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RESUMO

No setor industrial, a destilagdo é uma das técnicas mais utilizadas para a separagdo dos
constituintes quimicos de uma mistura liquida. A sua aplicagdo vai desde as areas de
petroquimica, de biocombustiveis até as areas afins das industrias quimicas em geral.
Atualmente no Laboratério de Engenharia Quimica da Escola Superior de Tecnologia da
Universidade do Estado do Amazonas, ha uma planta de destilagdo em escala piloto que opera
tanto em batelada quanto de forma continua, e podem ser destiladas misturas submetidas a
pressdo atmosférica ou a vacuo. Para o desenvolvimento do trabalho foi aplicado um
planejamento experimental 2* considerando como variaveis de operagdo a pressdo de operagio,
a poténcia fornecida a caldeira e a taxa de refluxo. Com o planejamento experimental foi
possivel observar que para a composi¢ao do destilado a melhor resposta encontrado foi de
0,4714 e para a quantidade de destilado o melhor valor encontrado foi de 0,0022 kmol.h™!, para
a composi¢ao do residuo o melhor valor encontrado foide 0,0580 e para a quantidade de residuo
a melhor resposta encontrada foi de 0,0078 kmoLh!'. O presente estudo também analisou o
efeito da pressdo de operacdo na destilagdo continua e ainda permitiu obter a melhor
combinacao de fatores que maximizassem os efeitos da composi¢ado e a quantidade de destilado
€ a0 mesmo tempo minimizassem os efeitos da composi¢ao e a quantidade de residuo.

Palavras-chave: Destilacao continua. Planta piloto. Planejamento estatistico.



ABSTRACT

In the industrial sector, distillation is one of the most widely used techniques for
separating the chemical constituents of a liquid mixture. Its application ranges from
petrochemicals, biofuels to related areas of the chemical industry in general. Currently in the
Laboratory of Chemical Engineering of the Superior School of Technology of the State
University of Amazonas, there is a pilot scale distillation plant that operates both in batch and
continuous, and can be distilled mixtures submitted to atmospheric pressure or vacuum. For the
development of the work, an experimental design was applied 2° considering operating
variables, the operating pressure, the power supplied to the boiler and the reflux rate. With the
experimental design it was possible to observe that for the distillate composition the best
response was 0.4714 and for the amount of distillate the best value was 0.0022 kmol.h! for the
best residue composition value was 0.0580 and for the amount of residue the best response was
0.0078 kmoL.h™'. The present study also analyzed the effect of operating pressure on continuous
distillation and also allowed to obtain the best combination of factors that maximize the effects
of the composition and the amount of distillate and at the same time minimize the effects of the
composition and the amount of residue.

Key words: Continuous distillation. Pilot plant. Statistical planning.
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1 INTRODUCAO

A separagdo dos componentes de uma mistura para a obtengdo de uma substancia pura
constitui em um problema fundamental das industrias quimicas, pois a grande maioria das
plantas quimicas visam a purificacdo da matéria-prima por meio de operagdes de transferéncia
de massa, onde as substancias obtidas podem ser utilizadas para a obten¢do de novas misturas.
A destilacdo ¢ um exemplo de um processo de separacdo por evaporagdo e condensacao do
vapor que pode ser utilizada para a obtencdo dos componentes puros de uma mistura.
(BENADUCCI; MAZZETTO, 2014; OLIVEIRA, 2005)

A separagdo tem como base as diferentes afinidades que duas ou mais zonas no
processo, que se diferenciam por estado fisico, temperatura e pressao, apresentam entre si.
Como existem afinidades entre as espécies de cada zona, o sistema se desloca para o equilibrio
ocasionando um estabelecimento das diferentes concentragdes das espécies envolvidas em cada
zona, dessa forma, resultando na separacdo das espécies quimicas envolvidas no processo.
(BENADUCCI; MAZZETTO, 2014)

No setor industrial, a destilacao ¢ uma das técnicas mais utilizadas para a separacao dos
constituintes quimicos de uma mistura liquida, onde o mesmo tem grande aplicagdo nas areas
de petroquimica, de biocombustiveis e industrias quimicas em geral. Esse método tem como
objetivo aquecer uma mistura liquida até que o componente com maior pressao de vapor
evapore ¢ seja separada da mistura principal, sendo subsequentemente condensando e
armazenado em um reservatorio de armazenamento. (BRASIL, 1993; KETZER, 2013)

As técnicas de destilagdo podem ser realizadas de forma tanto batelada, também
conhecido como descontinua, como de forma continua. No primeiro caso, o processo consiste
na alimenta¢do da carga da mistura em um reservatorio a base do destilador que serd aquecida,
o vapor produzido sera resfriado por um condensador, onde o destilado podera retornar para a
coluna, ou ser diretamente armazenada em um tanque para retirada. A destilagdo em batelada,
pode ser dividida em dois tipos: batelada simples e batelada fracionada. No segundo caso, a
vazao de alimentagdo € continua, assim como a fragdes de destilados que sdo retiradas de forma
continua também do processo, dessa forma sendo bastante utilizada quando se precisa operar
com grandes vazdes. A destilacdo continua, assim como a batelada, pode ser dividida em dois
tipos: destilacdo flash ou continua de equilibrio e destilagdo fracionada. (BRASIL, 1993;
SCHETTERT, 2012)

O problema cientifico do seguinte trabalho, consiste no entendimento do funcionamento

de uma planta de destilagdo continua em escala piloto visando fornecer dados de operagdo com
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a intuito de se obterem informacdes do comportamento da planta ao se modificarem algumas
varidveis do processo para serem empregadas nas aulas de laboratério da disciplina de
Operagdes Unitarias para Engenharia Quimica III.

O presente trabalho tem como objetivo principal analisar experimentalmente um sistema
binario (etanol-dgua) utilizando uma planta de destilagdo continua em escala piloto, localizada
no laboratério de Engenharia Quimica da Escola Superior de Tecnologia da Universidade do
Estado do Amazonas.

Afim de se atingir o objetivo geral, os objetivos especificos sdo os seguintes:

e Avaliar estatisticamente o potencial de geragao de destilado e de residuo utilizando um
planejamento experimental 2°;

e Avaliar estatisticamente o composicdo de destilado e a do residuo utilizando um
planejamento experimental 2°;

e Determinar a melhor combinagdo de fatores para a obten¢ao de melhores respostas;

e Avaliar o efeito da pressao na composi¢ao de destilado.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 EQUILIBRIO DE FASES

2.1.1 Regra de Fases de Gibbs

J.W. Gibbs estabeleceu, a partir de dados termodinamicos, uma equacio que permite
determinar o nimero de fases que podem coexistir, em equilibrio, em um determinado sistema.
Essa equagdo ¢ conhecida como regra de fases de Gibbs, onde a mesma ¢ descrita da seguinte

forma: (SMITH; HASHEMI, 2012)
P+F=CH+2 (01)

Onde:
P=numero de fases que coexistem em um determinado sistema;
C=nimero de componentes do sistema;

F= ntimero de graus de liberdade.

A variavel F da Equacao 1 represente o nimero de graus de liberdade, ou seja, o nimero
de variaveis (temperatura, pressdo € composicdo) que podem ser alteradas de forma
independente, sem que ocorra no sistema qualquer alteragao da fase ou fases do sistema. A

variavel C, representa um elemento, composto ou um solugdo presente no sistema. (SMITH;

HASHEMI, 2012)
2.1.2 Potencial Quimico

O potencial quimico de um componente i (pi) € uma grandeza intensiva que em termos
da energia de Gibbs (G) ¢ definida como uma funcdo das varidveis usualmente medidas:
temperatura (T), pressdo (P) e composi¢do ou niimero de mols de cada componente (ni). Trata-

se de uma propriedade parcial molar da energia livre de Gibbs. (OLIVEIRA, 2003)

G (02)
lli = (a_‘ni)T'P’njii = Gi
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A definicdo do potencial quimico também pode ser encontrada pela diferenciacdo total
da fun¢do G, justamente no termo que multiplica a variacdo do numero de mols, de acordo com

a equacao a seguir: (OLIVEIRA, 2003)

G G G (03)
dG = (a_T)P’nidT + (a_P)T'nidP + Z(a_ni)'r‘p‘n#i dTli = —SdT + Vdp + z uidni

A integracao da Equagdo 03 a temperatura e pressao constantes, ou a partir do teorema
de Euler, pois pi € uma propriedade parcial molar da energia de Gibbs, obtém-se a seguinte

propriedade aditiva: (OLIVEIRA, 2003)

G = Z Wim; 04)

2.1.3 Equilibrio liquido-vapor (ELYV)

O equilibrio liquido-vapor ¢ uma fendmeno que ocorre com todo o liquido quando
mantido em um sistema fechado. No equilibrio liquido-vapor (ELV), uma unica fase liquida
encontra-se em equilibrio com o seu vapor e as composi¢des das fases, liquida e vapor nao
sofrem variagdes e suas temperaturas e pressao sao iguais. (MACIEL, 2012)

A grandeza fundamental para a descricdo do equilibrio de fases ¢ o potencial quimica
u, o qual se relaciona com o equilibrio quimico da mesma maneira que a temperatura se
relaciona com o equilibrio térmico e a pressao com o equilibrio mecanico. O equilibrio quimico
entre as fases € caracterizado pela igualdade do potencial quimico e a desigualdade de potencial
quimico implica um desiquilibrio quimico. (NETZ; ORTEGA, 2008)

A Figura 1 apresenta um diagrama de um sistema multicomponente no equilibrio

liquido-vapor.
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Figura 1-Diagrama de um sistema multicomponente no ELV.

Fonte: Netz; Ortega (2008).

Quando as condigdes de equilibrio quimico, temperatura e mecanicas sao alcancadas,
ocorro o equilibrio de fases, onde para o equilibrio liquido-vapor de uma mistura contendo um
certo numero de componentes, a fugacidade, temperatura e pressao de cada espécie devem ser

iguais em ambas as fases. (NETZ; ORTEGA, 2008)

fr=r

TL =TV (05)
pL = pVv
Onde:

fi= fugacidade da espécie i;
L= fase liquida;

V= fase vapor.

Diversas formulag¢des para o calculo das composi¢des de equilibrio e fugacidades foram
desenvolvidas a partir das condi¢des de igualdade das fugacidades, temperatura e pressdo para
a ocorréncia do equilibrio quimico. A formulacdo mais geral para o calculo de equilibrio
liquido-vapor ¢ chamada de formulacdo y—¢, descrita pela seguinte relagdo: (SMITH; VAN
NESS; ABBOTT, 2005)
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yi®;P = x;y; PP (06)

Onde:

¢i: coeficiente de fugacidade;
yi: coeficiente de atividade;

P: pressao;

P52 pressdo de saturagio;

xi: fragdo molar da fase liquida;

yi: fracdo molar da fase vapor.

O afastamento da idealidade das fases liquida e vapor pode ser entendido através dos
coeficientes de atividade e fugacidade. O coeficiente de atividade assume o valor 1, quando a
fase liquida ¢ considerada como uma solucdo ideal, da mesma forma, quando coeficiente de
fugacidade assumir o valor unitério, a fase gasosa também ¢ considerada como ideal. (SILVA,
2015)

Quando as duas consideragdes de idealidade das fases gasosa e liquida sdo aplicadas a
Equagao 06 simultaneamente, implicam em uma importante relagao para o calculo de equilibrio
liquido-vapor de espécies quimicas que formam misturas ideais. Essa relacao ¢ conhecida como

a lei de Raoult: (SILVA, 2015)

yiP — xiPiSat (07)

A Equacdo 07 ¢ aplicavel somente a misturas com comportamento que seguem a
idealidade, ou seja, misturas, onde a fase liquida ¢ uma mistura ideal e a fase gasosa ¢ um gés
ideal. As duas simplificacdes utilizadas na equacdo faz com que ela seja aplicavel apenas
quando o sistema ¢ composto por espécies quimicamente semelhantes sob condi¢cdes de baixa
pressdo. (SILVA, 2015)

Caso a pressao de saturagdo das espécies ndo sejam conhecidas, faz-se necessario o uso
de correlagdes empiricas para auxiliar no calculo dessa propriedade. Uma expressao
comumente utilizada para estimar a pressdo de saturagdo de espécies quimicas em uma

determinada faixa de temperatura ¢ dada pela equagdo abaixo. (GARCIA, 2005)
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B; (08)

lnPiSat =Al _T-l— C
l

A Equagdo 08 ¢ chamada de equagdo de Antoine, onde Ai, Bi, ¢ Ci sdo constantes
obtidas experimentalmente para diferentes espécie quimicas. (GARCIA, 2005)

A Tabela 1 apresenta algumas constantes da equacao de Antoine para a agua e o etanol.

Tabela 1- Constantes de Antoine para agua e etanol (pressao em kPa).

Temperatura Temperatura

Substancias A B C
minima K maxima K
Agua 16,2886 3816,44 -46,12 284 441
FEtanol 16,5725 3626,55 -34,29 257 364

Fonte: Adaptado de Lobo, Ferreira, (2006).

2.1.4 Diagramas do equilibrio liquido-vapor

A representagdo do equilibrio liquido-vapor se da por meio de diagramas que podem ser
dos tipos: PT-xy, P-xy, T-xy, PT e de Xy no caso mais simples onde o sistema ¢ composto por
dois componentes. (MACIEL,2012)

Em um diagrama PT-xy representa-se as regides de equilibrio para cada temperatura e
pressao. Em um diagrama P-xy representa-se o comportamento de equilibrio para uma
determinada temperatura constante e os valores de pressdo e composicao de cada fase (liquida
e vapor) sdo determinados por meio de uma dada composi¢do inicial da mistura. (MACIEL,
2012)

A Figura 2 apresenta um diagrama de pressdo (kPa) nos eixos das ordenadas e de

composi¢do (Xi-y1) no eixo das abscissas.



23

Figura 2-Diagrama de um sistema P-xy.
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Fonte: Maciel (2012).

O diagrama T-xy representa o comportamento de equilibrio a uma determinada pressao
constante e os valores de temperatura e composicao de cada fase sdo determinados por meio de

dada composi¢ao inicial da mistura. (MACIEL,2012)

A Figura 3 apresenta um diagrama de temperatura (K) nos eixos das ordenadas e de

composi¢do (Xi-y1) no eixo das abscissas.

Figura 3-Diagrama de um sistema T-xy.
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O diagrama xy ¢ um tipo de diagrama que ¢ possivel representar as concentragdes de
equilibrio a uma determinada temperatura ou a uma determinada pressao. A partir do diagrama
Xy, torna-se possivel observar a presenca de azedtropo no sistema quando as concentragdes nas

fases vapor e liquida se igualam e ocorre uma inversdo na curva de equilibrio. (MACIEL,2012)

2.2 DESTILACAO

O processo de destilagdo pode ser definido como uma operagdo unitaria de separacao
baseado no fendmeno de equilibrio liquido-vapor de misturas, onde a separagdo dos
constituintes sdo funcdes das diferencas de volatilidades. Os compostos com pontos de ebulicao
mais baixos, ou seja, com maior volatilidade, seguido dos componentes menos volateis
constituem o fendmeno de fracionamento dos liquidos no processo de destilagdo. Dessa forma,
quando uma mistura liquida composta de duas ou mais substancias volateis ¢ aquecida até o
ponto de ebulicao, o vapor produzido se enriquece com o componente com maior volatilidade,
enquanto que a concentragdo do liquido com maior ponto de ebulicdo em relagdo ao
componente menos volatil aumenta gradativamente no baldo de destilacdo. (SARTORI;
BATISTA; SANTOS, 2009)

No processo de destilagdo, ha transferéncia de massa do liquido para vapor e do vapor
para o liquido, quando a fase vapor entra em contado com fase liquida e vice-versa. Tanto o
vapor quando o liquido contém, em geral, a mesma composi¢do, porém em quantidades
relativamente diferentes. O vapor se encontra em um ponto, conhecido como ponto de orvalho
e o liquido em equilibrio se encontra em seu ponto de borbulha. Ha uma transferéncia
simultanea de massa de liquido pela vaporizagdo, e do vapor pela condensagdo, onde o efeito
final do processo de destilagao ¢ o aumento da concentragdo do componente mais volatil no

vapor e do componente menos volatil no liquido. (FOUST; WENZEL; CLUMP, 1982)

Segundo Treybal (1980) a operacdo de destilacio ¢ um fungdo da distribui¢do da
substancias de um mistura entre as fases liquidas e vapor, aplicada a casos onde todos os
componentes estdo presentes em todas as fases. Ao invés de introduzir uma nova substancia na
mistura de maneira a promover a segunda fase, a nova fase € criada a partir da solu¢ao original
por vaporizacdo ou condensagao.

A operacdo de destilacdo ¢ frequentemente utilizada na indistria, devido ao processo
ser facilmente encontrado em diversos setores. A destilagdo ¢ utilizada na industria

petroquimica como um meio de obter diversos produtos que compde este recurso, devido a sua
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facil operagdo, onde o custo ¢ baixo, sdo utilizados para separar diversas misturas, porém
quando os componentes apresentam pontos de ebuli¢do préximos, esse processo torna-se pouco
eficiente, ¢ dessa forma, outras operagdes de separagao sao utilizadas, como a extracgao liquido-
liquido, cujo o custo de operagdo ¢ maior. (SOUZA; ALVAREZ, 2013; FOUST; WENZEL;
CLUMP, 1982)

2.2.1 Destilacao Batelada ou Descontinua

A destilagdo em batelada consiste em um processo de separacao, onde a mistura a ser
destilada ¢ depositada em um tanque na base do destilador, onde a mistura ¢ aquecida até o seu
ponto de ebuli¢do. No seu ponto de ebuli¢do inicia-se o processo de separacdo € a mistura €
mantida em ebulicdo, enquanto que o destilado ¢ continuamente removido como vapor e
condensado em um produto liquido externamente ao destilador. Um aumento na temperatura
de ebulicao do liquido toma lugar, uma vez que o liquido remanescente enriquece-se com o
componente menos volatil na medida em que o componente de menor ponto de borbulha ¢
destilado até que a quantidade desejada de produto seja obtida. (MAYER, 2010)

O processo de destilagdo em batelada ¢ vastamente utilizada em laboratorios, em
industrias e em pequenas unidades de produgdo e podem ser aplicados em varias misturas,
devido ao processo permitir a separacao de misturas em produtos de diferentes volatilidades.
Essa operacao unitaria € uma tecnologia comum na recuperagao de solventes, onde ajuda a lidar
com os crescentes incentivos econOmicos e regulamentagdes ambientais. (SKOURAS;
SKOGESTAD; KIVA, 2005)

A destilagao em batelada pode ser dividida em dois tipos, levando em fungao o nimero
de estdgios empregados, sendo eles: destilagdo batelada simples ou destilacdo batelada

fracionada. (AZEVEDO; ALVES, 2013)

2.2.1.1 Destilacao Batelada ou Descontinua Simples

No processo de destilacdo em batelada simples o destilador possui apenas um estagio,
onde ¢ possivel obter um produto de concentracdo ndo muito elevado. Nesse processo de
destilacdo a alimentagdo ¢ carregada na base do destilador onde ¢ aquecida e vaporizada, em
seguida, o vapor formado (do componente menos volatil) ¢ condensando e recolhido (destilado-
D), enquanto que o liquido que permanece no bolao de destilagdo (componente menos volatil)

constitui o residuo (W). Por se tratar de um operacdo em batelada (descontinua), a carga de
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alimentagdo, juntamente com o destilado e o residuo representam quantidades em moles ou em
quilo gramas, dessa forma, ndo sendo representadas em vazoes. (AZEVEDO; ALVES, 2013)

A Figura 4 apresenta um exemplo de um diagrama de destilagdo em batelada simples.

Figura 4-Diagrama esquematico de destilagdo em batelada ou descontinua simples.
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Fonte: Azevedo; Alves (2013).

2.2.1.2 Destilagao Batelada ou Descontinua Fracionada

A destilagdo batelada ou diferencial fracionada consiste de uma operagdo unitaria que
visa obter uma separagdo mais elevada do produto quando comparada com a destilagio em
batelada simples. Quando a composi¢ao da destilacdo em batelada simples nao ¢ desejada, ¢
possivel colocar sobre o refervedor uma coluna de destilagdo com varios estagios, onde parte
do destilado retorna para a coluna, visando enriquecer o destilado através de sucessivas
destilacdes simples, ou seja, com um niimero maior de estagios. (MAYER, 2010; AZEVEDO;
ALVES, 2013)

A Figura 5 apresenta um modelo de destilagdo batelada fracionada.
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Figura 5-Diagrama de destilagdo em batelada ou diferecial fracionada.
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Fonte: Azevedo; Alves (2013).

2.2.2 Destilacao Continua

A operacao unitdria na qual a mistura liquida ¢ sempre alimentada no processo e as
fragdes sdo removidas sem parar, com formagdo ininterrupta do produto ¢ conhecida como
destilagdo continua. A alimentacdo no processo de destilagdo continua ¢ usualmente pré-
aquecida até certo grau, e ininterruptamente introduzida no aparato de destilacao e separada em
destilado e produto de fundo, onde ambos sdo removidos continuamente durante o processo.
Teoricamente depois da vazao e a composi¢ao desses dois produtos se estabelecerem (entrarem

em regime), eles ndo devem modificar durante o curso adicional da operagcdao. (MAYER, 2010)

A destilagdo continua pode ser dividida em fun¢do do nimero de estagios utilizados,
sendo elas: destilacdo continua de equilibrio ou destilagdo flash e a destilagdo continua

fracionada. (MAYER, 2010)

2.2.2.1 Destilagao Continua de Equilibrio ou Destilagao Flash

A destilagdo flash ¢ uma operagdo de um tUnico estdgio no qual a mistura liquida ¢

parcialmente vaporizada, o vapor entra em ebulicdo com o liquido no tanque e as fases sdo
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separadas e removidas por diferentes tubulagdes. A destilacdo flash constitui em um processo
mais simples de separagdo por destilacdo. Consiste na vaporizacdo de uma fracdo definida da
corrente de alimentacdo, de maneira que o vapor obtido no processo ¢ separado e condensado,
de forma que fique em equilibrio termodindmico com o liquido residual obtido. (BRITO, 2010)

A Figura 6 apresenta um diagrama esquematico de destilagdo flash.

Figura 6-Diagrama esquematico de destilagdo continua de equilibrio ou destilagao flash.
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Fonte: Gauto; Rosa (2013).

2.2.2.2 Destilagao Continua Fracionada

Destilagdo fracionada ¢ uma operacao unitaria amplamente utiliza na industria quimica.
Esta operagdo unitaria ¢ também denominada fracionamento ou destilagao fracionada, onde
apresenta como objetivo principal a separagcdo de compostos com volatilidades diferentes. Esse
processo de separacao ¢ utilizado quando os componentes de uma mistura nao possuem muita
diferenca entre os pontos de ebulicdo. (STRACKE; NUNES, 2017)

A destilagao fracionada consiste na utilizagao de uma coluna de fracionamento colocada
entre o baldo de destilagdo e o conector do condensador. O efeito dessa coluna € proporcionar
em uma Unica destilagdo uma série de micro destilagcdes simples que ocorrem sucessivamente.
Os vapores quentes sobem através da coluna arrastando consigo pequenas fracdes do
componente menos volatil, no entanto, eles condensam e retornam de volta para baixo da
coluna, arrastando consigo pequenas quantidades do componente mais volateis. O condensado,

ao ser encaminhado as partes mais quentes da coluna, ¢ revaporizado, e os componentes mais
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volateis prosseguem coluna acima mais uma vez, € os vapores mais “pesados” (correspondentes
ao componente menos volatil) acabam condensando e retornando novamente ao baldo.

(STRACKE; NUNES, 2017)

A Figura 7 apresenta um esquema de um aparato experimental de destilacdo fracionada.

Figura 7-Diagrama esquematico de destilacdo continua fracionada.
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Fonte: Azevedo; Alves (2013).

2.3 EQUIPAMENTOS DA DESTILACAO

Em um sistema de destilagao os principais equipamentos de instalagdo sao o refervedor,

o condensador, a coluna de destilacdo e a sua parte interna (recheios ou pratos). (SILVA, 2015)

2.3.1 Refervedor

Os refervedores consistem em trocadores de calor que apresentam como fungdo
vaporizar as substancias, gerando como produto vapores para a separagdo. Esses equipamentos
de troca térmica fornecem calor a corrente liquida proveniente da base da coluna, para em
seguida, vaporiza-las. Nos processos de vaporizacao, o liquido oriundo da base ao ser aquecido,
pode sofrer vaporizagao parcial ou total, no primeiro caso, o refervedor ¢ chamado de refervedor

total quando todo o liquido que vem da base da coluna ¢ transformado em vapor, por outro lado,
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quando somente parte do liquido ¢ vaporizado, o refervedor ¢ chamado de refervedor pacial,
formando uma mistura de liquido e vapor, sendo geralmente considerado como um estagio
ideal. (SILVA, 2015; GRANATO, 2016)

O vapores gerados por esses trocadores de calor que retornam para a base da coluna sdo
comumente chamados de boilup. Dessa forma, assim como a vazao de alimentagdo, refluxo e
vazao das correntes de produto sdo importantes para o processo, o boilup também constitui em
um parametro importante para o ajuste do comportamento e perfil da coluna, sendo diretamente

relacionado pela taxa de adig@o de calor ao refervedor. (LUYBEN, 1990; SILVA, 2015)

2.3.2 Condensador

Equipamentos utilizados para resfriar o produto do topo de uma coluna de destilacao,
sdo os condensadores, onde os mesmos sdo trocadores de calor que tem a missdao de condensar
o vapor proveniente da ebulicao de uma mistura em um sistema de destilacdo. A corrente quente
de vapor passa pela coluna e perde calor para a corrente de fluido de resfriamento que passa por
tubos internos no equipamento, em contrapartida, o fluido de resfriamento ¢ aquecido, onde ele
absorve calor da corrente de vapor até que o ela sofra condensacao parcial ou total. (SILVA,
2015)

Esses trocadores de calor apresentam geralmente geometria tubular contendo certo
nameros de tubos internos que sao utilizados para a passagem do fluido de resfriamento que
tem a tarefa de promover a transferéncia de calor e, em seguida, condensar a corrente quente.
Fluidos, como a 4gua e ar sdo comumente utilizados para resfriar a corrente de vapor, podendo
ainda ser empregados outros fluidos de resfriamento, dependendo apenas das condi¢des do

processo. (SILVA, 2015)

2.3.3 Colunas de destilacao

Os dispositivos que permitem um contato entre as fases liquido-vapor nos processos de
destilacdo sdo as colunas de retificacdo ou destilacdo, onde as mais utilizadas atualmente sao
os de pratos ou bandejas e de enchimento ou recheios. (SOUZA, 2012; FIGUEIREDO, 2008)

Os pratos podem ser descritos como dispositivos de contato onde cada estagio ¢
separado um do outro, isto é, cada prato classifica-se como um estagio. Os pratos funcionam
como se fossem mini colunas, onde em cada um ¢ realizada uma parte da separacdo. A dispersao

no gas no liquido ¢ feita através da mistura entre o liquido e o vapor. Deduza-se entdo que
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quanto maior a quantidade de pratos que uma coluna possuir, melhor ¢ o grau de separacao,
dessa forma, a eficiéncia de separacdo ¢ uma fungdo do tipo e do nimero de pratos. (SOUZA,
2012; FIGUEIREDO, 2008)

As colunas de pratos sdo projetados de forma a maximizar o contato liquido-vapor,
levando em consideracdo a distribuicdo do liquido e a distribuicdo do vapor no prato, pois
quanto melhor o contato liquido-vapor, maior a efici€ncia no prato, significando um melhor
desempenho da coluna. A escolha de pratos adequados, pode significar um menor nimero de
pratos para o mesmo grau de separagdo pretendido, tendo a vantagem de reduzir os custos de
funcionamento. (FIGUEIREDO, 2008)

Na literatura sdo apresentados diversos tipos de bandejas ou pratos que sao classificados
em funcdo do seu principio de funcionamento, onde cada dispositivo proporciona o contato
entre o liquido e o vapor. Os pratos ou bandejas podem ser de trés tipos: pratos perfurados,
pratos com borbulhadores e pratos valvulados. (FAHIM, 2012)

As Figuras 8 e 9 apresentam os diferentes tipos de pratos ou bandejas.

Figura 8-Colunas com pratos valvulados (A) e com pratos com borbulhadores (B).

(A) (B)
Fonte: Fahim; Al-Sahhaaf(2012).
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Figura 9-Colunas com pratos perfurados.

Fonte: Fahim; Al-Sahhaaf(2012).

As colunas de retificacdo podem ser compostas também por enchimentos ou recheios,
que sdo dispositivos colocados no interior das colunas de destilagio que mantém um contato
continuo entre o vapor e o liquido em toda a extensdo do leito recheado. Os enchimentos ou
recheios apresentam o papel fundamental de aumentar a area interfacial do contato entre as
fases liquido-vapor. Nas secdes de recheios sao onde ocorrem as transferéncias de calor e massa
entre o liquido e o vapor. (SILVA, 2015; FAHIM; AL-SAHHAAF, 2012)

Quando as particulas do recheio sdo colocadas na coluna, elas tem um papel de
promover um bom contato liquido-vapor, sem que causem um elevada queda de pressao, que
impega a ascensao do vapor ao longo da coluna, portanto, a eficiéncia de uma coluna recheada
¢ um fun¢do do niimero de secdes recheadas, o que obriga um redistribuicdo do liquido para
garantir o maximo de area molhada do recheio. (SILVA, 2015; CADORE, 2011)

Um bom recheio deve possuir as seguintes caracteristicas: (FILHO; RODRIGUES,
2003)

e Devem apresentar grande superficie de interface entre liquido e vapor;

e Os recheios devem ser quimicamente inertes para os fluidos processados;

e Os recheios devem possuir boa resisténcia mecanica, a fim de evitar quebras;
e Deve ser de baixo custo.

Os recheios podem ser de dois tipos, randomicos (aleatorios) ou estruturados. Os
recheios aleatdrios constituem-se de pecas de diversas formas geométricas, das mais simples
até as mais complexas, em forma de anéis lisos ou recortados, por outro lado, os recheios

estruturados sdo montados em blocos no interior da coluna, formados por estrutura de chapas,
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as vezes corrugadas e perfuradas, dobradas e montadas, encaixadas em diferentes formatos
geométricos. (PRADA, 2012)

As Figuras 10 e 11 apresentam os recheios estruturados e randomicos.

Figura 10-Recheios Estruturados.

Fonte: Filho; Rodrigues (2003).

Figura 11-Recheios Randdmicos (Aleatorios).

Fonte: Filho; Rodrigues (2003).
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2.4 PLANTA PILOTO

A planta piloto pode ser definida como um processo quimico em escala reduzida que
tem como objetivo reunir dados e informagdes de operagdo de um sistema em estudo. Os
equipamentos de planta piloto sdo utilizados no emprego de estudos de aperfeicoamento de
processos ja existentes e também na investigagdo de novos processos. Esses equipamentos sao
utilizados para reduzir o risco da constru¢cdo de plantas em tamanho industrial e o custo
associado a implantagdo de uma planta industrial. (FAVARO, 2012; SHENEIDER;
OLIVEIRA; BONASSA, 2015)

Uma planta piloto apresenta como vantagem para o estudo de uma operacao € o fato que
ela € capaz de reproduzir um processo industrial em escala menor, permitindo dessa forma,
variacoes nas condigdes de operacdo sem que haja grande impacto econdmico na industria.
(FAVARO, 2012; SHENEIDER; OLIVEIRA; BONASSA, 2015)

Um material adequado e confiavel na construcdo de plantas piloto para destilagcdes
continuas e em batelada ¢ o vidro. O vidro oferece como principal vantagem a viabilizagdo a
visualizagdo do processo hidrodinamico dentro da coluna durante sua operagao, como também
este material pode ser produzido em varios formatos diferentes, como pérolas de vidro ou tubos
com as pontas alongadas e mais finas. O vidro de borossilicato ¢ o material mais empregado
para a fabricacdo das colunas, pois ¢ um material muito resistente a produtos quimicos e
suportam altas temperaturas, assim como, grandes variacdes. (KRELL, 1982)

A espessura de uma parede das colunas de uma planta piloto fornece ao equipamento
suficiente resisténcia mecanica para o processo a ser empregado devido ao seu baixo coeficiente
de expansdo. O equipamento de planta piloto utilizam, na maioria das vezes, pegas padroes,
como por exemplo, tubos com encaixes, trocadores de calor, baldes de fundo redondo,
recipientes cilindricos, pratos bubble-cap ¢ componentes especiais, como controladores

automaticos de refluxo e valvulas pneumaticas de vidro. (KRELL, 1982)

A Figura 12 apresenta um esquema de um equipamento de planta piloto.
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Figura 12- Planta Piloto de Destilagdo Continua.

Fonte: Didatech (2015).

2.5 METODO DE MCCABE-THIELE

O método de McCabe-Thiele ¢ um método grafico e matematico para a determinagdo
do numero necessario de pratos e etapas tedricas para a separacdo de uma mistura binaria,
através de balangos de massa em partes da torre, se produz linhas de operacdo e uma curva de
equilibrio do sistema. O balango de massa realizada para as diferentes se¢des ¢ capaz de dar a
linha de operacdo do sistema, esta linha tragada em um grafico y vs x junto com a curva de
equilibrio possibilita a utilizacdo do presente método. Este permite a determina¢ao do nimero
de pratos necessarios para a separacao da mistura e em qual prato a coluna deve ser alimentada.
O método de McCabe-Thiele ¢ mais utilizado quando a diferenga de temperatura entre o topo
e o fundo da coluna ndo ¢ muito grande (menor que 50 °C). (TREYBAL, 1980; BISPO, 2013)

O método de McCabe-Thiele consiste em um método elaborado por Warren McCabe e
Ernest Thiele em 1925, onde através desse método € possivel combinar curvas de equilibrio
liquido-vapor com as linhas operatorias para estimar, em uma dada mistura bindria e pressao
de funcionamento da coluna, o numero de equilibrio e a razao de refluxo necessarios para se

atingir o grau de separacdo desejado. Esse método baseia-se na representacdo das equagdes de
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balango material como linhas de operacdo em um diagrama y-x, onde y é a fracdo do
componente na fase vapor e x a fragdo do mesmo componente na fase liquida. (FIGUEREIDO,
2008; MORIIZUMI, 2012; BISPO, 2013)

No método de McCabe-Thiele considera-se que a coluna de destilagdo opera em estado
estaciondrio, em uma mesma pressdo, onde o liquido e o vapor que estdo saindo dos estagios
apresentam-se em equilibrio, dessa forma, um diagrama ou curva de equilibrio (“x-y”’) constitui
em uma das ferramentas basicas para o método de McCabe-Thiele, onde para sistemas binarios
a pressao constante, esses diagramas fornecem a fracdo do vapor em equilibrio com um liquido
e vice-versa. (MALAVAZI; MOTTA, 2014)

Os balangos de massa para componentes mais volateis na secdo superior da coluna
(secdo de retificacdo) e na secdo inferior da coluna (secdo de esgotamento) constituem em
equagoes que governam o método de McCabe-Thiele, levando em consideracao que as vazdes
do liquido e do vapor sdo constantes para cada secao. (MALAVAZI; MOTTA, 2014)

A Figura 13 apresenta um diagrama de McCabe-Thiele.

Figura 13-Diagrama de McCabe-Thiele.
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Fonte: Faccioli (2013).
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2.6 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

O planejamento experimental ¢ uma ferramenta essencial no desenvolvimento de novos
processos € no aprimoramento de processos em utilizagdo. Um planejamento adequado permite,
além do aprimoramento de processos, a redu¢ao da variabilidade de resultados, a reducdo de
tempos de andlise e dos custos envolvidos. (BUTTON, 2005)

A realizacdo do planejamento fatorial, primeiramente deve-se definir os niveis de
trabalho em que cada fator ir4 operar. Para que a andlise da influéncia que um parametro de
operagao tem sobre uma variavel de resposta € preciso que se realize uma variacao nos niveis
dos fatores e observar o comportamento do sistema através dos valores das varidveis de saida.
Desta forma, para k varidveis a serem controladas, um planejamento completo de dois niveis,
requer 2X de experimentos impares. A reunido de todas as variagdes possiveis dos niveis
estabelecidos € o que determina a matriz de planejamento. (BRASIL, 2010)

A seguir, destacam-se alguns beneficios da utilizagdo das técnicas estatisticas de
planejamento experimental: (BUTTON, 2005)

e Reduc¢ao do nimero de ensaios sem prejuizo da qualidade da informacao;

e Estudo simultdneo de diversas varidveis, separando seus efeitos;

e Determinagao da confiabilidade dos resultados;

e Realizagdo da pesquisa em etapas, num processo iterativo de acréscimo de novos
ensaios;

e Selecao das varidveis que influem num processo com numero reduzido de ensaios;

e Representacdo do processo estudado através de expressdes matematicas; elaboragao de

conclusdes a partir de resultados qualitativos.
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3 MATERIAIS E METODOS

Nesta secdo serdo apresentados os materiais € métodos, assim como o equipamento que

foi utilizado no desenvolvimento das etapas necessarias para a realizagdo dos objetivos.

3.1 CARACTERIZACAO DO EQUIPAMENTO

No laboratério de Engenharia Quimica da Escola Superior de Tecnologia da
Universidade do Estado do Amazonas, hd uma planta de destilagao continua em escala piloto
que foi utilizada para a realizacdo dos experimentos do seguinte trabalho. Segundo o material
do professor/estudante, a unidade de destilacdo é composta essencialmente por uma coluna
bubble-cup, uma caldeira de fundo com resistor elétrico (J1), um condensador (E1) e uma
bomba de alimentagdo (G1). (DIDATECH,2015)

A Figura 14 apresenta a planta de destilagao continua em escala piloto.

Figura 14- Planta destilacdo continua em escala piloto.

Fonte: Propria (2019).
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Conforme o manual do professor/estudante Didatech (2015), tem -se que o equipamento

de destilacdo continua em escala piloto ¢ composto pelos seguintes itens, conforme a Figura

14:

Estrutura de ago AISI 304 com rodizios;

Tanque de alimentagdo de vidro borossilicato, codigo Di;

Caldeira de fundo de vidro de borossilicato, codigo Ci;

Aquecedor elétrico com revestimento de quartzo, codigo Ji;

Coluna de destilacao de vidro de borossilicato;

Cabecga de refluxo e overhead condenser de vidro de borossilicato, codigo E1;
Vélvulas solenoides para controle da taxa de vidro de borossilicato, codigo EV;
Tanque de coleta de destilado feito de vidro de borossilicato, codigo D»;

Fundo do tanque de coleta de produto feito de vidro de borossilicato, codigo D3;
Trocadores de calor tubo e tubo feitos de ago inoxidavel AISI 304, codigo E-,
Es e E4;

Bomba de alimentagcdo com cabega de teflon, 0,8 L/h a 7 bar, codigo Gi;
Medidor de vacuo feito de ago inoxidavel AISI 304, 0 a 1 bar, cddigo Pl;;
Rotametro de area variavel em vidro e aco, faixa de 20 a 250 L/h, codigo FIi;

6 RTDs PT 100 duplos, carcaga de ago inoxidavel AISI 316;

6 indicadores eletronicos de temperatura,

2 temporizadores para controle da taxa de refluxo;

Unidade tiristona para controle do aquecedor elétrico, Ji;

Armadilha feita de aco inoxidavel AISI 304, cédigo Si;

Linhas de conexao e valvulas em ago inoxidavel AISI 304 e 316.

3.2 METODOLOGIA

3.2.1 Materiais

Balao volumétrico de 1000 mL;
5 Baldes volumétricos de 10 mL;
Pipeta graduada de 10 mL;
Pipeta graduada de 1 mL;
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5. Proveta de 1000 mL;
6. Refratometro de bancada tipo Abbe.

3.2.2 Reagentes

1. Alcool Anidro 99 %;
2. Agua destilada.

3.2.3 Preparo da Solucio

O preparo da solu¢dao foi mediante o uso da equagdo das diluicdes, segundo a

metodologia proposta por Burtins e Bruns (2016).

C1V1 = C2V2 (09)

Onde:

C1= Concentragao final de etanol;

V1= Volume final esperado da solugao;
C>= Concentragao inicial de etanol;

V>= Volume final esperado de etanol.

A solugdo para o experimento foi preparada mediante a Equagdo 9, onde o volume final
desejado da solucdo foi de 1000 mL (1 L) de etanol-adgua a partir de 4lcool anidro 99 % e agua
destilada. O procedimento para a realizagcdo do célculo para preparag¢do da solucao etanol-dgua

a 30% (%v/v) esta descrito a seguir: (BURTINS; BRUNS, 2016)

0,30x1000 mL=0,99xV>

300 mL=0,99xV>

V>=303,03 mL (volume de etanol)
V1=696,97 mL (volume de 4dgua)
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Com auxilio de uma proveta de 1000 mL e das pipetas de 10 mL e 1 mL, mediram-se o
volume de etanol, e em seguida, o0 mesmo foi despejado no baldo volumétrico de 1000 mL e
completado com agua destilado até atingir o volume total de 1 mL.

Ainda foram preparadas pequenas solugdes com concentragoes de 20, 40, 60 e 80 %
(%v/v) de etanol em 4gua para a construgdo da curva de calibragdo para a comprovagdo das
concentragdes do alimentado, destilado e residuo. O procedimento do calculo de preparo das
solu¢des foi a mesma descrita no paragrafo anterior. Para a constru¢do da curva de calibragao,
uma pequena aliquota das solugdes preparadas foram lidas mediante o uso de um refratdmetro

de bancada tipo Abbe. (DIDATECH, 2015)

3.2.4 Procedimento Experimental Utilizando uma Planta de Destilacio Continua em

Escala Piloto

O ensaios experimentais de destilagdo continua em escala piloto foram realizados
mediante a metodologia proposta pelo manual professor/estudante da planta de destilacao
continua localizada na Escola Superior de Tecnologia-UEA. O procedimento foi realizado a
pressdo atmosférica e pressdo a vacuo utilizando uma solug¢do etanol-dgua a 30%(%v,v).

(DIDATECH,2015)

3.2.4.1 Inicio do Procedimento a Pressdo Atmosférica

e Primeiramente fechou-se as valvulas V2, V3, V4, V6, V9, V15 e V16;

e Em seguida, abriu-se as valvulas V1, V5, V7, V8§, V10, V11, V12, V13 e V14;

e Encheu-se o tanque D1 e a caldeira até que a mistura transbordasse para o tanque D3
com a mistura binaria (4gua-etanol);

e Ligou-se o equipamento na tomada e inseriu-se o disjuntor ELCB;

e Ajustou-se a vazdo da dgua de resfriamento a 150 L/h, operando-se a valvula V6;

e Colocou-se a chave do “controle de aquecimento” na posi¢ao 1;

e Em seguida, girou-se o potenciometro da resisténcia elétrica no sentido horario até
poténcia desejada;

e Deixou-se a coluna em refluxo total por cerca de 20 minutos para obtengdo de valores

estaciondrios de temperatura;
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e Ligou-se a bomba dosadora G1, pressionando-se o botdo START no teclado da bomba
e ajustou-se a vazao a 0,2 L/h;
¢ Fixou-se o temporizador de inicio, “Start” e fixou-se o temporizador de parada, “Stop”;

e Colocou-se a chave de “controle de refluxo” na posicado 1;

3.2.4.2 Finaliza¢do do Procedimento a Pressao Atmosférica

e Primeiramente desligou-se o aquecedor J1;

e Em seguida, desligou-se a valvula de “controle de refluxo”;

e Desligou-se a bomba dosadora G1, pressionando-se o botdo START no teclado da
bomba;

e Apos cerca de 2-3 minutos, fechou-se a entrada de dgua para o condensador (fechar a
valvula V6);

e Esvaziou-se o tanque de destilado D2;

e Esvaziou-se o tanque de ebuli¢ao D3.

3.2.4.3 Inicio do Procedimento a Pressao a Vacuo

e Primeiramente ligou-se a bomba a vacuo;

e Em seguida, fechou-se as valvulas V2, V3, V4, V6, V8, V14; V15e V16;

e Abriu-se as valvulas V1, V5, V7, V10, V11, V12, V13;

e Encheu-se o tanque D1 e a caldeira até que a mistura transbordasse para o tanque D3
com a mistura binaria (4gua-etanol);

e Ligou-se o equipamento na tomada e inseriu-se o disjuntor ELCB;

e Ajustou-se a vazdo da 4dgua de resfriamento a 150 L/h, operando-se a valvula V6;

e (Colocou-se a chave do “controle de aquecimento” na posicao 1;

e Em seguida, girou-se o potenciometro da resisténcia elétrica no sentido horario até
poténcia desejada;

e Deixou-se a coluna em refluxo total por cerca de 20 minutos para obtengdo de valores
estaciondrios de temperatura;

e Ligou-se a bomba dosadora G1, pressionando-se o botdo START no teclado da bomba
e ajustou-se a vazao a 0,2 L/h;

¢ Fixou-se o temporizador de inicio, “Start” e fixou-se o temporizador de parada, “Stop”;
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e Colocou-se a chave de “controle de refluxo” na posicao 1;

3.2.4.4 Finalizacdo do Procedimento a Pressdo a Vacuo

e Primeiramente desligou-se o aquecedor J1;

e Em seguida, desligou-se a valvula de “controle de refluxo”;

e Desligou-se a bomba dosadora G1, pressionando-se o botdo START no teclado da
bomba;

e Apos cerca de 2-3 minutos, fechou-se a entrada de dgua para o condensador (fechou-se
a valvula V6);

e Esvaziou-se o tanque de destilado D2;

e Esvaziou-se o tanque de ebuligao D3.

3.2.5 Calculo para a determinacio da composicao e vaziao das variaveis de resposta

Para a determinacao dos valores de composi¢cdo em fragao molar foi necessario realizar

a conversao dos valores lidos em fragdes massicas em fragdes molares utilizando a Equacao 10.

*p = Xp 1—x (10)

Para a determinacdo dos valores de vazdo molar de alimentacdo foi necessario

primeiramente converter o valor da vazao da alimentagdo de L/h para kmol/h.

F 020L 9388kg Lm’ F 018776kg
= — %k —_— % = = —
" h " m3 1000 L ’ h
kg
MF = 0,094 * (46,07) + 0,906 * (18,01) = 20,647 ——
kmol
0,18776 % kmol
20,647 —5_

kmol
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Em seguida foram utilizadas equagdes de balango de massa total e de componente para

a determinagdo dos valores de vazao de destilado e de residuo, mediante o uso das Equagdes

11el2.

F=D+W (11)

FZf = DXD + wa (12)

3.2.6 Matriz Experimental

Uma matriz experimental foi criada para fazer os experimentos da planta piloto em
estudo. Na Tabela 2 estdo apresentados os fatores para o estudo do comportamento do sistema.
O método aplicado neste trabalho ¢ o planejamento fatorial, o qual avalia tanto o significado
das varidveis do processo, como também as interagdes executaveis. Portanto, definiram-se
quantas variaveis seriam estudadas e em seguida montou-se a matriz experimental, onde o
nimero de experimentos ¢ igual a 2¥ sendo k o numero de variaveis. Tais variaveis foram
definidas como poténcia do refervedor, pressao da coluna e taxa de refluxo.

O planejamento experimental empregado foi de 2°, e mais 3 repeticdes no ponto central,
totalizando 11 experimentos (Tabela 3). As variaveis de resposta desta matriz foram:
concentracdo do destilado, quantidade de destilado, concentragdo e quantidade de residuo.
Através desse resultado, foi analisada a influéncia dos fatores nas variaveis de resposta, e a
informagao necessaria para que se obtivesse o melhor resultado tendo em consideracao todos

os fatores de controle.

Tabela 2 — Matriz de planejamento fatorial 2* dos diferentes fatores analisados.

Niveis
Fatores
Baixo (-1) Alto (+1)
Poténcia 700 W 800 W
Pressao 0,60 Bar 1,01 Bar
Refluxo 0,5 1

Fonte: Propria (2019).



Tabela 3 - Matriz experimental com trés repeticdes no ponto central.

Experimentos Poténcia Pressao Refluxo
A +1 +1 +1
B -1 -1 -1
C +1 -1 -1
D -1 +1 +1
E +1 -1 +1
F -1 +1 -1
G -1 -1 +1
H +1 +1 -1
| 0 0 0
| 0 0 0
| 0 0 0

Fonte: Propria (2019).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nessa se¢do serdo apresentados os resultados e as discussdes referentes a analise
estatistica dos ensaios experimentais utilizando a planta piloto de destilagdo continua do
Laboratdrio de Engenharia Quimica (LEQ) da Universidade do Estado do Amazonas-UEA.

A analise dos resultados obtidos para a pressdo, poténcia e refluxo, tendo como resposta
a fragdo molar do xp e xw ¢ a vazdo molar de D e W, foram realizadas através do método
estatistico, utilizando-se o programa Minitab versdo 18.0 de acordo com o planejamento
experimental 2° com trés repeti¢des no ponto central. A Tabela 7 referente a todos os resultados
coletados durante os experimentos apresenta-se em anexo ao final do trabalho.

Para todos os experimentos foi utilizado uma vazio de alimentacdo de 0,2 L.h™!, uma

vazio de 4gua no condensador de 150 L.h"! e uma tempo total de operagio de 150 minutos.

4.1 RESULTADOS PARA A DERTERMINACAO DA CURVA DE CALIBRACAO

Os dados referentes as analises realizadas para a constru¢ao do curva de calibragao estao

apresentadas na Tabela 4:

Tabela 4 — Dados da curva de calibragdo da mistura Etanol-Agua.

% (m/m) IR
0 1.330
0,1665 1.343
0,3485 1.353,50
0,5483 1.358
0,7686 1.361
1 1.360,50

*IR=Indice de Refragao.
Fonte: Prépria (2019).

A Figura 15 apresenta a curva de calibragdo para a mistura Etanol-Agua, onde a mesma
foi utilizada para a determinagdo da fragdo molar da mistura de alimentacao, do residuo e do

destilado, referentes a cada um dos ensaios realizados.
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Figura 15 — Curva de Calibragdo da mistura Etanol-Agua.
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Fonte: Propria (2019).

42 RESULTADOS DO PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL 2° E ANALISE
ESTATISTICA

4.2.1 Influéncia Estatistica em xp

A Figura 16 apresenta um grafico de cubo do planejamento experimental em relagao
aos fatores independentes e a varidavel de resposta xp. E possivel observar em cada vértice do
cubo os valores da composicdo do destilado resultantes da analise experimental, onde os
mesmos foram determinados mediante a leitura do indice de refracdo no refratometro e em

seguida, pelo curva de calibracao.
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Figura 16 - Grafico de Cubo para xp.
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O Figura 17 apresenta o grafico de Pareto, uma das formas de se avaliar visualmente a
influéncia dos fatores estudados na resposta. A magnitude dos efeitos € representada pelas
colunas, enquanto que a linha transversal a coluna representa a magnitude dos efeitos com
significancia estatistica para a = 0,05, ou seja, os fatores que sdo estatisticamente significativos
a nivel de 95 % de confianga. Mediante a essa andlise, ¢ possivel observar que o fator pressao
e a interagdo pressao/poténcia foram as que apresentaram maiores influéncias dentro do modelo

estudado.

Figura 17 - Grafico de Pareto dos Efeitos para xp.
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Fonte: Propria (2019).
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Como o grafico 17 exibe o valor absoluto dos efeitos, € possivel determinar quais efeitos
sdo significativos, mas ndo ¢ possivel determinar quais efeitos aumentam ou diminuem a
resposta. O grafico de probabilidade normal dos efeitos ¢ utilizado para examinar a magnitude
e a dire¢do dos efeitos nos experimentos.

A Figura 18 mostra que a interagdo pressao/poténcia (AB) e o fator pressdo (A) sdo
estatisticamente significativos a nivel de 0,05, onde os mesmos apresentam cor e forma
diferente dos pontos para os efeitos ndo significativos. Além disso, o grafico indica a dire¢ao
do efeito. O processo (AB) tem um efeito positivo, ou seja, quando o processo muda de nivel
baixo para nivel alto do fator, a resposta aumenta, por outro lado, o fator pressdo sozinho

apresenta um efeito negativo, ou seja, quando a sua pressao aumenta, a sua resposta diminui.

Figura 18 - Grafico Normal dos Efeitos para xp.
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Fonte: Prépria (2019).

O Figura 19 mostra o impacto de dois fatores, a pressdo e a poténcia na resposta. Como
uma interag¢do significa que o efeito de um fator depende do nivel do outro fator, avaliar as
interagdes também ¢ importante. Mediante a isso, na Figura 19, € possivel observar que a linha
de poténcia de 700 W apresentou uma inclinagdo bem maior quando comparada com a linha de
poténcia de 800 W. Quando a pressao muda de 0,60 bar para a pressdo de 1,01 bar, na linha de
700 W, a diferenga na composicdo do destilado ¢ bem significativa quando comparada com
linha de 800 W que ndo apresentou uma variagdo muito grande quando a pressdo mudou de

0,60 bar para 1,01 bar.



Figura 19 - Grafico de Interacdo para Xp.
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A equagao de regressao que descreve o modelo estudado ¢ dada da seguinte forma:

Xp = 4,701 — 0,005813 * Poténcia — 5,511 * Pressdo — 1,245 * Refluxo + 0,007490 * Poténcia
* Pressdo + 0,001820 * Poténcia * Refluxo + 1,705 * Pressdo * Refluxo

— 0,002504 * Poténcia * Pressdo * Refluxo

(13)

Como resposta, as condi¢des 6timas de operagao avaliadas para esta variavel de resposta

que o software estatistico encontrou ¢ mostrado na Figura 20:

Figura 20 - Dados para o ponto 6timo para determinacao de Xp.
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A Figura 20 mostra a combina¢ao dos niveis dos fatores, o qual maximiza xp. Portanto
para valores de Pressdo = 0,6 bar, Poténcia = 700 W e Refluxo = 1 se obtém o maior valor para

xp = 0,4714.
4.2.2 Influéncia Estatistica em D

A Figura 21, apresenta o grafico de cubo do planejamento experimental em relagdo aos
fatores independentes e a varidvel de resposta D. Assim como para a composi¢cao do destilado,
¢ possivel observar em cada vértice do cubo os valores de quantidade de destilado (D)
resultantes da andlise experimental, onde os mesmos foram determinados mediante o balanco

de massa total e de componente da coluna.

Figura 21 - Grafico de Cubo para D.
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Fonte: Prépria (2019).

O grafico de Pareto, que ¢ apresentado na Figura 22, mostra que o fator refluxo (C) e as
interagdes pressao/refluxo (AC) e pressdo/poténcia (AB) se estendem além da linha de
referéncia, ou seja, sdo significativos a nivel de 95 % de confianca, dessa forma apresentando

maiores influéncias dentro do modelo em estudo.
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Figura 22 - Grafico de Pareto dos Efeitos Padronizados para D.
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Fonte: Propria (2019).

No grafico normal dos efeitos, Figura 23, indica que o fator refluxo (C) e as interagdes
pressdo/refluxo (AC) apresentam um efeito positivo, ou seja, quando o processo mudou de nivel
baixo para nivel alto do fator, a resposta da quantidade de destilado aumenta. J& o processo
(AB) tem um efeito negativo, dessa forma, quando o processo mudou de nivel baixo para nivel

alto do fator, a resposta diminui.

Figura 23 - Grafico Normal dos Efeitos para D.
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Fonte: Propria (2019).
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No grafico de interagdes, Figura 24 (a), € possivel observar que a linha de poténcia de
800 watts apresentou uma inclinagdo bem maior quando comparada com a linha de poténcia de
700 W, dessa forma, para a poténcia de 800 W quando a pressdo muda de 0,60 bar para uma
pressdo de 1,01 bar a diferenga na composi¢cdo do destilado ¢ bem mais significativa quando
comparada com linha de 700 W que ndo apresentou uma variagdo muito grande quando ocorreu
o aumento da pressao de 0,60 bar para 1,01 bar. Na Figura 24 (b), nota-se que a linha de refluxo
0,50 apresentou uma inclinagdo bem maior quando comparada com a linha de 1,0, dessa forma,
tem-se que para o refluxo 0,50 tem-se uma diminui¢do da resposta quando a poténcia passou
do nivel baixo para o nivel alto do fator, onde o comportamento inverso foi visto para o refluxo
de 1,0 que teve um aumento da resposta quando aumentou-se o fator do nivel baixo para o nivel

alto.

Figura 24 - Grafico de Interagdo para D.
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Fonte: Propria (2019).
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A equacdo de regressao que descreve o modelo estudado ¢ dada pela equacao 14:

D =-0,03469 + 0,000051 * Poténcia + 0,04087 = Pressao + 0,01954 * Refluxo — 0,000058

* Poténcia * Pressdao — 0,000027 * Poténcia * Refluxo — 0,02207 * Pressao

(14)

* Refluxo + 00,000031 * Poténcia * Pressdo * Refluxo

Como resposta, as condi¢des 6timas de operagdo avaliadas para esta variavel de resposta

que o software estatistico encontrou € mostrado na Figura 25:

Figura 25 - Dados para o ponto 6timo para determinagdo do D.

G Pressdo Poténcia Refluxo
) Superio 1,010 800,0 1,0
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Predicao Inferior 0,60 700,0 0,50
y— — - - = — - — - - — — - - — = -, — — — — — — — - — —
D
Maximo L]
[ ] L ] L ]
y = 0,0022
d = 1,0000
L ]
[ 3

Fonte: Propria (2019).

A Figura 25 mostra a combinagao dos niveis dos fatores, o qual maximiza D. Portanto
para valores de Pressdao = 0,6 bar, Poténcia = 800 W e Refluxo = 0,5 se obtém o maior valor

para D = 0,0022 kmol.h™!

4.2.3 Influéncia Estatistica de xw

A Figura 26, apresenta o grafico de cubo do planejamento experimental em relagdo aos
fatores independentes e a variavel de resposta Xw. Assim como para os parametros anteriores, €
possivel observar em cada vértice do cubo os valores da composi¢ao do residuo (xw) resultantes
da andlise experimental, onde os mesmos foram determinados mediante a leitura do indice de

refracdo no refratometro e em seguida, fez-se a leitura na curva de calibragdo.
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Figura 26 - Grafico de Cubo para xy.

% Ponto central
0,00505 0.02067
b P

- s
A s
S s
e P
|
1

i
!
|
s # 1
0.01017 0,04558 !
300 T Tt !
0 ! !
0 ! d |
i 1 ! !
! | & ! |
& ]
i 1 001692 ! I
) 1 1 3 i
Poténcia | 0.01277 ! 0,02983
: ____________ -I' - 7 1
! s i .
! i
] 4 S Refluxe
0,03707 0,05430
700  ®TTToooooooomoooomomoommmonesses 0.5
06 1,01

Pressdo

Fonte: Propria (2019).

Analisando a Figura 27 que se refere a concentragdo de alcool no produto de fundo,
nota-se que o fator mais influente foi a pressd@o no topo da coluna. Quando a coluna ¢ operada
com valores mais elevados de pressao a concentragdo de alcool no produto de fundo aumentou
também, por isso o ideal para favorecer esta variavel de resposta ¢ que a coluna opere em
pressdes mais baixas, para diminuir esta concentracao.

O gréfico de Pareto, mostra que os fatores pressao (A), poténcia (B), refluxo (C) e as
interacdes (ABC) se estendem além da linha de referéncia, apresentando significancia a nivel
de 95 % de confianca, dessa forma, apresentando maiores influéncias dentro do modelo em

estudo para a obtengao da varidvel dependente x.

Figura 27 - Grafico de Pareto dos Efeitos para x.
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Fonte: Propria (2019).
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No grafico normal dos efeitos, Figura 28, indica que o fator pressdo (A) apresentou um

efeito positivo dentro do modelo, ou seja, quando o processo mudou de nivel baixo da pressao

para nivel alto desse fator, a resposta da quantidade de residuo aumentou. J4 o processo (A),

(B) e (ABC) apresentam um efeito negativo, ou seja, quando o processo mudou de nivel baixo

para nivel alto do fator, a resposta diminui.

Figura 28 - Grafico Normal dos Efeitos pra x.
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Analisando o grafico de efeitos principais na Figura 29 se observa o comportamento da

variaveis Xw. Nota-se que a pressao apresenta maior capacidade de alterar os valores de

concentragdo, como visto no grafico de Pareto da Figura 27. E possivel observar também que

as variaveis de poténcia e refluxo apresentam uma capacidade de também alterar os valores da

composi¢ao de Xw.

Figura 29 - Gréfico de Efeitos Principais para Xy.
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A equacdo de regressao que descreve o modelo estudado ¢ dada pela equagao 15:

Xw = 0,8632 — 0,001161 * Poténcia — 0,7989 * Pressdo — 0,4769 * Refluxo + 0,001167

(15)

* Poténcia * Pressao + 0,000626 * Poténcia * Refluxo + 0,5306 * Pressao

* Refluxo — 0,000724 * Poténcia * Pressao * Refluxo

Como resposta, as condi¢des 6timas de operagdo avaliadas para esta variavel de resposta

que o software estatistico encontrou € mostrado na Figura 30:

Figura 30 - Dados para o ponto 6timo para determinagdo do Xy.
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Fonte: Propria, 2019.
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A Figura 30 mostra a combinacao dos niveis dos fatores, o qual obteve xw. Portanto para

valores de Pressao = 1,01 bar, Poténcia = 700 W e Refluxo = 0,5 se obtém o maior valor para

Xw = 0,0580.

4.2.4 Influéncia

Estatistica de W

Analisando o grafico da Figura 31, ¢ possivel observar o grafico de cubo que ¢

apresentado como resposta do planejamento experimental em relag@o aos fatores independentes

e o fator dependente W. Assim como para a determinagdo dos valores de D, os valores de W

também foram determinados mediante o uso dos balangos de massa total e de componente na

coluna.
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Figura 31 - Grafico de Cubo para W.
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Fonte: Propria (2019).

O gréafico da Figura 32 representa os fatores que tiveram uma maior influéncia para a
geracao do fluxo de produto de fundo. Analisando a figura, tem-se que somente a interagao dos
trés fatores fundos foram capazes de alterar a resposta final do sistema nos niveis aplicado ao

nivel de 95% de confianca.

Figura 32 - Grafico de Pareto dos Efeitos para W.
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59

Analisando o grafico normal dos efeitos, Figura 33, apresenta que os trés fatores juntos
(ABC) apresentaram um fator negativo dentro do modelo em estudo, em outras palavras,
quando o processo muda de nivel baixo e vai para niveis mais alto dos fatores a resposta
diminui, o que esta de acordo com a literatura, uma que vez que quanto maiores os valores de

pressdo, poténcia e refluxo, menores sdo a quantidade de produto de fundo.

Figura 33 - Grafico Normal dos Efeitos para W.
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A equagao de regressao que descreve o modelo estudado ¢ dada pela equagao 16:

W = 0,04609 — 0,000054 * Poténcia — 0,04370 * Pressdo — 0,02342 * Refluxo + 0,000062 (16)
* Poténcia * Pressdo + 0,000033 = Poténcia * Refluxo + 0,02596 * Pressio

* Refluxo — 0,000037 = Poténcia * Pressdo * Refluxo

Como resposta, as condi¢des 6timas de operagao avaliadas para esta variavel de resposta

que o software estatistico encontrou ¢ mostrado na Figura 34:
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Fonte: Propria (2019).
A Figura 34 mostra a combinacdo dos niveis dos fatores, o qual maximiza W. Portanto

para valores de Pressdo = 1,01 bar, Poténcia = 800 W e Refluxo = 0,50 se obteve o maior valor

para W = 0,0078 kmol.h™!
Como resposta as condigdes otimas de operagdo levando em consideracao as quatros

variaveis estudados para valores maximos de xp € D e para valores minimos de xwe W, tem-se

na Figura 35:

Figura 35 - Dados para o ponto 6timo para determinagdo de W, Xw, D, Xp.
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Fonte: Propria (2019).
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A Figura 35 mostra a combinag@o dos niveis dos fatores, o qual maximiza xp ¢ D e
minimiza Xy ¢ W. Portanto para valores de Pressdao = 0,60 bar, Poténcia = 800 W e Refluxo =
1,0 se obteve os maiores valores para xp = 0,4714 ¢ D = 0,0018 kmol.h™! e os menores valores

para xw=0,0128 ¢ W = 0,0071 kmol.h™!

4.3 INFLUENCIA DA PRESSAO NO PROCESSO

Os graficos das Figuras 36, 37 e 38 foram obtidos utilizando o simulador CHEMCAD
7.0 e mostram o equilibrio de fases liquido-vapor para uma mistura de etanol e 4gua submetida
a diferentes pressoes. Comparando os trés graficos observa-se que, conforme a pressao do
sistema diminuiu as temperaturas de ebulicio dos componentes também diminuiram. E
importante destacar, que a distancia entre as linhas de equilibrio aumentam conforme a pressao
diminui, o que torna a separa¢do dos componentes pelo método de destilagao mais facil de ser
realizada. (BRASLAVSKY,2015)

O efeito das pressdes podem ser visto na Figura 39.

Figura 36 - Diagrama de fase (x,y) vs. (T) e pressao de 1,01 bar de uma mistura etanol-

agua.
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Figura 37 - Diagrama de fase (x,y) vs. (T) e pressdo de 0,60 bar de uma mistura etanol-agua.
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Figura 38 - Diagrama de fase (x,y) vs. (T) e pressao de 0,805 bar de uma mistura etanol-
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Figura 39 — Efeito da Pressdo no Diagrama de fases (x,y) vs. (T) e pressoes de 1,01 bar,

0,805 bar e 0,60 bar de uma mistura etanol-agua.
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Fonte: Propria (2019).
Comparando os resultados dos experimentos A ¢ E da Tabela 6 que apresentam

configuragdes com niveis de fatores iguais com excegao da pressao, € possivel observar o efeito

da pressao e da poténcia nos experimentos.

Tabela 5 — Efeito da pressao nos teste de 1,01 e 0,60 bar.

Experimento P (bar) Poténcia (W) Refluxo XD
A 1,01 800 0,5 0,44596
E 0,60 800 0,5 0,37129

Fonte: Propria (2019).

A Tabela 5 apresenta que na pressao de 1,01 bar o valor para a composi¢ao do destilado
foi de 0,44596 ¢ para a pressao de 0,60 bar a composi¢ao foi de 0,37129, essa diferenca nas
composi¢des pode ser explicada pelo fato de que para a pressdo de 0,60 bar a poténcia esta
muito elevada, consequentemente, fazendo com que a agua também evaporasse durante o
processo, dessa forma diminuindo o valor da composicao.

Na Tabela 6 estdo apresentados os resultados dos experimentos D e G com as mesmas

configuragdes da Tabela 5.
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Tabela 6 — Efeito da pressao nos teste de 1,01 e 0,60 bar.

Experimento P (bar) Poténcia (W) Refluxo XD
D 1,01 700 0,5 0,34160
G 0,60 700 0,5 0,47136

Fonte: Propria (2019).

De acordo com a Tabela 6, a pressao de 1,01 bar o valor para a composicao do destilado
foi de 0,34160 e para a pressao de 0,60 bar a composicao do destilado foi de 0,47136, dessa
forma mostrando que para uma pressao de 0,60 bar associada a um valor de poténcia menos
elevado, a resposta da composi¢dao do destilado mostrou-se melhor quando comparada com o
experimento E. Este resultado demostra que a baixa pressdo com um mesmo nimero de etapas

a concentracdo atingida no destilado ¢ maior a baixa pressdo. (SILVA, 2016)
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5. CONCLUSAO

Em conformidade com os resultados obtidos € com as metodologias empregadas para a
execucao do presente estudo, concluiu-se que a planta piloto permitiu obter os melhores fatores
que maximizassem as varidveis de resposta: concentragdo e vazdo de destilado (D) e
concentra¢io e vazdo do residuo (W) aplicando um planejamento fatorial 2* para mistura
binaria (etanol-agua).

No presente estudo também analisou-se o efeito da pressao de operagdo na destilagao
continua. A diminui¢do da pressao teve como caracteristica a diminui¢do do ponto de ebulicao
e da energia fornecida a caldeira, e em consequéncia disso como resposta, um melhor aumento
da concentragdo do destilado do componente mais volatil.

O estudo também permitiu obter a melhor combinacao de fatores que maximizassem os
efeitos da composicao e a quantidade de destilado € a0 mesmo tempo minimizassem os efeitos
da composicdo e a quantidade de residuo utilizando o software Minitab. A combinacgdo de
fatores que permitiu essa combinagdo foi dada por uma pressao de 0,60 bar, uma poténcia de

700 W e um refluxo de 1,0.
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6. PERSPECTIVAS

Recomenda-se a realizacdo de calculos de balango de energia para a real determinagao
da condicdo térmica do alimentando, para que se possa ter conhecimento do grau de
vaporizagdo da alimentagio;

Recomenda-se a realizagdo de estudos de simulagdes em colunas de destilagdo
utilizando o software CHEMCAD para a comprovagao dos resultados obtidos;
Recomenda-se operar a planta piloto em diferentes faixas de pressao, poténcia e refluxo
para que se possa ter uma maior base de dados;

Recomenda-se operar a planta piloto em diferentes faixas de vazao do alimentado para

que se possa ter uma melhor relagdo do fendmeno de inundagao.
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ANEXOS

ANEXO 1- Resultados do experimento utilizando o planejamento experimental.

Tabela 7 — Resultados do planejamento experimental 2° utilizando a planta de destilagdo.
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Experimento

IRz

/3

*

Zg

IRp

XD

*

XD

IRw

Xw

*
X W

Tw
°O)

To
(°O)

Fluxo
(kg/h)

Fluxo”
(kmol/h)

D*
(kmol/h)

W*
(kmol/h)

= T OEETOR >

1.346,00
1.347,00
1.344,00
1.346,50
1.346,00
1.346,00
1.347,00
1.345,50
1.345,00
1.346,00
1.345,50

0,2185
0,2358
0,1838
0,2272
0,2185
0,2185
0,2358
0,2098
0,2012
0,2185
0,2098

0,098530
0,107640
0,080910
0,103083
0,098530
0,098530
0,107640
0,094032
0,089639
0,098530
0,094032

1.359,70
1.360,00
1.358,50
1.358,30
1.359,00
1.358,00
1.360,00
1.358,50
1.359,50
1.359,60
1.359,30

0,67310
0,69520
0,63333
0,57030
0,60170
0,54830
0,69520
0,58500
0,65860
0,66580
0,64370

0,445963
0,471359
0,403070
0,341603
0,371291
0,321818
0,471359
0,355282
0,429921
0,437827
0,413922

1.338,50
1.332,50
1.331,00
1.340,00
1.332,00
1.337,50
1.337,00
1.334,00
1.333,00
1.333,50
1.333,40

0,10886
0,03202
0,01281
0,12807
0,02562
0,09606
0,08965
0,05123
0,03842
0,04483
0,04325

0,04558
0,01277
0,00505
0,05430
0,01017
0,03989
0,03707
0,02067
0,01538
0,01802
0,01737

90,3
65,5
66,5
85,9
64,8
85,2
65,5
85,6
69,2
68,5
68,2

79,6
55,3
55,5
78,7
55,8
78,9
53,3
78,8
66,6
66,6
66,5

0,18776
0,18776
0,18776
0,18776
0,18776
0,18776
0,18776
0,18776
0,18776
0,18776
0,18776

0,009038
0,008928
0,009258
0,008983
0,009038
0,009038
0,008928
0,009093
0,009148
0,009038
0,009093

0,001195
0,001847
0,001765
0,001525
0,002211
0,001880
0,001451
0,001994
0,001639
0,001733
0,001758

0,007843
0,007081
0,007494
0,007457
0,006827
0,007158
0,007477
0,007100
0,007509
0,007305
0,007335

Fonte: Propria (2019).

*Resultados em base molar.



ANEXO 2- Dados da construgdo dos graficos de equilibrio liquido vapor.

Tabela 8 — Dados do equilibrio liquido-vapor para a pressao de 1,01 bar.

Temperatura y X
(C)

99,884 0 0
90,470 0,32324 0,05
86,332 0,44214 0,1
84,196 0,50087 0,15
82,943 0,53601 0,2
82,114 0,56063 0,25
81,500 0,58046 0,3
80,998 0,59838 0,35
80,560 0,61601 0,4
80,161 0,63430 0,45
79,794 0,65390 0,5
79,454 0,67528 0,55
79,144 0,69879 0,6
78,867 0,72473 0,65
78,627 0,75340 0,7
78,429 0,78507 0,75
78,278 0,82005 0,8
78,178 0,85864 0,85
78,133 0,90122 0,9
78,148 0,94818 0,95
78,227 1 1

Fonte: Propria (2019).

Tabela 9 — Dados do equilibrio liquido-vapor para a pressao de 0,805 bar.

Temperatura y X
O

93,486 0 0
84,164 0,33021 0,05
80,154 0,44837 0,1
78,115 0,50585 0,15
76,932 0,53992 0,2
76,153 0,56369 0,25
75,576 0,58285 0,3
75,103 0,60026 0,35
74,687 0,61749 0,4
74,308 0,63548 0,45
73,955 0,65487 0,5
73,629 0,67608 0,55
73,329 0,69948 0,6
73,062 0,72534 0,65
72,829 0,75396 0,7
72,637 0,78559 0,75

72,489 0,82052 0,8



72,389 0,85906 0,85

72,342 0,90155 0,9
72,352 0,94838 0,95
72,423 1 1

Fonte: Propria (2019).

Tabela 10 — Dados do equilibrio liquido-vapor para a pressao de 0,60 bar.

Temperatura y X
(W)
85,926 0 0
76,716 0,33876 0,05
72,859 0,4559 0,1
70,934 0,51182 0,15
69,832 0,54456 0,2
69,112 0,56729 0,25
68,578 0,58566 0,3
68,138 0,60245 0,35
67,748 0,61921 0,4
67,39 0,63685 0,45
67,055 0,65597 0,5
66,743 0,67700 0,55
66,457 0,70027 0,6
66,2 0,72605 0,65
65,976 0,75461 0,7
65,789 0,78619 0,75
65,645 0,82108 0,8
65,546 0,85956 0,85
65,498 0,90195 0,9
65,502 0,94862 0,95
65,563 1 1

Fonte: Propria (2019).



