
grandes agregados, produzidas de tal modo quz essas abertu-
ras contribuem para uma mclhor distribuigic de gas ¢ liquido.
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Viarias experiéncias foram levadas a cabo pelo Prof. Kirs-
chbaum do Technical University de Karlsruhe, para comparar o
comportamento dos aneis planos (50 x 50 mm) com aneis de Pall
de tamanho similar. Os aneis foram dispostos ao acaso numa coluna
de 75 cm. e numa altura de 100 cm, sendo suportados por rede
metélica.

ANEL DE PALL

A coluna foi experimentada como coluna de fraccionamento
com uma soluc¢io a 10°/, de dlcool etilico em dgua numa destilagio
descontinua.

As experiéncias mostraram, sem duvida, a superioridade dos
anéis de Pall sobre os anéis planos. Sintetizando os resultados
das referidas experiéncias do Prof. Kirschbaum pode afirmar-se
que os anéis de Pall apresentam maior eficiéncia e mostram-se
menos sensiveis as variagoes de velocidade de vapor, sendo a queda
de pressdo também muito menor.

As experiéncias referidas foram levadas a cabo segundo a
técnica classica de destilagio pelicular.

Seria interessante também experimentar os anéis de Pall
na destilagio em condig¢des de emulsificagdo. Observagdes visuais
mostram-nos que anéis de Raschig apresentavam, sobretudo
quando o scu eixo era aproximadamente horizontal, apenas util
a sua superficie externa, ji que o interior do anel era ocupado
com liquido ou vapor estagnante que tornava praticamente ino-
perante a superficic interna. Por outro lado, as aberturas laterais
dos anéis de Pall deixavam antever que os inconvenientes apon-
tados para os anéis de Raschig seriam evitados.
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~

Descricdo do equipamento empregue

<

O aparelho consistia basilarmente de uma caldeira de camisa
dupla, para aquecimento por vapor de dgua, uma coluna de enchi-
mento constituida por 2 secgdes de vidro transparente ¢ um con-
densador de feixe tubular e camisa.

A caldeira tinha uma capacidade de 117,35 litros sendo cons-
truida em ferro macio, tendo sido ensaiada a 11 atmosferas.
O vapor de agua de aquecimento era enviado a uma dupla camisa
através duma tubagem de 3/4 polegadas.

O vapor era fornecido a 4,8 atmosferas sendo o seu caudal
regulado por uma vélvula de agulha, provida de uma escala divi-
dida arbitrariamente.

A pressdo era mantida constante por meio de um purgador
do tipo de flutuador. A parte inferior da caldeira estava ligada
directamente a coluna através de duas flanges de 4 polegadas de
diametro interno contendo uma campénula de borbulhamento
especialmente projectada para reter o liquido e permitir a passa-
gem do vapor aos caudais esperados. Esta campénula era cons-
truida de cobre e latdo para evitar deterioragdo, formacio de
incrustacdes etc, mantendo assim estiveis ao longo do tempo
que durariam as experiéncias, as condi¢des do seu funcionamento.
A coluna propriamente dita era formada por duas secgdes cilin-
dricas de vidro da marca Q. V. F,, tendo 4 polegadas de didmetro
interno e 24 polegadas de comprimento.

Estas duas sec¢des eram mantidas em ligagao firme, por dois
conjuntos de barras de 5/16 polegadas de diametro e 27 polegadas
de comprimento, presas a aneis de latdo sendo o ajustamento
conseguido por meio de porcas roscadas as barras.

O enchimento era constituido por aneis de Pall com as
dimensdes ¢ = h = 15 mm e construidos de ferro macio, sendo
suportados na basec da coluna por uma rede suficientemente
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resistente e com uma malha suficientemente apertada para suportar
o enchimento e nfo prejudicar a livre circulacdo do liquido e
vapor. Na parte superior da coluna foi colocada também outra
rede para impedir que os aneis de Pall pudessem, porventura, ser
arrastados, quando a coluna operasse a elevadas velocidades de
vapor. O vapor era conduzido desde o topo da coluna ao
condensador por tubagem de 2 polegadas de didmetro interno.
A meio da tubagem, foi colocada uma junta de teflon do tipo
harmdnio, para impedir a deterioracdo do conjunto causada pelas
tensdes térmicas ou mau alinhamento.

O vapor era enviado a dupla camisa por meio de tubo de
cobre de 5/16 polegadas de didmetro, sendo préviamente a pressio
regulada a 3,5 atmosferas por um barostato de vapor.

Foi previsto para evitar condensagdes ao longo das paredes
da tubagem condutora de vapor, uma espiral de tubo de cobre
envolvendo-a e onde circulava vapor de agua convenientemente
regulado, de modo que as temperaturas no topo da coluna e a
entrada do condensador fossem o mais aproximados possivel.
O condensador era construido por um permutador de calor de
dupla passagem pela camisa, constituido por uma tubagem de
aco de 6 polegadas de didmetro interno contendo 26 tubos de
latdio de 3 pés de comprimento ¢ 1/2 polegada de diametro
interno colocados num arranjo triangular de 7/8 polegadas.
Q arrefecimento era feito por agua em circuito com uma torre
de arrefecimento.

O liquido de refluxo era enviado a coluna por meio de uma
tubagem, uma junta de dilatagio de teflon idéntica & que foi
citada atrds, um visor constituido por uma pequena secgo cilin-
drica de vidro Q .V. F. e um rotametro do tipo CCM-7SL,
montado estanquemente. O liquido de refluxo foi mantido entre
25 e 40°C (temperatura lida num termoémetro junto a entrada do
rotametro). A regulagiio de temperatura era conseguida regulando
a temperatura da tubagem condutora do liquido refluxo por meio
de uma serpentina em cobre envolvendo-a de modo semelhante
ao que foi indicado a propésito da tubagem condutora de vapor;
nesta serpentina podia circular vapor de dgua de aquecimento ou
dgua de refrigeragio, conforme fosse necessario.
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Este controle de temperatura era necessdrio, porque o
rotametro CCM-7SL estava calibrado para o intervalo de tempera-
tura de 25 a 40°C. E era este rotametro que nos fornecia a leitura
para o calculo da velocidade de vapor, a que oportunamente
faremos referéncia.

Um siffo provido de uma abertura superior e podendo
rodar em torno de um eixo vertical, ligava a base da coluna a
caldeira. A ligaciio do sifdo & tubagem era feita por duas unides
axiais. Dispunha-se de ligagdes manométricas situadas a 2 pés
de intervalo ao longo da coluna ¢ ligadas a man6metros diferen-
ciais. Para evitar a condensacio de vapor ao longo da tubagem
manométrica, injectava-se ar a baixa pressdo nas ligacdes, a um
caudal. lento. A saida do condensador montou-se um fecho
constituido por um tubo mergulhado em liquido contido num
matraz, para evitar perdas de solvente, devidas a flutuagdes de
pressiio, sobretudo ao ligar € desligar o aparelho.

Os isolamentos térmicos eram constituidos por secgdes
cilindricas de uma pasta de amianto com células de ar com camadas
de aluminio de pequena espessura, provendo, assim, isolamento
a conduciio, convecgdo e irradiagdo térmicas. O material de
vedagio em juntas era Asoid (amianto e neopreno). A figura 6
d4 uma ideia da colocagio dos termémetros, valvulas, ligagSes
manométricas. '

As figs. 3, 4, 5, 6, 7 ddo uma ideia da instalagdo e alguns
pormenores, mais importantes.
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Descricio do trabalho experimental

A altura do sifio adoptada para o trabalho de destilagdo
da mistura metanol agua foi a citada por Pelossof (2 ft.). Para
outras misturas ter-se-ia de adoptar outras alturas de siféo, per-
mitindo operar numa gama larga do caudal de destilacdo.

Procurou-se operar sempre com vapor estabilizado a 50 psi.
O caudal de vapor na caldeira era regulado por intermédio da
valvula de agulha registando-se as posi¢des da escala arbitraria--
mente construida.

A 4gua de refrigeraciio no condensador entrava a um caudal
experimentalmente determinado de modo que a temperatura do
refluxo no rotdmetro nio excedesse 40°C, por vezes teve de
auxiliar-se esta refrigeracio com a serpentina envolvendo a tubagem
condutora do refluxo.

Hallam, (1962) em coluna similar, verificou que a tubagem
de conducio da coluna ao condensador nio afzctava o numero
de pratos tedricos calculados para a coluna de enchimento, ou
seja, por outras palavras, ndo actuava como uma coluna de desti-
lacio de parede mothada. Isto é muito importante para a com-
paragio de resultados. Recolhendo amostras ¢ analisando-as,
Hallam verificou que, desde que fossem obtidas duas leituras
consecutivas iguais, nos termometros, mandmetros € rotametros,
intercaladas de uma hora, isto ¢, tendo sido atingido o equilibrio
hidrodinimico e térmico, o equilibrio fisico na coluna era atingido
também e entiio era licito considerar as amostras retiradas como
representativas desse equilibrio.

Verificamos os tempos relatados por Pelossof, cinco horas
em média para atingir o equilibrio, quando o aparetho era ligado,
e trés horas depois de pequenas medificagdes na marcha da
destilagio. As temperaturas, pressdes ¢ leituras do rotametro
eram lidas a intervalos de uma hora até¢ ao equilibrio e registadas,
sendo entio retiradas as amostras do topo e base da coluna com
os cuidados habituais. A amostra do produto de cabega, muito
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mais rica em metanol que a amostra da base da coluna, era reduzi-
da 4 minima quantidade necessria para alterar 0 menos possivel
a concentragio do metanol no sistema. Em cada conjunto de
determinaces houve sempre o cuidado de verificar se teria havido
alteragdes no teor em metanol que introduzissem valores errados
nas curvas representativas do processo.

O procedimento consistia em partir de caudais crescentes
de destilagio e, quando se atingiram valores elevados,, repetiam-se
alguns ensaios, a baixos caudais, verificando se os novos pontos
alinhavam com os pontos anteriores determinados. Isto era
importante, pois, tendo-se verificado que os teores em metanol
influiam na posigio dos pontos nos gréficos Nog — V.V, perdas
imprevisiveis de metanol podiam ser detectadas. Assim, tivemos
de invalidar alguns conjuntos de experiéncias por este facto.
Por vezes, fugas de metanol por empanques, ou acumulagdes
excessivas de liquido em certas zonas do sistema obrigavam a
desprezar ensaios efectuados. Tivemos ocasido de verificar que,
permitindo a acumulagao de liquido nos visores, embora estabili-
zando um pouco as leituras do rotdmetro, isso introduzia erros
pelos factos apontados. Discordamos, assim, do procedimento
de autores como Pelossof ¢ Hallam (1962).

A altura do sifio conveniente para o encharcamento a que
atrds fizemos referéncia era determinada experimentalmente no
decorrer da destilagio, de modo que, entdo, o nivel de liquido na
coluna estivesse justamente abaixo do topo do enchimento, evitando
agitagio de emulsdo no topo da coluna, criando perturbagdes do
equilibrio, como refere Kafarov.

O procedimento foi sempre analogo aos varios caudais de
destilagio. Nio tendo quaisquer clementos quantitativos sobre
a influéncia na forma das curvas Ngog — V.V, mas simplesmente
referéncias ligeiras Pelossof (1962), resolvemos partir de teoroes
iniciais de metanol na caldeira, determinados por analise do
liquido da caldeira antes e depois de uma séric de experiéncias.
Procuraram-se composi¢cdes de misturas que abrangessem na
maior amplitude, praticamente possivel, o intervalo da curva de
equilibrio em que sdo constantes as inclinagdes da curva de equi-
librio do sistema metanol dgua.
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Controle analitico

Os processos de andlise empregues foram dois:

Analise densitométrica.
Anilise quimica.

Anilise densitométrica

Foi empregue um picnémetro de § mls de hastes graduadas
em mm. O picnémetro foi préviamente calibrado com agua desti-
lada fervida. O método densitométrico foi empregue para
teores de metanol de 0,01 a 0,99 em fracgio molar de metanol.
As densidades encontradas foram transportadas para gréaficos
suficientemente rigorosos de modo a encontrar as percentagens em
peso de metanol. Os passos foram os seguintes:

a)
b)

c)
d)

)

Verificar o zero da balanga.

Preparar o picnémetro de modo a garantir a sua perfeita
limpeza.

Verificar o peso do suporte do picnometro.

Lavar o picnémetro com acetona € passar uma corrente
de ar, por meio de uma bomba de vacuo para secar 0
picnémetro.

Limpar perfeitamente o picnémetro com um pano, de
modo a garantir que o seu exterior estava impecavel
e dependura-lo na balanc;a‘por meio do suporte (c).
Aguardar o tempo suficiente para uniformizagio da
temperatura na balanga (cerca de 10 minutos).

Pesar o picnémetro.
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g) Introduzir a amostra no picnémetro e introduzi-lo no
banho termostitico a 20° + 0,01°C. Aguardar 20 mi-
nutos para uniformizagdo da temperatura.

k) Ler, enquanto no banho, os niveis do liquido em cada
ramo do picnémetro e registar as leituras.

i)  Secar ¢ limpar perfeitamente o exterior do picnometro
e coloca-lo na balanga, aguardando que a temperatura
se uniformize e estabilize (1o minutos sdo suficientes).

7) Pesar o picnémetro com a amostra,
registar o peso.

k) Tornar a colocar a amostra no frasco W
de amostragem respectivo.

)  Ver no quadro de calibragem o volume
correspondente as leituras do picno-
metro.

m) Determinar a densidade a 20°C divi-
dindo o peso da amostra pelo volume !

PICNOMETRO

D

st
by e e e 3

St

3,

K

. I

i) Ver a composi¢do correspondente no 1] J

respectivo. i
grafico (densidade - percentagem em ,
peso). i

ot
83

0) Determinar a frac¢do molar correspon-
dente a percentagem em pPesO €ncon-
trada.

Método quimico

Para baixos teores em metanol foi empregue um método
que reunia as vantagens de suficiente exactiddo, precisdo, ¢ de ser
relativamente expedito.

O método foi usado para teores em metanol inferiores a
5°/o em peso. Verificou-se que o método empregue era repro-
dutivel, desde que a amostra nfio tivesse mais que 0,2 gramas de
metanol. No caso contrdrio, a amostra era convenientemente
diluida.
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O principio do método consiste em oxidar o metanol com
MnO,K em meio alcalino segundo a reacgdo:

H - OH ~
! [O.] ! [-OH.]
H—-C —-OH—— H-C—HO | ——H~-C-0
!
H H H

Forma-se um geno-diol intermédio e depois aldeido for-
mico. Numa posterior acidificagdo oxida-se este a dcido formico:

[O:] |
H-C-0——>H-C=0
|
H

depois verifica-se uma hidroxilagao obtendo-se CO, ¢ agua

O 1o,

H-C-0-——

.
1
HO-C-0_

[-OH,]
———>0=-C-0

O excesso de MnO,K ¢ reduzido com COOH — COOH
em meio 4cido, ocorrendo a ruptura das ligagdes com os atomos
de carbono oxidados.

OH

C-0
| [02]

C = O —> CO'.’. +OH2
|

OH

Solugdes empregues

"N
a) MnO,K —,em meio acido.
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Foram dissolvidos 31,608g de MnO,K em dgua e adicio-
nados 40 mls de 4cido ortofosférico completando o volume de
4 litros.

b MnO,K em meio alcalino.

2

Foram dissolvidos 63,216g de MnO,K em 4&gua, adicio-
nando uma solugio fria de OHK contendo 160g de potassa
cdustica. O volume foi completado a 4 litros.

¢) COOH — COOH

Foram dissolvidos 126,07g de acido oxélico completando o
volume de 4 litros.

Determinagfio rigorosa do titulo de (a)

Tomar 25 mls de MnO,K alcalino (solugdo b) e aquecer
em banho-maria mantido a 93-94°C até que a temperatura da
solucio atinja 84°C. Remover do banho, lavar o termometro,
introduzi-lo na solugio de MnO,K alcalino, para dentro do reci-
piente (matraz de 25oml) ¢ adicionar 25ml de COOH-COOH.
Juntar SO,H, (1:1 volume com dgua), até que a solugdo se torne
clara, juntar entio § gotas em excesso. Observar se ficaram par-
ticulas de MnO, por atacar. Enquanto quente, titular com
MnO,K acido (a). Este ensaio a branco nio deve consumir mais
que 0,5 ml de MnO,K. No caso contrdrio, diluir a solugao de
MnO,K 4cido convenientemente.

Um padrio de metanol é entdo preparado contendo rigoro-
samente pesados 20 g de metznol e completando com agua o
volume de 2 litros. Esta solugiio ¢ entdo diluida, tomando partes
aliquotas que serdo tituladas, como se segue.

Tomar a amostra num matraz de 25oml ¢ dilui-la com
cerca de 2oml de 4gua destilada. Juntar 25ml de MnOK alca-
lino (b) e colocar o matraz no banho-maria, como no ensaio a
branco, procedendo tal qual até que a temperatura atinja 84°C.

3
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Remover do banho e titular com MnO,K écido (a) ap6s ter adicio-
nado o COOH — COOH e acidificado com SO,H,, tal qual
se procedeu com o ensaio a branco. Proceder do mesmo modo
com varias amostras de metanol e tracar um grifico de peso de
metanol contra numero de mililitros de MnO,K écido (a) adi-
cionado.

A amostra problema ¢ analisada o mais rigorosamente pos-
sivel, seguindo estrictamente os passos relatados para o ensaio
a branco e solucdes padrdes. O teor em metanol € encontrado
numa curva de calibraciio exemplificada na Fig. 8.

Os cuidados a ter com a conservagio das solugdes de MnO, K
sfio os habituais. E conveniente efectuar uma calibragdo, sempre
que se analise uma série de amostras, usando de preferéncia as
mesmas pipetas, de modo a evitar erros de aferigdo.

O método ¢ relativamente expedite e reprodutiveis as titu-
lagdes dentro do teor méximo de metanol referido.

Qualquer dos restantes métodos referidos na literatura
cram mais demorados, 0 que os tornava pouco praticos para O
fim em vista.
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Apresentacdo de resultados

A representagio do comportamento experimental das colu-
nas de destilacio tem sido apresentada sob diversas formas,
de acordo com o critério pessoal do investigador.

Reportando-nos ao caso de uma mistura bindria, pode afir-
mar-se que uma coluna serd tanto mais eficiente, quanto melhor
separagio dos clementos constituintes dessa mistura for capaz de
efectuar. Por outras palavras, uma coluna serd tanto mais eficiente,
quanto maior numero de unidades de transferéncia apresentar
ou menor for a altura da unidade de transferéncia total.

Os principais factores controlaveis que afectam a eficiéncia
de uma coluna de destilagio de enchimento para uma dada sepa-
racio sio a velocidade de vapor e a natureza do material de enchi-
mento. Por outro lado, quanto mais alta for a coluna, mais
unidades de transferéncia tera e melhor separagio podera ser conse-
guida, sendo a altura condicionada pelo grau de separagdo pre-
tendido e consideracdes préticas e econdmicas. O didmetro da
coluna afecta também a cficiéncia. Na destilagio pelicular cldssica
esta provado que a eficiéncia ¢ menor nas colunas de grande dia-
metro, devido a problemas de ma distribuicdo. Nao hd, contudo,
elementos concretos que definam dum modo perfeito a influéncia
do didmetro na cficiéncia.

O diametro duma coluna ¢ estabelecido, atendendo a quan-
tidade de liquido a destilar e ao caudal de destilagio considerado
como o éptimo pratico. Este caudal de destilagdo costuma repre-
sentar-se pela velocidade de vapor.

Kirschbaum, Kafarov, Mc Williams, Notman etc, apresen-
tam gréaficos representativos do comportamento de colunas de
destilacio, em que a altura das unidades de transferéncia ou o
ntmero de unidades de transferéncia é representado em ordenadas
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e a velocidade de vapor em abscissas num sistema de eixos coor-
denados cartezianos.

Colburn mostrou a importancia da introducio da tangente &
curva de equilibrio («m») € da razdo do fluxo de vapor para o fluxo
de liquido ( Cing

Lm
linha operante ¢ usualmente uma linha recta na destilagio), nas
relacdes envolvendo a altura tedrica de pratos ou numero de uni-
dades de transferéncia. Furnas e Taylor apresentaram resultados
que podem ser considerados como ponto de partida para a apre-
sentaciio de elementos tteis de informagdo de valor comparativo
para diferentes colunas.

Assim, segundo Furnas e Taylor havia pequena diferenga
entre o comprotamento de diferentes enchimentos para o sisterma
etanol-dgua, apesar de variagdes na drea por pé cubico de material
de enchimento; também havia um efeito muito acentuado da
concentragio que podia ser atribuido a «m»; a razio de refluxo
parecia ser um factor a considerar na determinacio da altura da
unidade de transferéncia ou no valor do coeficiente de trans-
feréncia,

) que representa a tangente a linha operante (a

. . : Gum
Duncan cita a influéncia de «y e (T) sobre o valor da
M

altura da unidade de transferéncia e diz que a sua consideragdo
era util para:

1 — Fornecer elementos para elaboragio de projectos,
facilitando a determinaciio da razdo de refluxo 6ptima a ser usada,
assegurar o minimo custo de vapor, dgua e equipamento de modo
a ser obtida uma dada separagio.

2 — Comparacio da eficicia de varios materiais de enchi-
mento.

3 — Predicglio dos resultados de uma destilagéo.

4 — Explicar as inumeras contradigdes mencionadas por
Keyes ¢ Byman, a propésito da revisio sobre as publicagoes de
diversos autores.
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Gileulo da velocidade de vapor

O calculo da velocidade de vapor foi baseado na média
logaritmica das composi¢des no topo ¢ na base da coluna.

As leituras dos caudais de refluxo (refluxo total) entrando
no topo da coluna eram feitas num rotametro do tipo CCM - 7LF
acompanhado de gréficos de calibragio fornecidos pelo fabricante
(Rotameter Manufacturing Company, Ltd.) apresentados nas
fig. 10 € II. ‘

A determinagiio de fluxo em massa, através do rotametro,
era calculado determinando a impedancia (I) que ¢ uma quanti-
dade sem dimensdes, representando a resisténcia ao fluxo.
As unidades seriam escolhidas tal que I =1 para dgua a 20°C.

6,9 ¢
I— \/__
"V 7,960

Em que I ¢ o valor da impedancia; ¢, o valor da massa
especifica e v, a viscosidade dinémica do fluido, através do rota-
metro.

Os dados para a massa especifica ¢ viscosidade eram obtidos
por interpolacdo nas tabelas.

As tabelas sdo apresentadas para temperaturas entre 2§ €
40°C. A determinagdo da temperatura do fluido, através do rota-
metro, era lida no termémetro justamente colocado com o bolbo
a entrada do rotametro. A composicio em percentagem (peso)
era conhecida por analise da amostra colhida na base do rota-
metro e que correspondia ao produto de cabega.

Um exemplo trabalhado ¢ apresentado em scguida.
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Dados:

Composicao no topo da coluna 90,95°/0 peso ou 0,848 fracgdo molar
» na base da coluna 0,052 » »
0,848 — 0,052

2,303 log 0,848
0,052

Média logaritmica = = 0,434 frac¢do mo-

lar ou 43;4 moles °/°

Massa especifica do vapor (Fig. 11) de composi¢io 43,4
moles /o = 8,3 % 10g/cm® ou 0,0518 Lb/ft®

Temperatura do refluxo = 25,300

Leitura’ do rotametro = 7,1

Massa especifica do refluxo (90,95°/° peso) = 0,8122g/cm3

a 25,3°C. .

Viscosidade do refluxo (90,95°/° peso) == 0,7475 C.p.

a 25,3°C.

Viscosidade dindmica = 07475 _ 0,9203 C. S.
0,8122

Impedéncia T = 0,9203 \/ 6,9 X 08122 _ g,
7,96—0,8122

Fluxo fiducial em percentagem (Fig 11) = 30

Fluxo fiducial (Fig 10) = 910 gr/min.

Fluxo em massa através do rotametro = 9I0 X 0,30 =
= 273gr/min.

2
Fluxo volumétrico = 73 _ 11,61 ft3/min.
453 X0,518
. , . 11,61
Velocidade de vapor através da secgdo = —— yo =
' —— T, X60
4 12

= 2,22 ft/sec
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Numero de unidades de transferéncia

Colburn propds estender o método da unidade de trans-
férencia aos processos de controle de pelicula gas liquido.
O numero total de unidades de transferéncia seriam defe-

nidos pelas equagdes:

Z __cyi_dy  (-y)

Nog =
06 Hog Y2 y-y* (1-y)
Z  x dx (1-x)s
Nor. = HoL sz x*x  (I-X)

e para unidades de pelicula individual

Z _¢cvi dy (1-y)s
Ng =57 = -

He Ve ¥y (1-Y)

Z x; dx 1-X
NL = = S ' j )

H:. Xs Xi-Xx  (I-%)

E mais conveniente usar o numero de unidades de transfe-
feréncia para peliculas gas, jd4 que o factor (1-x) proposto por
Colburn ndo tem evidéncia experimental e, por outro lado, é pra-
ticamente impossivel conhecer os valores das composigdes nas
interfaces. No caso da destilacio a primeira eq. (1) reduz-se a:

Z — y. dy
Hoc Y1 y*-y

Nog =
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Dados para densidade e viscosidade, sistema
metanol-idgua a varias temperaturas, deter-
minagdes por Mikhail e Kimel

Densidade.

Temp. °C

25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40

Temp. °C

25
26
27
28
. 29
30
31
32

Percentagem em peso de metanol

0

0,9971
67
64
62
60

57
55
53
51
48
45
41
37
32
27

60

0,8909
0,8900
0,8892
84
77
70
63

10 20 30
0,9802 00,9650  0,9496
0,9798 46 92

94 43 87
90 38 81
87 34 75
85 29 69
82 24 62
79 19 56
76 14 50
73 09 43
68 05 38
65 00 32
61 0,9596 26
56 91 21
51 87 16
46 83 11
70 80

0,8678 0,8426

69 17

61 o7

53 0,8398

44 89

36 8o

28 70

20 62

40 50
0,9313  0,9131
o7 24
02 17
0,9296 10
90 o0, 03
85 0,9096
79 89
73 82
67 75
61 68
54 60
48 53
41 45
34 38
27 30
20 22

90 100
0,8153 0,7866
42 56
32 46
23 37
14 28
o6 18
0,8098 09
89 00

segue...
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33 49 12 53 8o 0,7791
34 42 04 44 71 31
35 35 08596 35 62 72
36 27 87 26 53 62
37 20 79 17 43 52
38 12 70 08 32 43
39 o3 61 99 22 33
40 0,8795 53 0,8290 11 22
Viscosidade C.p.
Percentagem em peso de metanol
Temp. °C 0 10 20 30 40 50
25 08942 1,1554 1,39I3 1,5395 1,5946 1,5334
26 08729 IL,1242 1,3525 T,4967 1,549T 1,4923
27 0,8530 1,0944 1,3148 1,4550 11,5052 1,4523
28 0,8341 T1,0660 1,2781 1,4146 1,4628 1,4134
29 0,8162 1,0388 11,2427 11,3754 1,4220 I1,3757
30 0,7992 1,0128 11,2087 11,3377 1,3820 1,3392
31 0,7830 0,9877 11,1737 1,30I12 11,3452 1,3041
32 0,7674 ©0,9637 1,1443 1,2662 1,3092 1,2703
33 0,7523 0,9405 I1,1I44 1,2326 1,2748 1,2379
34 0,7377 ©0,9181 1,0858 11,2004 1,2420 1,2068
35 0,7235 0,8965 1,0587 1,1696 1,2108 I,1771
36 0,7097 0,8756 1,0329 1,1402 I, 1810 11,1487
37 0,6961 0,8553 11,0085 I, 1121 I,I526 1,I216
38 0,6828 0,8357 0,9854 1,0852 1,1256 1,0957
39 0,6698 0,8167 0,9634 1,0595 1,0998 I,0710
40 0,6570 0,7984 0,9426 1,0350 T1,0751 I1,0471
Temp. °C 60 70 80 90 100
25 1,4013  1,2I176  T1,0040  0,7734  0,5415
26 1,3662 1,1902 0,9855 0,7591 0,5329
27 1,3325  1,I634  0,9667 00,7443  0,5250

segue...
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28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40

1,2999
1,2684
1,2379
1,2085
1,I1799
I,1523
1,1255
1,0995
1,0742
1,0497
1,0259
1,0028
0,9804

1,1370
1,I113
1,0853
1,0620
1,0384
I,0I55
0,9934
0,9721
0,9516
0,9318
0,9128
0,8944
0,8768

0,9479
0,9290
0,9105
0,8922
0,3744
0,8571
0,8405
0,8245
0,8091
0,7945
0,7804
0,7670
0,7542

0,7321
0,7230
0,7096
0,6977
0,6843
0,6751
0,6618
0,6513
0,6400
0,6301
0,6217
0,6125
0,6029

0,5178
0,5111
0,5048
0,4989
0,4932
0,4876
0,4821
0,4766
0,4711
0,4616
0,4600

0,4543
0,4486
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Galculo de Nog (mimero tedrico de pratos)
ou unidades de transferéncia

No caso particular da destilagio:

: Yo dy
Nog = — .
oe Sy1 y*~y

em que y; € Yy, sd0 respectivamente as composi¢des na base e topo
da coluna, y* ¢ a composigio de vapor em equilibrio com a fase
liquida, expressos em fracgdes molares do constituinte mais voltil.

No caso que estamos a tratar (refluxo total) o fluxo de vapor
Gum € igual ao fluxo de liquido Ly, por outras palavras, a linha
operante ¢ a diagonal do diagrama de equilibrio (coeficiente angular
iguala 1). No caso particular que estamos a tratar x = v (equacio
da diagonal).

O integral que acima estd indicado ¢ calculado graficamente
entre os limites considerados.

Abaixo de o,01 fracgio molar de metanol, verifica-se que a
linha de equilibrio é praticamente uma linha recta de coeficiente
angular 7,59. Donde se pode concluir que a equagido representa-

tiva é y* = 7,59y. (N. 1)
Donde se pode concluir para valores inferiores a 0,01 fracgdo
molar (y; < 0,01) que:
d o,0or d d 0,01 d
Moy = Y2_*_Y_~=S, *_er Ye _*}_’__zs: _4ay
Yi YTy Yyn y*Ty  Joor y*—y Jy; 6,59y
y. _dy ~_[ L ]0,01 y: _dy
) A 0gn I
JrSo,OI y*=y  Leso o7 Vi * So,or y*ly
2,303 0,01 d
=239 1o +Syz ——*z .
6,59 Y1 0,01 y*—¥
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Para concentracdes de metanol acima de 0,90 fracgio molar
existc a relagio linear

y* = 0,42y + 0,58 ‘ (N. 2)

Donde para valores acima de 0,90 f.m.

d d o,00 d
Nog = SY2 _ay _ (Y *y +S »9 *Y _
Y1 -y 0,90 Y'Y yi YO¥

_ L ¢y _dy +So,9o Sy _ 2,303 [1og(1—y)]°’9
0,58 Jo0,90 17y yvi y¥y 0,58 A
, co9o dy 2,303 0,1 0,90 dy
—rS = = log — —l—S e
yi YV 0,5 I7Ye vi YUY

Os valores de y: _dy_ sdo determinados por integragdo
. g
grafica. Yy» ¥O¥

Para facilitar os calculos, pois ter-se-iam de efectuar dezenas
de integragdes, adoptou-se um método de leitura grafica. Assim.
construiu-se um grafico Nog — y em que para:

y = 0,01
serd
Nog = ©
e para
Yy = 0,90
serd
Nog = 4,487

Notas: N.1 eN.2: Estas equagles sio referidas por NORMAN (vd. ref. 9.6).
Foram vetificadas por nds aplicando a conhecida equagio
do Van-Laar.
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Conhecidas as composigdes Yz € ¥i (compreendidas entre
os valores y = 0,01 f.m e y = 0,90 f.m) entra-se com 08 valores
no grafico determinando o0s valores de Nog: € Noge respectivos. @)
valor de Ny serd achado por diferenca, isto €

Nog (Yo y1) = Nogz — Nogt

Os valores de y que ficam aquém de 0,01 f.m ou além de
0,90 sd0 decompostos COmo atras ficou exposto.
O grafico Fig. 12A foi tracado com os valores da Tabela 1.

TABELA 1
% * L T i dy - _Sy dy
y " TV ey (Y*—-)medm y*—y Nog= 0,01 VY
0,0 0,0759 00659 15,17 — o} o

0,02 0,1345 ©O,1145 873 IL95 0,1195 0,1195
0,03 01845 O,I545 6,47  7.60  0,0760 0,1955
0,04 0,2295 0,I%95 5,27 5,87 0,0587 0,2542
0,05 0,2695 0,2195 4,56 4,915 0,0492 0,3034
0,06 0,305 0,45 4,08 4,32 0,0432 0,3466
0,10 0,418 0,318 3,143 3,613  0,1445 0,4911
0,I§ 0,5I65 0,3665 2,725 2,934 0,1467 0,6378
0,20 0,5780 0,3780 2,630 2,678 0,1339 0,7717
0,25 0,6250 0,3750 2,665 2,647 0,1323 0,9040
0,30 0,6645 0,3665 2,725 2,695 0,1348 1,0388
0,35 0,6980 0,3480 2,872 2,798  0,1399 1,1787
0,40 ©0,7290 0,3290 3,040 2,956 0,1478 1,3265
0,45 00,7550 ©0,3050 3,280 3,160 0,1580 1,4845
0,50 0,7795 0,2790 3,582 3,431 01715 1,6560
, 0,55 0,8025 0,2525 3,960 3,771 0,1886 1,8446
0,60 08255 02255 443 4195 02097 20543
0,65 0,8475 0,1975 5,06 4,745  ©,2373 2,2916
0,70 0,8695 0,1695 5,90 5,480  0,2740 2,5656

segue...
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0,75 0,8920 0,1420 7,03 6,465  0,3233 2,8889
0,80 0,9240 0,I1240 3,06 7,545  0,3772 3,2661
0,85 0,9355 0,0855 I1,70 9,880  0,4940 3,7601
0,90 0,9575 0,0575 17,38 14,540  0,7270 4,4871
TABELA 2
5 8
2 2 o 5 5 @ S g
g : g EE % 0 0
& s - 3 g ) o °)
i1 P 5 [ a > Z o
I 40,2 3,23 96,7 6,75 0,97 1,299 2,92
2 53,3 1,46 230,5 6,70 2,32 1,710 2,22
3 624 0,59 279,0 6,65 2,88 2,230 1,70
4 58,2 0,085 386,0 6,45 3,77 2,290 1,66
S 544 0,070 428,0 6,30 4,80 2,209 1,72
6 459 00028 4890 6,19 534 2398  I,59
7 38,8 0,00055 549,0 6,04 6,16 2,420 1,57
8 31,2 0,00028 595,0 6,00 6,71 2,312 1,64
9 27,0 0,052 618,0 6,09 6,86 1,394 2,72
10 48,5 0,95 131,0 6,50 1,36 1,600 2,37
I 52,2 0,044 181,0 6,24 1,97 2,204 1,72
12 §2,I 0,043 300,0 6,24 3,25 2,202 1,72
13 45,7 0,0043  38I,0 6,11 4,21 2,328 1,63
14 30,3 0,011 631,0 6,05 7,06 1,711 2,22
15 47,7 0,62 152,0 6,41 1,60 1,637 2,32
I6 55,5 0,002 306,0 6,13 3,45 2,787 1,36
17 76,0 19;3 94,2 8,10 0,79 2,205 1,72
18 78,7 17,8 165,5 8,00 1,40 2,359 1,61
19 82,3 13,7 237,5 7,90 2,03 2,885 1,32
20 855 960 3555 7,60 3,16 3,349  L,I3
21 96,7 8,70 486,0 7,80 4521 6,809 0,56
22 957 074 612,0 6,00 6,01 5953 064

segue...
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(Tabela 2, continuagdo)
23 60,4 0,017 380,0 6,21 4,14 2,687 1,41
24 58,7 0,0028  377,0 6,19 4,12 2,875 1,32
25 54,4 0,0035 358,0 6,17 3,92 2,667 1,48
26 24,6 0,051 179,4 6,10 1,91 1,337 2,84
27 23,4 0,0099  263,I 6,01 2,97 1,550 2,45
28 22,3 0,0056  287,0 6,00 3,35 1,607 2,36
29 20,0 0,0034  376,5 6,00 4,25 1,623 2,34
30 7,1 0,0014  382,0 5,90 4,39 1,389 2,74
31 76,2 0,041 4420 645 4,46 3,445  T,IO
32 62,2 0,0068  523,0 6,20 5,70 2,000 1,31
33 sSL6 0,011 623,0 6,19 6,73 2,387 1,59
34 754 1,02 330,0 6,75 3,31 2,915 1,30
35 66,3 2,38 195,0 6,88 1,92 2,205 1,72
36 751 0,140  432,0 6,49 449 3,188  L,I9
37 745 0,850 322,0 6,70 3,24 - 3,079 1,23
53,0 2,26 114,0 6,30 1,22 1,625 2,34
72,3 0014 3630 630 378 3,348 L,I4
81,8 0,608 362,0 6,85 3,58 3,506 1,08
85,3 1,39 352,0 7,00 2,11 3,780 = 1,005
87,8 479 364,0 7,40 335 3,820 0,995
94,9 IL5 417,0 7,95 3,56 5,083 0,75
98,5 80 5580 7,75 487 7,302 052
42,2 0,0023  543,0 6,10 6,02 2,311 1,64
22,3 0,0041  306,0 6,00 3,46 1,661 2,28
9,70 0,0040  236,0 5,95 2,70 1,318 2,38
3,30 0,0018 3180 5,85 3,67 1,170 3,24
1,40 0,001  3I4,0 5,85 3,63 1,082 3,51
1,25 0,00I10  403,0 5,91 4,61 1,610 2,36
1,07 0,0016 5,91 3,96 1,486 2,55

346,0
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O

Exemplos trabalhados:

1 — Composigdo no topo da coluna y, = 0,603
» na base » » y, = 0,0238

Do grafico Fig. 15 tiramos:

Nog = y» dY_ 2,355 — 0,150 = 2,205

y1Y*TY
2 — Composi¢ao no topo da coluna ya = 0,957
» na base » » y, = 0,0074
2,30 0,0 0,90 d
Noc = S 2393 qog _oor S 9 ,*L
y1 ¥* y 6,59 0,0074 0,0I y*¥

+mql%~%,:wm+Mw+Mﬁ=w%
0,58 1I—0,957 :

Para todas as experiéncias foram executados célculos simi-
lares.
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Caleulo da tangente a linha de equilibrio

Citam-se em seguida 2 métodos para determinacdo da tan-
gente 4 curva d» equilibrio.

Critério de’ Duncan

As tangentes sio determinadas por dispositivos simples, por
exemplo o tangentimetro de Simons, sobre a curva de equilibrio
(composigio liquido em equilibrio com composi¢io vapor) em
varios pontos.

Os valores das ' tangentes sio relacionados graficamente
com a composicio de vapor. As curvas obtides desta maneira sao
integradas graficamente de o a 1,0 fracgao molar. O integral

§2m

¢ relacionado graficamente com y, segundo vm diagrama cumu-
lativo.

Schoenborn ¢ Koffolt demonstraram que este método de
integracio dava o valer do integral em qualquer ponto do processo
de integracgdo.

A tangente média a curva de equilibrio liquido-vapor €
expressa matematicamente como:

y*2
md
Sy*l d
y*. — Y™
ou
e y*1
N may g ey
L v*, — y*:
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Como foi este o método adoptado neste trabalho, ele serd
analisado e exemplificado na parte que se seguird mais adiante.

Critério de Colburn
A inclinacio da linha de cquilibrio (m) ¢ definida por

dy*
dx

m =

Colburn mostrou que esta inclinagio podia ser escrita do
seguinte modo
yi — y*
Xi —X

m —
Em que
y*=composigio da fase vapor em equilibrio com uma fase
liquida.
X} y;=Composi¢ao liquido e vapor na interfase vapor-liquido
onde se supde haver equilibrio.
x=composic¢io liquido.

O ponto (x* ; y*) estd situado na linha de equilibrio, o
ponto (x ; y) na linha operante ¢ 0 ponto (x; ;3 y;) na linha de equi-
librio de acordo com a Fig. 13.

Com efeito das equagdes (1) ¢ (3) de Colburn podemos
escrever

——u¥Xx
Hog — He (LL_ —_
y—Yi

e yXx s
:HG(IJF_Y_I,y_ :HG+HGrn_<X_1’X> . x
y — Vi (y —vi)

desde que
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Das equacdes (3) € (4) de Colburn supondo Hy e Hg cons-
tantes podemos tirar que

Xi —X _ Hp dx (1—y) 1—X)¢ .
y—yi  Hedy 1—x) (1—¥)s

Os factores (1-X) e (1-y) representam as médidas loga-
ritmicas das composicdes do componente mais fixo na fase liguida

x
x

A-Linha de equilibrio

B-Linha de operasdo

Fig. 13

\

considerados, como representando a transferéncia total, devido a
difusdo, respectivamente nas fases liquida e vapor (Norman 1962).

¢ gasosa; num sistema de dupla pelicula liquido vapor podem ser
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Supondo que os calores latentes molares dos componentes
sio aproximadamente iguais, 0s fluxos de vapor ¢ liquido transfe-
ridos sio também aproximadamente iguais, isto equivale a consi-
derar uma transferéncia equimolecular. Neste caso os factores
(1-y); € (1-X); serdo aproximadamente iguais a unidade.

Por balanco de materiais podemos escrever entéo:

d(Gm y) = d(Lm x)

ou
d(GM Y) — d(LM X)
Z Z
ora
4Gy = Gu =9 d(2) =
I—Yy
dy Gum dy
(1—y)® I—Yy
analogamente
d(Lux) = L dx
I—X

ou dividindo ordenadamente e arranjando 0s termos:

dx (1—y) _ Gum
dy (1—x) Lm

Substituindo na equacio (*)

Ni=— K HL GM

yi—}T He Lum

~ . N Xi — X
A equagio (**) resultaria por substituicio de ———

yi—y

Hoc = He + (m GM) H.
Lwm
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Esta equacgiio relaciona-nos com as aproximacdes feitas a
altura de uma unidade de transferéncia total com as alturas de
unidade de transferéncia para a pelicula gds e para a pelicula
liquida.

Parece haver tendéncia para definir a tangente & curva de
equilibrio, segundo a proposta de Colburn (Norman, Hallam).
Esta tendéncia pode explicar-se pelo interesse em confirmar a
teoria da dupla pelicula.

Norman (1962) define uma inclinagio média por

SYz y¥ — i dy
Mo 1 X —X y*—y

Yz dy

Vi y*¥—y

esta expressdo pode justificar-se do seguinte modo:

A altura duma coluna pode definir-se

Z=(" Hoc d (Noc)

Y1
=Y2 HG+GM(y*—yl)HL dy '
Vi Ly X —X y*—y
Mas
y: __dy
Nog = —
Sy1 Fr—y
e
Z
Nog = -
| oG Hoo
Donde
d
Z = Hog Nog = He + m =% g Y1 ¥ _
M Y1 Y —Y

Isto sera verdadeiro se definirmos m como acima referimos
¢ Hg e Hy séio constantes.
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Embora a determinacio de m médio, encarada assim, se
enquadre na teoria da dupla pelicula, implica certas aproximagdes
que s6 sdo aproximadamente vélidas em casos muito frequentcs,
mas nio para todas as misturas.

Por outro lado, a determinacao de m implicaria que Hg e Hy,
fossem constantes o que s6 aproximadamente ¢ verdade.

Hg ¢ H; seriam calculados pelas expressdes sugeridas por
Morris

H. = ,_EM__
kL a PL
em que:
o, T \O, 0,
kLZZO,S(PL) 53( ) 7DL 5
(28 PL
e
Gum
Hg = ———
¢ kL a P

em que kg seria calculado pela equacdo:
k¢ RT _ TS (upd)—o,33( n )—0,56
v ® PD

em que:

k; = Coeficiente de transferéncia de matéria para pelicula de
liguido (Lb.mol/h.ft2atm.).

a = Area do enchimento por unidade de volume ft2/ft3.
.. = Massa especifica do liquido (Lb/ft®).
;. = Viscosidade do liquido (Lb/h.t).
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t = Caudal de liquido por unidade de periferia de enchimento
(Lb/h.ft).

D, = Difusidade ft?/h.

kg = Cosficiente de transferéncia de matéria para pelicula de gas
(Lb.mol/h. ft2. atm.).

R = Constante de gases perfeitos (ft2.atm/Lb.mol.°K).

T = Temperatura (°K).

v = Velocidade do gas na coluna (ft/h).

d = Diametro equivalente da coluna (ft).
u = Viscosidade do gas (Lb/h.ft).

o = Massa aspecifica do gas (Lb/ft®).

D = Difusividade ft?/h.

No caso particular da destilagio em condigdes de emulsi-
ficagio ndo ha garantia que os coeficientes de transferéncia de
matéria pudessem ser calculados pelas equagdes propostas por
Morris que, alids, no caso de transferéncia pelicular foram confir-
mados por Norman (1962), Norman & Sammak (1961). Os estudos
de Hammerton ¢ Garner (1954) sobre absorgio de gas de bolhas
simples mostram que as tentativas feitas para exprimir o fenémeno
da difusdo por relagdes de nameros adimensionados ndo ¢ verificado
pelas suas experiéncias ¢ que as conhecidas equagdes propostas
por Frossling ¢ Higbie sao verificadas em condigbes particulares.
Isto parece mostrar que 0 fenémeno da transferéncia de matéria
de ou para bolhas gasosas ndo estd bem estudado.
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TABELA 3
* *
y==x y* m Ay* mj—1 -+ mi L ¥n ldy ?n iiy
2 y*i—1 0

0,00 0,00 7,83 — — — — —

0,01 0,073 682 0073 1465 7,325  0,5345 0,535
0,02 0,132 S,IT 0,059 11,93 5,965  0,3520 0,887
0,03 0,182 4,12 0,050 0,23 4,615  0,2307 1,117
0,04 0,230 3,91 0,048 8,03 4,015  0,1926 1,310
0,05 0,272 3,74 0,042 705 3,825  0,1607 1,471
0,06 0,304 3,33 0,032 7,07 3,535  O,1131 1,584
0,07 0,335 2,92 0,031 6,25 3,125  0,0968 1,680
0,08 0,366 2,73 0,031 5,65 2,825 0,0876 1,768
0,09 0,395 2,50 0,029 5,23 2,615 0,0758 1,844
0,10 0,418 2,35 0,023 4,85 2,425  0,0559 1,900
0,12 0,463 1,99 0,045 4,34 2,170  0,0977 1,997
0,14 0,502 1,63 0,039 3,62 1,810 0,07060 2,068
0,16 0,531 1,36 0,029 2,99 1,495 0,04430 2,112
0,18 0,556 1,17 0,025 2,53 1,265  0,03162 2,144
0,20 0,578 1,02 0,022 2,19 1,095 0,02410 2,168
0,22 0,599 0,945 0,021 1,965 0,983  0,02065 2,1 89
0,24 0,618 0,860 0,019 1,805 ©0.902  0,01715 2,206
0,26 0,636 0,806 0,01 8 1,666 0,833 0,01499 2,221
0,28 0,652 0,757 0,016 1,563 0,782 001251 2,233
0,30 0,666 0,720 0,014 1,477 0,738  0,01033 2,244
0,32 0,678 0,682 0,012 1,402 0,701  0,00842 2,252
0,34 0,692 0,656 0,014 1,338 0,669  0,00937 2,261
0,36 0,704 0,618 0,012 1,274 0,637  0,00764 2,269
0,38 0,716 0,588 0,012 1,206 0,603 0,00724 2,276
0,40 0,728 0,563 0,012 I,ISI 0,576  0,00692 2,283
0,45 0,755 0,500 0,027 1,063 0,531 0,01434 2,298
0,50 0,779 0,471 0,024 0,971 0,486  ©0,01167 2,310
0,55 0,803 0,457 0,024 0,928 0,464 0O,01113 2,320
0,60 0,825 0,446 0,022 0,903 0,451  0,00993 2,330
0,65 0,847 0,438 0,022 0,884 0,442  0,00972 2,340

segue...
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0,70 0,870 0,437 0,023 0,875 0,438 0,0I008 2,350
0,75 0,892 0,437 0,022 0,874 0,437 0,00961 2,360
0,80 0,915 0,437 0,023 0,874 0,437  0,01004 2,370
0,85 0,937 0,431 0,022 0,868 0,434 0,00954 2,380
0,00 0,958 0,422 0,021 0,853 0,426 0,00894 2,388
1,00 1,00 0,422 0,042 0,844 0,422  0,01771 2,406
TABELA 4
* *
¥*s ¥ y—y* ¥T1 ldy :In ldy ASm dy m
(8] (8]

I 0,731 0,194 0,537 2,284 1,187 1,097 2,04

2 0,795 0,104 0,691 2,316 0,716 1,600 2,32

3 0,836 0,0448 0,791 2,335 0,315 2,020 2,56

4 0,817 0,00645 0,811 2,326 0,0454 2,281 2,82

5 0,800 0,00532 0,795 2,319 0,0374 2,282 2,87

6 0,760 0,000213 0,760 2,300  0,00150 2,298 3,02

7 0,723 0,00004I8 0,723 2,280  0,00029 2,280 3,16

8 0,673 0,0000213 0,673 2,249  0,000I5 2,249 3,35

9 0,641 0,00395 0,637 2,227 0,028 2,199 3,45
10 0,773 0,0722 0,701 2,306 0,508 1,798 2,57
IT 0,790 0,00334 0,787 2,314 ©C,0235 2,200 2,91
12 0,789 0,00327 0,896 2,313 0,0230 2,290 2,56
13 0,759 0,000327 0,759 2,299  0,0023 2,297 3,02
I4 0,667 0,000835 0,666 2,245 00,0059 2,239 3,36
I5 0,768 0,049 0,719 2,304 0,331 1,973 2,74
16 0,805 0,000I52 0,805 2,320 0,00107 2,319 2,88
17 0,896 0,571 0,325 2,362 2,161 0,201 0,618
18 0,908 0,554 0,354 2,367  2,i41 0,226 0,638
I9 0,924 0,495 0,429 2,374 2,068 0,306 0,713
20 0,938 0,408 0,530 2,380 1,879 0,501 0,045
21 0,986 0,386 0,600 2,404 1,823 0,581 0,968
22 0,982 0,0562 0,926 2,403 0,396 2,007 2,81
23 0,827 0,00129 0,826 2,331 0,0009I 2,330 2,82
24 0,819 0,000213 0,819 2,327  0,00I55 2,325 2,84

segue...
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25 0,800 0,000266 0,800 2,31 8 0,00187 2,316 2,89
26 0,622 0,00387 0,618 2,210 0,00273 2,207 3,56
27 0,612 0,000752 0,611 2,201  0,0053 2,196 3,60
28 0,601 0,000425 0,601 2,191  0,0030 2,188 3,65
29 0,578 0,000258 0,578 2,168  0,0018 2,166 3,75
30 0,340 0,000I106 0,340 1,692  0,00075 I 601 4,98
31 0,897 0,003I1 0,894 2,363 0,0022 2,361 2,64
32 0,835 0,000517 0,835 2,334 00,0036 2,330 2,79
33 0,787 0,000835 0,786 2,313 00,0059 2,307 2,94
34 0,894 0,081 0,813 2,361 0,545 1,816 2,23
35 0,853 0,154 0,699 2,342 0,986 1,356 1,94
36 0,892 0,0106 0,881 2,360 0,075 2,285 2,60
37 0,890 0,0645 0,825 2,359 0,455 1,004 2,31
38 0,794 0,147 0,647 2,315 0,962 1,353 2,09
39 0,880 0,00106 0,879 2,355 0,0075 2,347 2,67
40 0,922 0,0462 0,876 2,373 0,325 2,048 2,34
41 0,937 0,099 0,838 2,380 0,680 1,700 2,03
42 0,948 0,262 0,686 2,384 1,436 0,948 1,38
43 0,979 0,453 0,526 2,402 1,973 0,429 0,817
44 0,993 0,367 0,626 2,405 1,768 0,637 1,02
45 0,741 0,000175 0,741 2,289 o,00123 2,288 3,09
46 0,601 0,000311 0,601 2,190 0,00219 2,188 2,65
47 0,411 0,000304 0,411 1,886 o0,0c214 1,884 4,59
48 0,196 0,000I137 0,196 1,190  0,00096 I ,189 6,07
49 0,100 0,0000835 0,I00 0,688  0,00059 0,687 6,87
50 0,091 0,0000759 0,091 0,640  0,00053 0,639 7,03
51 0,080 0,000122 0,080 0,568 0,00086 0,567 7,08
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TABELA 5
v*, v
¥*2 v*i Y —¥* m dy m dy ASm dy m
o o
I 0,734 0,000 0,734 2,286 0,008 2,278 3,84
2 0,730 0,000 0,730 2,284 0,002 2,282 3,12
3 0,736 0,000 0,736 2,287 0,001 2,286 3,11
4 0,732 0,000 0,732 2,285 0,00I 2,284 3,12
5 0,709 0,000 0,709 2,272 0,001 2,271 3,20
6 0,674 0,000 0,674 2,250 0,000 2,250 3,34
7 0,662 0,000 0,662 2,242  0,00I 2,241 3,39
8 0,639 0,000 0,639 2,225 0,001 2,224 3,48
9 0,639 0,000 0,639 2,225 0,001 2,224 3,48
10 0,616 0,000 0,616 2,204 0,001 2,203 3,42
I 0,594 0,000 0,594 2,184 0,001 2,183 3,51
2 0,840 0,000 0,840 2,336 0,002 2,334 2,78
3 0,816 0,000 0,816 2,326 0,00I 2,325 2,85
4 0825 0,000 0,825 2,329 0,001 2,328 2,82
5 0,819 0,000 0,819 2,327 0,005 2,322 2,84
6 0,809 o0,000 0,809 2,322 0,001 2,321 2,87
7  o,80I 0,000 0,801 2,319  0,00I 2,318 2,90
8 0,786 0,000 0,786 2,313 0,001 2,312 2,94
9 0,762 0,000 0,762 2,301 0,001 2,300 3,02
20 0,874 0,056 0,818 2,342 0,398 1,944 2,38
1 0899 0,052 0,847 2,363 0,366 1,097 2,36
2 0,925 0,030 0,895 2,374 0,212 2,162 2,42
3 0,938 0,038 0,900 2,380 0,199 2,181 2,42
4 0,948 0,021 0,927 2,384 0,149 2,235 2,41
5 0,961 0,018 0,943 2,389 0,139 2,250 2,39
6 0,98 0,004 0,982 2,400 0,027 2,373 2,42
7 0,903 0,625 0,278 2,365 2,213 0,152 0,547
8 0,006 0,593 0,313 2,367 2,183 0,184 0,588
9 0,927 0,434 0493 2,378 1,938 0,440 0,892
30 0,947 0,548 0,399 2,384 2,133 0,251 0,628
I 0,956 0,551 0,405 2,387 2,137 0,250 0,617
2 0;968 0,554 0,414 2,392 2,140 0,252 0,608
3 0,979 0,495 0,484 2,397 2,054 0,343 0,708
4 0990 0,450 0,540 2,402 1,968 0,434 0,805
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Conelusoes das experiéneias realizadas

O grafico da Fig. 16 traduz a relagio Nog— velocidade de
vapor. As conclusdes que podemos tirar sdo as seguintes:

Usando o sistema metanol dgua e anéis de Pall

1 — Para cada concentragio inicial de metanol na caldeira
ha uma relagio expressa por uma linha quebrada, sendo a zona
de emulsificacio representada pela ultima secgio ascendente; o
extremo superior desta linha marca o ponto de eficiéncia méxima
a partir do qual a acumulagio de liquido no topo da coluna ea
sua violenta agitacio faz cair bruscamente a eficiéncia.

2 — A inclinaciio da linha representativa da linha da emulsi-
ficacio aumenta com o aumento de teor em metanol na caldeira.

3 — Encontramos, para a concentra¢do inicial da caldeira, uma
zona de emulsificacio com um patamar muito prolongado garan-
tindo uma separagiio em optimas condigdes de 1,c6°/o(P.P). Para
concentracdes de metanol superiores ou inferiores a 1,06°/o (P.P).
as condicdes de separagio pioram sob o ponto de vista de largura
da zona de emulsificacio definida pelo intervalo medido em veloci-
dade de vapor. Parece entio haver uma concentragio Optima
inicial para a separagio. Pelossof, usando o mesmo sistema,
mas anéis de Raschig nio encontrou esta zona. Experiéncias leva-
das a cabo por nds, usando anéis de Raschig, e o mesmo sistema
também ndo nos levaram a encontrar este patamar.

3 — A eficiéncia das colunas de destilagio, operando em
condi¢des de emulsificagdo, parece ser boa em relagido a destilagio
classica de transferéncia pelicular como afirma Kafarov. Assim,
na tabela 6 encontramos alturas de unidades de transferéncia
(Hgg) que sdo francamente favordveis, em relacio aos encontrados
por outros autores na transferéncia pelicular. Assim, Hallam
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trabalhando com uma coluna similar, e com o sistema metanol
agua, encontrou valores para Hyg que apresentamos no quadro
a seguir, relacionados com valores encontrados por nds; para nio
se tornar fastidioso, tiramos, ao acaso, valores, procurando apenas
cobrir a maxima gama de concentragdes. Tomamos, como base,
de comparacio, as concentragdes no topo da coluna referidas por
Hallam, escolhendo os valores mais aproximados encontrados
por nds. '

TABELA 6

Hog encontrados por Hallan Hog encontrados por noés Cociente
I,II 0,75 * ' 1,47 :
1,23 0,995* 1,24
1,83 1,30 ¥ 1,41
1,95 1,72 * 1,14
2,60 1,72 * 1,51
2,31 2,32 0,996
3,27 2,22 1,47
3,86 2,84 1,36
3,45 2,28 * 1,51
3,41 - 2,88 1,28

Analisando o quadro, pode observar-se que apenas um
valor dos encontrados por nds ¢ desfavoravel. Embora as experién-
cias levadas a cabo por nds fossem sempre conduzidas em condigdes
de encharcameato, s6 os valores marcados com o sinal (*) corres-
pondem a zona de emulsificagio; a média dos cocientes destes
altimos valores ¢ igual a 1,38; a média dos restantes ¢ igual a 1,28.

A comparacio destas médias parece sugerir que a superio-
ridade se acentua nas zonas de emulsificacio propriamente ditas.

5 — Nfo cncontramos diferengas aprecidveis, comparando
com as eficiéncias obtidas por Pelossof (sistema metanol dgua e
anéis de Raschig).

Mas, de qualquer modo, os anéis de Pall parecem garantir
uma zona mais larga de emulsificagdo (maior estabilidade, portanto)
melhorando os inconvenientes apontados por Kafarov e outros
autores (vd. ref.: 1.2 e 1.3), €, sO por isso, parecem ser de aconse-
Ihar pelo menos para o sistema metanol dgua. Alids este facto

T
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confirma, em parte, os resultados de Kirschbaum a que nos refe-
rimos, quando tratamos dos materiais de enchimento.
‘ Fizemos referéncia ao interesse que tem o conhecimento
da relaciio entre o nimero de unidade de transferéncia Nog ou
altura de uma unidade de transferéncia e o cociente da inclinagdo
Gm
Lum )
Recentemente Hallam (1962) procurou demonstrar que na
transferéncia pelicular o nimero de unidades de transferéncia para
uma dada coluna e uma dada mistura é independente do caudal

da linha de equilibrio com a linha operante (m

de destilaciio, (boil-up-rate) dependendo sé da relagdo mgﬂ. Para
M

isso, considerou diferentes caudais de destilago, verificando que o
refluxo total Gy = Ly os valores de Nog s6 dependem de my,
tal como expressa por Norman (1962).

Nas experiéncia levadas a cabo por nés, pelas razdes apon-
tadas atras, ndo nos era possivel relacionar os valores de Nyg en-
contrados a refluxo total com a inclinagio da curva de equilibrio
usada por Hallam (m,) e, por isso, adoptamos o critério de Duncan.

Gwum
Com os valores de m Lo expressos na Tabela 4 € com os

M

correspondentes valores de Nog Tabela 2, construimos um gra-
fico. Nesse grafico, (grifico Fig. 17) podemos observar que
pontos situados na zona de emulsificagfio definem uma linha que
separa duas zonas, uma relativa a valores obtidos, operando abaixo
da zona de emulsificagiio (zona a esquerda e abaixo dessa linha),
outra relativa a valores obtidos, além da zona de emulsificagdo
(zona i direita e acima da linha).

O grifico Fig. 18 traduz o conceito de Duncan, mas parece-
-nos ser de considerar cuidadosamente que a relagdo traduzida pela
. curva serd valida para a zona de emulsificagio e s6 para esta zora,
pelo menos com a mistura por nds empregue € com tOrres de
enchimento, empregando anéis de Pall.

Nio ¢ facil relacionar esta conclusdo com a de Hallam, ja
que se tratam de processos diferentes com diferentes enchimentos
embora a mesma mistura, mas a conclusio de Hallam que a
eficiéncia de uma coluna de destilagio expressa em nimero
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de unidades de transferéncia (Nog) é independente do caudal de
destilagio e depende sé6 de m Gy/Ly, sera, quando muito, va-
lida, no caso que estudamos para a zona de emulsificagdo.

Procuramos verificar esta relagio ao caso das colunas de
enchimento em encharcamento, utilizando os dados de Pelossof que
empregou anéis de Raschig. Assim, no grafico Fig.22 exprimimos
a relagiio Nog em fungio de m Gy/Ly (a Tabela 5 indica a mar-
cha dos calculos para os valores de Pelossof).

Parece, também, verificar-se com as colunas de enchimento
com anéis de Raschig uma lei para a zona de emulsificagdo; para as
outras zonas pudemos constatar, como a Fig. I8 indica, que o
decréscimo de velocidade de vapor em relagiio 4 zona de emulsi-
ficagdo tende a deslocar os pontos para a esquerda da linha Ngg
em funcio de m Gy/Ly representativa da zona de emulsifi-
caciio. Para os pontos além do valor Ng mdximo, nio pudemos
tirar conclusdes ,pois ndo havia elementos suficientes.

Para as outras zonas abaixo do ponto de encharcamento,
nota-se um maior afastamento, & medida que a velocidade sz
torna mais baixa. Nio temos elementos suficientes para podermos
afirmar seguramente, mas parece-nos ver uma familia de linhas
para cada tipo de curva a que corresponderia uma dada concen-
tragdo inicial da caldeira. Os elementos ndo sdo suficientes, con-
tudo, e seria um ponto a estudar futuramente.




68, CONTRIBUICAO PARA O ESTUDO DA DESTILAGAO

Abstract

In this work the Kafarov principles of distillation ou emulsi-
fication conditions were applied.

The binary misture and the packing employed were methanol
-water and Pall rings.

As it is well known, the available data about this kind of
distillation, are very short. Only it was possible to find the Kafarov
comunication in International Symposium on distillation (1960)
and a Pellossof work.

The author try to comfirm the highest efficiency for those
miscture and packing.

Curves Ngg — vapour velocity and Noc —m (slope of
equilibrium curve) are presented.

Nog — vapour velocity curves seem to schow higher sta-
bility related with Rashig-rings, and confirm the Kafarov paper.

The Ngg — m curve seems to show a law: the emulsifi-
cation curve separates two zones; one of them vith its points at
low vapour velocity (bellow the inversion point); the others with
points in looding.

The author tried to verify this law sor the Pellossof
available data.

LR
\
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