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Resumo — Colunas de destilacdo podem levar desde horas até dias até atingir o estado estacionario. Tal periodo
compreende a partida da operacdo de destilacdo, sendo que o seu procedimento representa uma das mais complexas
operagdes. A aplicacdo de um procedimento de partida adequado a coluna de destilagdo permitira a reducéo no tempo
para estabelecer o estado estacionario, proporcionando uma otimizacdo da operacdo. Desta forma, o objetivo deste
trabalho ¢ avaliar diferentes procedimentos de partida e definir o melhor ponto de operacéo para uma mistura de etanol
e 4gua em uma coluna de destilacdo piloto. Os experimentos foram realizados com trés condi¢des iniciais de operacdo
distintas. Primeiramente, foram analisadas as diferentes composicfes de etanol na alimentagdo. Uma segunda
comparacdo foi realizada entre a introducdo do aquecimento ou ndo na alimentacdo. Diante de um estudo do
comportamento dindmico, observou-se que uma maior concentracdo de etanol a ser recuperado favorece as condi¢Ges
de operacdo, devido ao fato, principalmente, de que as temperaturas sdo mais baixas. A partir desta avaliacdo, é
apresentado como resultado o melhor ponto de operacdo com uma concentracdo de 35% etanol na alimentagéo e sem
introducdo de aquecimento na mesma.

Palavras-Chave: partida; destilagdo; dindmica.

Abstract — Distillation columns can take long hours or even days to reach their steady state. Such period is
called as distillation startup operation, so its procedure represents one of the most complex operations. The application
of a startup operation adjust to the distillation column will need less operation time to reach its steady state, providing
an optimization of the operation. In this way, the aim of this paper is to evaluate different startup procedures and define
the better operation point to an ethanol-water mixture in a pilot distillation column. The experiments have been carried
through with three different initial operation conditions. Firstly, the effects of different ethanol compositions in the feed
were analyzed. A second comparison was made with the introduction or not of heat in the feed. By a study about
dynamic behavior, it was observed that the higher ethanol composition to be recovered favors the operation conditions,
had to the fact, mainly, the lower temperatures. Through this analysis, is presented as result that 35% of ethanol in the
feed and without heat introduction in the same pipe is the better operation point.

Keywords: startup; distillation; dynamic.
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1. Introducéo

Periddicamente, apdis os procedimentos de manutencao, é necessario iniciar a partida (startup) na operacéo de
uma coluna de destilagdo continua. Esta etapa da operacdo apresenta uma série de problemas operacionais. Segundo
Drew (1983) os problemas mais comuns sdo os hidraulicos e mecanicos, dificuldades com os fluidos do processo e
problemas de instrumentacdo. De acordo com Ruiz et al (1988), a complexidade hidraulica desta opera¢do em colunas
de destilacéo esta relacionada a alguns fatores como a ocupagdo completa do liquido no downcomer e do vapor nas
perfuracBes dos pratos, 0 aumento da pressdo do liquido acumulado no prato (holdup) e outros. Quando superados estes
fatores, completa-se o procedimento de startup de uma coluna de destilacdo. Assim, é facil perceber que esta fase do
processo requer pratica e conhecimento do operador. E neste sentido é muito importante o conhecimento do
comportamento dindmico do processo.

Ruiz et al (1988) descreveram um procedimento de startup para uma coluna de destilagdo continua
denominado “three-phase™. Este procedimento envolve trés fases do processo, descontinuo, semi-continuo e continuo.
Os autores enfatizam que cada prato é afetado por uma determinada acdo em diferentes instantes de tempo,
independente do procedimento aplicado. Assim, a fase descontinua consiste na transi¢do da coluna de um estado frio a
um estado de equilibrio. A fase semi-continua é caracterizada pelas variaveis termodindmicas, as quais se apresentam
ndo-lineares, porém continuas, e também pelas variaveis hidraulicas, as quais se apresentam lineares, quase atingindo 0s
valores do estado estacionario. Contudo, antes de atingir o estado estacionario, a operacdo sofre perturbagdes, cujo
sistema de controle, que deve minimizar estas perturbacdes, pode ser aplicado, inicializando o estado continuo.

A aplicacdo de um procedimento de startup que proporcione uma redugdo no tempo para se alcancar o estado
estaciondrio permitird a otimizacdo da operacdo de colunas de destilacdo, consequentemente minimizara a producéao de
produtos fora da especificacdo. Para tanto muitas configuracfes alternativas de partida e operacdo de uma coluna de
destilacdo foram propostas, como por exemplo, a configuragdo invertida, a qual consiste em retirada de produto de base
e refluxo total. A configuragdo invertida é melhor para casos onde requer alta purificagdo do produto a partir de uma
alimentacéo com baixa concentra¢do do componente mais leve, conforme analisam Sgrensen e Skogestad (1996a). Fieg
e Wozny (1993) estudaram diferentes condi¢des de operacdo tanto em colunas invertidas quanto em convencionais e
concluiram que a diminuicdo do tempo de partida é consideravel em colunas invertidas. Sgrensen e Skogestad (1996b)
ainda propuseram a inicializacéo da operacéo de startup com a utilizacdo do componente leve devidamente destilado no
condensador, proporcionando um refluxo no seu valor prescrito e o estado estacionario sera alcangado mais
rapidamente.

Assim, observa-se que a implementacdo de um procedimento startup adequado a coluna de destilagdo permite
maior rapidez no alcance do estado estacionério, reduzindo gastos e melhorando a operacdo da unidade. A partir destas
analises, 0 objetivo deste trabalho é avaliar diferentes procedimentos de partida e definir o melhor ponto de operacédo
para uma mistura de etanol e &gua em uma coluna de destilacéo piloto.

2. Material e Métodos

Os ensaios de partida deste trabalho foram realizados em uma coluna de destilagdo com 13 pratos, totalmente
instrumentada em fieldbus e alimentada com uma mistura de etanol e agua. Um fluxograma geral da unidade é
apresentado na Figura 1 e uma ilustragdo da mesma, na Figura 2. A Tabela 1 apresenta algumas condicGes
experimentais utilizadas nos ensaios experimentais.
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Figura 1. llustracdo geral da unidade piloto de destilacdo.
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Figura 2 Apresentacéo geral da planta piloto

Tabela 1 Condicdes experimentais

Variavel Valor (SI)
NUmero de Pratos 13
Prato da Alimentacéo 4 (seguindo da parte inferior para a superior)
Vazdo de alimentacéo 300 L.h*
Pressdo na base da coluna 101KPa
Presséo no topo da coluna 100KPa
Razdo de refluxo (Refluxo/Destilado) 1.0

O procedimento padrdo descrito a seguir é resultado de inUmeras tentativas de partida da coluna.
Primeiramente foram aplicados procedimentos de startup classicos, como o apresentado por Foust et al (1982). Em
seguida, as etapas foram sendo adequadas de acordo com as necessidades da unidade experimental e alguns
procedimentos avancados foram estudados como o descrito por Ruiz et al (1988). Incrementos foram realizados de
maneira que um procedimento considerado adequado a unidade foi implementado. Segue a descricdo do mesmo.

Na partida da coluna de destilacéo, a corrente de alimentacdo é introduzida continuamente e controlada através
da manipulacéo de uma valvula de controle na mesma linha. Como o sistema é fechado, onde as correntes de produto de
base e topo formam a corrente de alimentacéo, logo ao inicio do processo, coloca-se a malha de controle de nivel da
base no automatico. Assim, este nivel é controlado através da manipulagdo da corrente da base, que, portanto garante a
alimentacdo até que se inicie o produto de topo. A mistura liquida decorrente da alimentacéo desce até a base da coluna,
onde um trocador de calor atua como refervedor, o qual tem como fluido de aquecimento vapor proveniente de uma
caldeira a 8Kgf.cm? de pressdo. A temperatura da mistura na corrente do referverdor é entfo aquecida através da
abertura de uma véalvula situada na linha de vapor do trocador de calor. A mistura é entdo vaporizada no refervedor,
introduzida na coluna, cujo vapor ascende aquecendo-a prato-a-prato até atingir o condensador. Quando existe um
volume razoavel no tanque de acimulo de destilado, inicia-se a etapa de refluxo. Como utilizado em geral, principia-se
a operacdo com refluxo total, permitindo assim que a composi¢do do destilado se aproxime da composi¢do desejada a
ser obtida durante a operagdo em estado estacionario. Uma vez atingida uma situaco estavel com refluxo total, inicia-se
a retirada de produto de topo. A vazéo de produto de topo é obtida através da manipulacdo de uma véalvula de controle,
a qual regula o nivel do tanque acumulador. O estado estacionario é determinado assim que a temperatura e o nivel do
acumulador se apresentarem estaveis. As malhas de controle da composi¢do dos produtos (temperaturas do topo e base)
ainda ndo foram implementadas, e portanto ndo sdo utilizadas neste estudo. A Figura 3 apresenta um fluxograma
ilustrando as etapas deste procedimento.
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Figura 3. Fluxograma do procedimento adotado

Para definir o melhor procedimento a ser adotado para a unidade experimental, foram estudadas trés condicGes
iniciais de operacdo distintas, apresentadas na Tabela 2.

Tabela 2 Apresentagdo das condigdes de operagdo

Composicio da Alimentacio - Etanol  Composicao de Alimentacdo - Agua  Aquecimento da Alimentacio

25% 75% Sem aquecimento
35% 65% Sem aquecimento
35% 65% Com aquecimento

Estes procedimentos foram estudados, onde se definiu o estado estacionario do que apresentou melhor
desempenho como sendo o ponto de operacéo da unidade experimental.

3. Resultados e Discussao

Inicialmente comparou-se o startup da coluna com composi¢des diferentes. Observou-se, conforme esperado,
que o perfil de temperatura da coluna é mais elevado com 25% de etanol do que com 35%. Porém, também se observou
a presenca de pressdo no interior da coluna, quando as temperaturas sdo elevadas. A operacdo da unidade sob pressdo
torna-se mais complicada uma vez que o controle do nivel do acumulador fica mais sensivel a pequenas flutuacfes na
pressdo. Da mesma maneira, com temperaturas mais elevadas, a temperatura do acumulador também fica mais elevada
exigindo maior vazdo de refluxo para obter a mesma troca térmica dentro da coluna. Esta necessidade influencia
diretamente na vazdo de produto de topo que mais uma vez influencia no nivel do tanque acumulador. A Figura 4 ilustra
este comportamento através dos perfis do nivel do acumulador durante a partida para os ensaios com 25% e com 35%
de etanol.

A partir deste resultado, optou-se por realizar a segunda comparacéo, entre a introducdo ou ndo do aquecimento
na alimentacdo. O primeiro ensaio foi realizado com liquido sub-resfriado na alimentacdo — cerca de 5°C abaixo da
temperatura do prato de alimentacéo, e o segundo ensaio foi realizado com a alimentacdo sendo introduzida no mesmo
valor da temperatura do prato — situacdo esta ideal para a destilagdo. Os resultados apresentaram 0 mesmo
comportamento que o apresentado com a composicao de etanol mais baixa. Ao se introduzir a alimentagdo aquecida, a
coluna é pressurizada e as variaveis no topo da coluna sdo mais dificeis de serem operadas.

Wang et al (2003) descreveu a dindmica da partida de uma coluna de destilacdo batelada através de um modelo
prato-a-prato (tray-by-tray). Com o mesmo principio, o comportamento dindmico de uma coluna de destilacdo continua
pode ser descrito baseado em propriedades fisicas e termodindmicas. Os autores implicam que o estado de equilibrio
entre as fases, liquido e vapor, é seguramente formado a partir da base da coluna, enquanto que o holdup é preenchido a
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partir do topo da coluna assim que inicializado a introducdo de refluxo. Assim, considerou-se que se o estado no topo da
coluna néo é favoravel, conforme apresentado anteriormente, o estado estaciondrio sera prejudicado.
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Figura 4. Perfil do nivel do acumulador para a partida com 25% de etanol (a esquerda) e 35% de etanol (a direita).

Diante deste comportamento, o ensaio realizado com 35% de etanol e sem o aquecimento da alimentacéo foi
definido como o ponto de operacdo da coluna. Um comportamento interessante observado foi a diferenca no
aquecimento dos pratos da secdo de esgotamento e da se¢do de retificagdo. Uma vez que a corrente de alimentagdo é
resultado do produto de base, no inicio do startup, a temperatura da mesma vai sendo elevada aos poucos, até que toda a
massa do tanque pulméo esteja aquecida. Esta mistura entra na coluna, aquecendo lentamente os pratos da secdo de
esgotamento, fazendo com que o aquecimento dos mesmos seja linear até que o vapor gerado pelo refervedor alcance o
prato. Este comportamento € ilustrado na Figura 5, que apresenta o aquecimento em um prato da se¢éo de esgotamento
e um da secdo de retificacdo.
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Figura 5. Perfil de temperatura do terceiro prato — se¢do de esgotamento (a esquerda) e do décimo prato — se¢do de
retificacdo (a direita)

Este comportamento também é observado por Wang et al (2003). O modelo referenciado descreve que o
estado de equilibrio é atingido a partir de um estado frio e vazio. Analoga a uma coluna de destilacdo batelada, os pratos
da secdo de retificacdo estdo frios e vazios, como mostra a ilustracdo (A) na Figura 6. A partir do momento que o vapor
ascende até a secdo de retificacdo, ele condensa devido a troca de calor com a parede do prato acima, demonstrado em
(B). O vapor condensado ird acumular no prato, caracterizando assim o estado de liquido acumulado, (LA). Ao mesmo
tempo, o liquido acumulado é aquecido com o vapor que ascende a coluna, e o estado de equilibrio entre fases é
estabelecido assim que a mistura atingir o seu ponto de bolha, como esté ilustrado em (C). Os autores analisam que o
tempo do estado (LA) é muito curto em relagdo aos outros dois estados. Este periodo pode ser observado no perfil de

temperatura do prato 10.
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Figura 6. Comportamento dindmico na secéo de retificagdo.
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Assim, com base nos resultados obtidos pode-se analisar que para a se¢do de esgotamento, 0 comportamento
dindmico é mais lento e o estado liquido acumulado é continuo devido a introducéo da alimentagdo, o que amortece o
efeito da temperatura e do vapor no prato. A Figura 7 ilustra a transicdo do estado frio, porém ndo vazio, ao estado de
equilibrio entre fases. A operagdo de startup € inicializada com a introdugdo de alimentagdo e com o aquecimento no
refervedor. Enquanto a mistura da base ndo atingir o seu ponto de bolha, havera apenas fluxo descendente de liquido
nos pratos e downcomer, como ilustrado em (A). Havendo formag&o de vapor, o estado de transicdo é estabelecido, (B).
O estado de equilibrio entre as fases é alcancado quando a pressdo de vapor for suficientemente alta para evitar o
escoamento do liquido pelas perfuracbes do prato e, a temperatura da mistura no prato se encontrar no seu ponto de
bolha, (C).
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Figura 7. Comportamento dindmico na sec¢éo de esgotamento.
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4, Conclusodes

A partir dos resultados obtidos, observou-se que para a unidade piloto operada, a condi¢do mais favoravel para
a realizagdo do startup é com uma vazdo de alimentagdo correspondente a 35% de etanol e 65% de agua. Com esta
composic¢do, algumas ndo-linearidades do processo sdo eliminadas, tornando sua operagdo mais estavel. Além disso, a
introdugdo da temperatura na alimentacéo, neste caso particular, parece interferir sensivelmente no processo. Por este
motivo, optou-se por operar a unidade sem induzir o aquecimento na alimentacéo.

A definicdo do procedimento de startup definiu também indiretamente o ponto de operacdo de unidade
experimental. A partir deste sera possivel estudar inlimeras técnicas de controle com os pontos de referéncia ja
estabelecidos.
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