ISEL

INSTITUTO SUPERIOR DE ENGENHARIA DE LISBOA
AREA DEPARTAMENTAL DE ENGENHARIA QUIMICA

mnnnm

H “ h T”:"A}A"‘ s

} "@'}ﬂ;

Foe—

—1
.
-

e
v,
}
|
i

= Tl e——

TR —-

Otimizacao de Estruturas de Destilacdo Azeotrépica com
recurso a Planeamento Experimental

MANUEL JOSE VAZ MENDONCA
(Licenciado)

Trabalho Final de Mestrado para obtencéo do grau de Mestre em Engenharia Quimica e Bioldgica

Orientadores:
Doutor Jodo Miguel Silva
Doutora Isabel Maria da Silva Jodo

Juri:
Presidente: Doutor José Augusto Paixdo Coelho
Vogais:
Doutor Jodo Miguel Silva (Orientador)
Doutora Isabel Maria da Silva Jodo (Orientadora)
Doutora Carla Isabel Costa Pinheiro (Arguente)
Licenciado Antonio Manuel Ferreira Pereira

dezembro de 2013



ISEL

INSTITUTO SUPERIOR DE ENGENHARIA DE LISBOA
AREA DEPARTAMENTAL DE ENGENHARIA QUIMICA

mnnnm

H “ h T”:"A}A"‘ s

} "@'}ﬂ;

Foe—

—1
.
-

e
v,
}
|
i

= Tl e——

TR —-

Otimizacao de Estruturas de Destilacdo Azeotrépica com
recurso a Planeamento Experimental

MANUEL JOSE VAZ MENDONCA
(Licenciado)

Trabalho Final de Mestrado para obtencéo do grau de Mestre em Engenharia Quimica e Biologica

Orientadores:
Doutor Jodo Miguel Silva
Doutora Isabel Maria da Silva Jodo

Juri:
Presidente: Doutor José Augusto Paixdo Coelho
Vogais:
Doutor Jodo Miguel Silva (Orientador)
Doutora Isabel Maria da Silva Jodo (Orientadora)
Doutora Carla Isabel Costa Pinheiro (Arguente)
Licenciado Antonio Manuel Ferreira Pereira

dezembro de 2013



Otimizacédo de Estruturas de Destilagdo Azeotrdpica com recurso a Planeamento Experimental | 2013

AGRADECIMENTOS

A realizacdo duma tese final de mestrado, pelo inerente trabalho de intensiva investigagéo, pode ser
um processo extremamente solitario. Neste caso em particular, o apoio, incentivo e orientagdo por
parte de diversas pessoas que, ao longo do tempo, me foram acompanhando, tornou esse percurso
bastante mais agradavel, tendo o seu contributo sido fundamental na concretizacdo deste estudo.
Quero, por esse motivo, expressar algumas palavras de agradecimento e reconhecimento a todos os

que contribuiram para a elaboracéo deste trabalho.
Ao meu orientador, Doutor Jodo Miguel Silva, por toda a sua compreensdo, disponibilidade e apoio a
ultrapassar os diversos obstaculos que foram surgindo no decurso da elaboracdo desta tese,

contribuindo, de forma decisiva, para tornar esse trajeto muito menos solitério.

A minha orientadora, Doutora Isabel da Silva Jo&o, por todo o incentivo e auxilio na estruturacéo

deste estudo, tendo o seu contributo sido fulcral.

Aos meus pais, pelos valores incutidos, desde sempre, de humildade, perseveranca e objetividade.

A minha mée, por todo o encorajamento e incentivo ao longo deste caminho, ajudando a ultrapassar

varias dificuldades com as quais me fui deparando.

Ao meu irmdo, pelas suas palavras de incentivo, importantes para o inicio e continuidade deste

estudo.

A minha esposa, por todo 0 seu apoio e compreens&o nos momentos de auséncia e indisponibilidade.
Por fim, mas ndo menos importante, a minha filha, a quem quero expressar 0 meu especial
reconhecimento pela sua capacidade de compreender, apesar da tenra idade, os diversos momentos

de indisponibilidade do pai.

Enfim, a todos aqueles que, de uma forma ou de outra, deram o seu contributo, reitero 0 meu

profundo reconhecimento e imensa gratid&o.



Otimizacédo de Estruturas de Destilagdo Azeotrdpica com recurso a Planeamento Experimental | 2013

RESUMO

O etanol é atualmente considerado como a alternativa mais promissora relativamente aos
combustiveis fosseis, cada vez mais escassos. A obtencdo do etanol pelo processo fermentativo, a
partir de matérias-primas disponiveis em abundancia, como o milho, a cana do agucar e a madeira,
destaca-se como sendo o de producdo em maior escala, obtendo-se concentracfes relativamente
baixas desse composto. De forma a que o etanol produzido nestas condi¢cdes possa substituir os
tradicionais combustiveis, ainda que de modo parcial, revela-se necessario proceder a sua
concentracdo para valores bastante mais elevados, de modo a cumprir com o imposto pelas varias
normas aplicaveis. Existem diversos processos que permitem obter os valores de pureza exigidos,
sendo que a destilacdo é, de longe, o processo mais utilizado. Efetivamente, pese embora o facto de
este processo ser extremamente intensivo na perspetiva energética, o conhecimento acumulado
existente sobre 0 mesmo, a sua versatilidade e a viabilidade de producéo em larga escala, constituem
argumentos de relevancia consideravel que o diferenciam relativamente aos restantes. A
concentracdo do etanol pelo processo destilativo €, tipicamente, realizada em duas fases: numa
primeira fase, eleva-se a pureza deste composto até valores proximos da composicdo azeotropica;
numa segunda fase, é realizada a concentracdo até valores proximos da pureza total, recorrendo a
métodos de destilacdo avancada.

Neste ambito, o presente estudo foca-se na fase de concentracdo do etanol acima da composicéao
azeotropica, sendo adotadas duas estruturas de destilacdo azeotrOpica heterogénea. Assim, €
realizada a implementacéo e simulacdo em estado estacionario dos dois sistemas no simulador de
processos Aspen HYSYS.

Com o intuito de reducdo do custo total anual associado ao processo anterior, foi realizado um
processo de otimizacdo de ambos os sistemas, baseado em simulacdo e em técnicas estatisticas de
planeamento experimental e de analise de variancia, tendo sido obtidas reducGes significativas
relativamente a ambos o0s sistemas.

Para além do referido, foi ainda efetuada a analise da controlabilidade do sistema mais complexo, em
que existe acoplamento térmico de correntes entre colunas de destilacdo. Para o efeito, recorre-se a
simulagdo dindmica como forma de avaliar a estrutura de controlo implementada, tendo sido
constatado que a estratégia de controlo adotada se revelou eficaz na resposta as diversas perturbagdes

introduzidas.

Palavras-chave: etanol, destilacdo azeotrOpica heterogénea, Aspen HYSYS, estado estacionario,

custo total anual, otimizacdo, planeamento experimental, analise de variancia, simulacdo dinédmica.
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ABSTRACT

Ethanol is, currently, considered as the most promising alternative in respect of increasingly scarce
fossil fuels. Obtaining ethanol by fermentation from raw materials available in abundance, such as
corn, sugar cane and timber, stands out as being the production process on a larger scale . However,
this process produces relatively low concentrations of this compound. So that the ethanol produced in
these conditions can replace traditional fuels, even partially, proves to be necessary to increase its
concentration to much higher values, in order to comply with the imposed by the various applicable
standards. There are many processes required to achieve the desired values of purity, but the
distillation is by far the most widely used process. Indeed, despite the fact that this process is
extremely energy intensive, the existing accumulated knowledge about the same, its versatility and
viability of large-scale production, constitute arguments of considerable importance, which
differentiate from the remaining. The concentration of ethanol by destilation process is typically
carried out in two phases: a first phase rises the purity of this compound to values near the azeotropic
composition and the second stage is carried out until the concentration values aproach total purity,
using enhanced distillation methods.

In this context, the present study focuses on the concentration of ethanol above the azeotropic
composition, being adopted two heterogeneous azeotropic distillation structures. Thus,
implementation and simulation in steady state of the two systems in the simulator Aspen HYSYS is
performed. In order to reduce the total annual cost associated to the above process, an optimization
of both systems, based on simulation and statistical techniques for experimental design and analysis
of variance is performed, being obtained significant reductions for both systems.

Apart from the above mentioned, a controllability analysis of the more complex system, in which
there is a thermal coupling of streams between distillation columns, is also performed. With this
purpose the dynamic simulation was used as a way of assessing the adopted control structure, having
been found that the adopted control strategy has proved to be effective in responding to the several

disturbances introduced.

Keywords: ethanol, heterogeneous azeotropic distillation, Aspen HYSYS, steady state, total annual

cost, optimization, experimental design, analysis of variance, dynamic simulation.
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NOMENCLATURA
TCDC Coluna de destilacdo termicamente acoplada (Thermally Coupled Distillation Column)
SS Pdsfracionador (Side Stripper)
SC Sistema convencional de colunas de destilagéo
P Presséo
Caudal
L Nivel
Volume
rR Razé&o de refluxo
T Temperatura
Q Calor
X Composicéo
L1 Corrente de interligacdo liquida coluna principal (TCDC)/posfracionador (SS)
V1 Corrente de interligacdo gasosa posfracionador (SS)/coluna principal (TCDC)
f.m. Fracdo massica
tr Tempo de retengéo
N Numero de pratos de uma coluna de destilacédo
NP Numero do prato de alimentacdo / extracdo de uma corrente de uma coluna
D Corrente de Destilado
rR Corrente de Residuo
f Fracdo de abertura de valvula
Cv Variavel controlada (Controlled Variable)
MV Variavel manipulada (Manipulated Variable)
PV Variavel do processo (Process Variable source object)
SP Valor de referéncia (SetPoint) da variavel controlada
OP Valor de saida para o processo (Output to Process target object)
PIC Indicador e controlador de pressao
FIC Indicador e controlador de caudal
LIC Indicador e controlador de nivel
XIC Indicador e controlador de composigéo
PID Controlador com os modos proporcional, integral e derivativo
Kc Ganho proporcional de um controlador PID
Ti Tempo integral de um controlador PID
Td Tempo derivativo de um controlador PID
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1 INTRODUCAO

1.1 ENQUADRAMENTO

Em termos globais, os principais objetivos da atual politica ecolégica incluem a reducao do
consumo energético nas diversas atividades econdmicas e desenvolvimento de novas &reas
relacionadas com fontes de energia renovaveis, onde se incluem a energia produzida a partir de
biomassa, a eolica, a geotérmica, a hidraulica e a solar. As fontes de energia renovaveis
possibilitam a melhoria da protecdo ambiental e constituem um importante elemento de
desenvolvimento sustentavel.

E expectavel que, de futuro, a tendéncia seja de um aumento progressivo da contribuicdo das
energias renovaveis relativamente ao balanco energético mundial, sendo que, inclusivamente, se
perspetiva, de acordo com informacdo do Conselho Mundial de Energia (WEC-World Energy
Council), que essa contribui¢do ronde os 60% em 2070 (Kaminsky et al., 2008). Este fendmeno
deriva principalmente do facto de, por um lado, se ter vindo a verificar uma crescente diminuicéo
das fontes de energia tradicionais, como os combustiveis fosseis, e em simultaneo pelo facto de
existir elevada disponibilidade de fontes de energia ndo convencionais. Acresce ao referido que o
recurso as fontes de energia renovaveis, permite uma melhoria significativa em termos de
protecdo ambiental devido a reducdo de emissdes de carbono, enxofre e azoto, e também a
minimizacdo da quantidade de residuos produzidos.

Dos diversos biocombustiveis, o etanol é considerado como sendo 0 mais promissor, devido
principalmente ao seu elevado valor energético. Atualmente é utilizado na industria dos
combustiveis como aditivo da gasolina sendo que, a sua utilizagdo tem vindo a ser cada vez mais
frequente e em maior escala (Kaminsky et al., 2008; Kiss and Suszwalak, 2012)

Uma das vantagens de maior relevo do bioetanol relativamente a outras alternativas, como por
exemplo o hidrogénio, reside no facto de poder ser facilmente incorporado na gasolina em
proporcoes que podem atingir os 85 %, sem a necessidade de realizar qualquer modificacdo nos
motores existentes. O teor mais elevado em oxigénio permite uma combustdo mais eficaz
reduzindo a sua pegada ecoldgica (carbon footprint).

Existem diversos processos utilizados a escala industrial para a obtencdo do bio-etanol, sendo
que o mais vulgar é o fermentativo recorrendo a matérias-primas como o milho, a cana de agucar
e a madeira), ndo dependendo, portanto, dos cada vez mais escassos combustiveis fosseis. Como
resultado destes processos sdo tipicamente obtidas concentracdes em etanol na gama dos 5 a 12

% (m/m), existindo pois a necessidade de concentrar este composto de modo a que possa
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cumprir com o imposto pelas normas aplicaveis em cada zona geografica. Na Europa, aplica-se o
disposto na norma EN 15376, que estabelece que o etanol poderd conter um teor em agua que
ndo devera exceder 0s 0,2 % (v/v), enquanto que nos Estados Unidos da América o teor maximo
é de 1,0 % (v/v), conforme imposto pela norma ASTM D 4806 (Kiss and Suszwalak, 2012).

A Unica limitacdo atual para a aplicacdo mais ampla, no que se refere a producao de etanol com
as caracteristicas referidas, prende-se com os elevados custos de producéo. Apesar das limitaces
impostas pelos custos elevados, 0 mercado relativo a producdo de etanol para incorporagdo nos
combustiveis tem vindo a registar um aumento consideravel a escala global (Kaminsky et al.,
2008).

Nos dias de hoje em que se encara a crise energeética global, para além da constante procura de
poupanca energética e de novos métodos de producdo de energia, principalmente a partir de
fontes renovaveis, é levada a cabo diversa pesquisa com o intuito de reducdo de custos no
processo de desidratacdo do etanol através de técnicas tradicionais.

No que se refere a concentracdo do etanol, a destilacdo € a técnica mais utilizada atualmente,
sendo realizada em dois estagios extremamente exigentes em termos do consumo energético, de
modo a obter-se a pureza necessaria, principalmente devido a ocorréncia do conhecido aze6tropo
etanol-agua, com uma concentracao de etanol de 95,63 % (m/m). O primeiro estagio, usualmente
designado por estagio de pré-concentracdo, permite obter etanol com uma concentracéo proxima
dos 94% (m/m), enquanto que o segundo estagio possui maior complexidade e constitui um
desafio pois possibilita obter etanol com concentraces superiores as do azeétropo (Kiss and
Suszwalak, 2012).

Existem diversas alternativas relativamente ao segundo estagio referido anteriormente como
sendo a pervaporacdo, adsorcdo, destilacdo com variacdo de pressdao (Pressure Swing
Distillation), destilacdo extrativa e destilacdo azeotrdpica. Todos os processos referidos possuem
naturalmente vantagens e desvantagens, embora a destilacdo quer extrativa, quer azeotropica se
destaguem pelo facto de serem mais comummente utilizados, pois possibilitam a producdo, em
larga escala, de etanol concentrado, apesar dos custos energéticos associados a ambas as técnicas
serem comparativamente mais elevados. Destacando estes dois tipos de processos de separacao,
o grande desafio sera a investigacdo de formas e métodos de reduzir ou minimizar tanto quanto

possivel os respetivos custos associados (Zereshki, 2012).
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1.2 OBJETIVO

A concepcdo e dimensionamento de estruturas adequadas a destilacdo azeotrdpica constitui um
desafio, sendo possivel recorrer a diversas opcdes para realizar a separacdo dos constituintes de
um determinado sistema azeotropico. Neste ambito, o presente estudo compreende diversos
objetivos.

Numa primeira fase, pretende-se selecionar um sistema com reconhecido interesse industrial e
estudar as alternativas em termos das solu¢cBes normalmente empregues para a realizacdo da
separacdo dos componentes desse sistema, com especial enfoque nas alternativas de destilacao
azeotropica.

Com os elementos obtidos anteriormente, o objetivo seguinte abrange a implementacdo e
simulacdo, em estado estacionario, de algumas das possibilidades consideradas mais vantajosas.
A fase subsequente, que constitui o objetivo central deste estudo, consiste na realizacdo da
otimizacdo, em termos da reducdo do custo, das alternativas escolhidas, recorrendo, para o
efeito, a técnicas estatisticas como o planeamento experimental e a analise de variancia, de forma
a determinar quais as variaveis mais adequadas e, assim, obter uma estrutura e configuracbes
mais apropriadas, atendendo a minimizagéo do custo envolvido.

Por fim, numa altima fase, constitui também um objetivo realizar a anélise de controlabilidade
de uma das configurag6es, recorrendo a simulacdo dindmica, para aferir da viabilidade da sua

implementacéo.
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1.3 ESTRUTURA

Este trabalho est& organizado sob a forma de seccGes e correspondentes subseccoes.

Na primeira seccéo, é realizado um enquadramento geral relativo ao &mbito do presente estudo,
sendo também definidos os principais objetivos e apresentada a estrutura adotada.

Na segunda secc¢do, como resultado de pesquisa realizada, é apresentada informacao geral sobre
temas como destilacdo (histéria, fundamentos tedricos e processos de destilacdo avancada),
colunas de acoplamento térmico / colunas de parede divisdria e simulacdo de processos.

Na seccdo 3 apresenta-se a descri¢do geral relativa a implementagdo, no simulador de processos
Aspen HYSYS, de dois sistemas de destilagdo azeotrdpica heterogénea: o primeiro designado por
sistema convencional composto por duas colunas de destilacdo interligadas na sequéncia
indireta, e um segundo sistema constituido por uma coluna de destilacdo principal ligada a outra
coluna, também na sequéncia indireta, mas neste caso existindo um acoplamento térmico de
correntes.

Na seccdo 4 sdo apresentados alguns conceitos gerais associados a otimizacdo, procedendo-se
ainda a otimizacdo de ambos os sistemas implementados, com recurso a simulacdo dos
processos, obtencdo dos resultados em termos de custos e ao seu devido tratamento utilizando
técnicas estatisticas, como o planeamento experimental, analise de variancia, de entre outras.

Na quinta seccdo, é selecionado um dos sistemas estudados nas sec¢des anteriores e procede-se a
sua simulacdo em modo dindmico, sendo definida uma estratégia de controlo e analisada a sua
controlabilidade.

Na seccdo 6 sdo apresentadas as conclusdes gerais do presente estudo e as sugestdes para
trabalhos a realizar futuramente.

Na seccdo 7 € apresentada a lista de referéncias que foram utilizadas para a elaboracdo desta tese.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 DESTILACAO

A destilacdo é provavelmente a operacdo unitaria mais estudada na historia da engenharia
quimica. Efetivamente sempre houve uma pesquisa muito ampla relativamente a esta operacdo
pelo facto da mesma ter sido e continuar a ser a técnica de separacdo mais vastamente utilizada
quer a nivel laboratorial quer industrial (Caballero and Grossmann, 2006).

A principal diferenca consiste no facto de que a nivel laboratorial a destilacdo € habitualmente
efetuada por lotes enquanto que a nivel industrial normalmente é realizada de forma continua.
Numa destilagéo por lotes, as composic¢des do lote (alimentacdo), do vapor e do destilado variam
durante a destilacdo, enquanto que numa destilacdo em continuo essas mesmas composices
deverdo ser mantidas constantes, através dos constantes fornecimento de alimentacdo e remocao
de vapor e de liquido do sistema.

Em termos de aplicacdo industrial, sdo utilizadas, em larga escala, quer destilacdo por lotes quer
continua fracionada, por vacuo, azeotropica, extrativa, reativa e por arraste de vapor.

A destilacdo industrial é tipicamente realizada em colunas cilindricas verticais designadas por
torres de destilacdo ou colunas de destilacdo, possuindo didmetros que podem variar entre 65 cm
e 16 m e alturas que podem ir desde os 6 m aos 90 m ou mais (Maloney, 2008).

O projeto e operacdo de uma coluna de destilagdo dependem das caracteristicas da alimentacéo e
dos produtos desejados. Considerando uma alimentacdo constituida por uma mistura binaria,
podem ser utilizados métodos analiticos como o método de McCabe-Thiele ou a equacdo de
Fenske, para efeitos de determinagdo das caracteristicas e dimensionamento das colunas de
destilacdo. Para sistemas mais complexos, em que por exemplo a alimentacdo é composta por
multicomponentes, normalmente recorre-se a ferramentas de simulacdo, quer na fase de projeto

quer de operagédo (Kister, 1992).
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2.1.1 PERSPETIVA HISTORICA

A destilacdo € um método de separacdo extremamente antigo. A sua primeira utilizacdo remonta
ao primeiro século A.D. em Alexandria. Por volta do Século XI, a destilacdo foi usada pela
primeira vez no norte de Italia para produzir bebidas alcodlicas. O desenvolvimento do
equipamento de destilagdo foi, indubitavelmente, influenciado por esta area de aplicacdo. O
equipamento apresentado na figura 1, retirado de Andreas Libavius: Die Alchemie des Andreas
Libavius, ein Lehrbuch der Chemie aus dem Jahre 1597, Verlag Chemie, Weinheim 1964 de
1597, era utilizado para a destilacdo alcoolica realizada por lotes. O calor era fornecido ao
liquido contido no ebulidor (a) construido sobre o forno (b), e o vapor formado era liquefeito em
dois condensadores. A agua de refrigeracdo era mudada periodicamente. O Unico processo
visivel era o fluxo de condensado para o recipiente de recolha (d). Por esse motivo esta técnica
foi designada pela palavra latina destillare, que significa pingar ou gotejar. Mesmo no primeiros
tempos, era conhecido que um conteudo alcodlico mais elevado era possivel recorrendo a um
segundo estagio de destilagdo. No equipamento apresentado na figura referida era possivel
realizar duas destilacdes em simultaneo. O condensado proveniente da primeira destilacdo era
refluxado para a sec¢do superior do ebulidor, designado na altura por Rectificatorium e que era
vaporizado com o vapor proveniente do ebulidor. O vapor entdo produzido era novamente
liguefeito em dois condensadores, sendo o liquido resultante, com um teor alcodlico superior,

recolhido num segundo recipiente.

Figural - Equipamento de destilaco e retificacio
(Adaptado de “Andreas Libavius: Die Alchemie des Andreas Libavius, ein Lehrbuch der Chemie aus dem Jahre
1597, Verlag Chemie, Weinheim 1964”, 1597 (a — Ebulidor; b — Forno; ¢ — Condensadores; d — Recipiente de

recolha; e — Secgdo superior do ebulidor; f — Recipiente de recolha) )

Instituto Superior de Engenharia de Lisboa 61119



Otimizacédo de Estruturas de Destilagdo Azeotrdpica com recurso a Planeamento Experimental | 2013

O termo retificacdo é derivado deste processo o qual, especialmente na Europa, é utilizado para
descrever uma destilacdo multiestagios. As palavras latinas recte facere significam retificar ou
melhorar. Efetivamente, até aos dias de hoje, retificacdo refere-se a um processo através do qual
uma concentragdo superior é obtida apds o primeiro estagio de evaporagdo (Stichlmair, 2005).

A destilacdo na sua forma mais rudimentar ja é praticada ha cerca de 2000 anos, tendo sido
inicialmente aplicada na concentracdo de bebidas alcodlicas, como ja referido anteriormente.
Desde entdo, este processo emergiu como sendo o principal para a separacdo de misturas nos
processos quimicos e industrias associadas, devido a sua versatilidade, simplicidade e economia.
Como mencionado, as primeiras destilacbes realizadas foram do tipo destilacdes por lote (batch),
por vezes designadas por destilagdes simples ou diferenciais. Atualmente, a maioria das
destilacBes sdo do tipo multiestdgio com retificacdo, operadas de modo continuo ou por lote
(Albright, 2008).

2.1.2 FUNDAMENTOS TEORICOS

A destilacdo é um processo fisico que permite a separacdo de uma mistura liquida nos seus
constituintes. Quando essa mistura é parcialmente vaporizada, o vapor normalmente possui uma
composicao diferente da composicéo do liquido residual. Implicitamente a este método existe a
condensacdo do vapor de forma a originar um produto liquido, designado por destilado
(Distillate), sendo que o liquido residual é designado por residuo (Bottoms).

As destilagdes sdo realizadas em reservatdrios verticais (colunas de destilacdo) com dispositivos
de contacto internos, usualmente pratos / tabuleiros (trays) ou enchimentos, que permitem um
contacto intimo entre o vapor e o liquido. Quando operadas em continuo, usualmente 0 modo
preferido, as colunas sdo normalmente alimentadas com uma mistura liquida aproximadamente
no centro da coluna, definindo consequentemente uma secgdo de esgotamento (Stripping zone)
abaixo do ponto de alimentacdo e uma zona de retificacdo (rectifying zone ou enriching zone)
acima desse mesmo ponto. Os componentes mais volateis saem pelo topo da coluna enguanto
que os menos volateis saem pelo fundo. As torres de destilacdo industriais utilizam uma corrente
de refluxo, introduzida no topo da coluna e constituida por uma fracdo liquida do produto obtido
no topo (apds condensacdo). Esta corrente, possuindo um fluxo descendente dentro da coluna ird
arrefecer e condensar os vapores, que circulam no sentido ascendente, permitindo uma separacao

mais eficaz dos componentes e assim aumentando a eficiéncia da coluna. Por regra, quanto
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maior for o caudal desta corrente melhor seré a separacédo, sendo possivel a redugdo do numero

de pratos teoricos para uma dada separacdo (Maloney, 2008).
Um diagrama tipico de uma coluna de destilacéo é apresentado na figura 2.

Condenser

Ve
et

— [ Cooling Medium
N A
[

t
Reflux Liquid Distillate Product

Lone

———————— - Column
-~ (T: Packed)
(Tray or Packed)

N
Feed Mixture

________ Reboil Vapor
f Reboiler

% - '\/

R Heating Medium

Bottoms Product (“residue")

Figura 2 - Esquema de uma coluna de destilagéo: operacdo em modo continuo

(Fonte: Albright’s Chemical engineering Handbook (Albright, 2008))

O calor ¢ fornecido na base da coluna por uma corrente de vapor proveniente do ebulidor, sendo
removido pelo topo da coluna por um condensador originando um produto destilado. Uma fracédo

desse destilado retorna a coluna por uma corrente de refluxo liquida, conforme referido

anteriormente (Albright, 2008).

EQUILIBRIO LIQUIDO-VAPOR

O principio fundamental da destilacdo consiste no equilibrio fisico entre as fases liquidas e de
vapor de um determinado sistema. O equilibrio é a condi¢do alcancada apds um determinado
periodo de contacto entre as fases. Na pratica, os sistemas liquido-vapor normalmente atingem
um estado proximo do equilibrio num intervalo de tempo comparativamente reduzido. No
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equilibrio, a composicéo na fase de vapor é usualmente diferente da composicao da fase liquida,
excetuando 0s casos em que existem azeotropos. A relacdo das concentragdes de equilibrio entre
as duas fases, de um certo componente, € dado pela constante de equilibrio (k) ou volatilidade

(o), constituindo uma medida da tendéncia para vaporizar, de um determinado componente.

A constante de equilibrio (K) relativa a um determinado componente i, € dada pela relacao:

onde

K; = Constante de equilibrio do componente i
y; = Fracdo molar do componente i em equilibrio na fase de vapor

x; = Fracdo molar do componente i na fase liquida

As constantes de equilibrio dos dois componentes do sistema podem ser comparadas, nas

mesmas condicOes, através da volatilidade relativa definida pela relacéo:

K;
aj = ?] (2)

onde

a;; = volatilidade relativa de i em relagdo a j.

Frequentemente a volatidade relativa é expressa como o quociente entre o mais volatil e 0 menos
volatil, pelo que o valor numérico de aij seréd superior a unidade. A volatilidade relativa é uma
excelente ferramenta que permite retirar conclusdes relativas a exequibilidade e facilidade de
realizacdo de duma dada separagdo por destilacdo. Geralmente, quanto maior a volatilidade
relativa entre os dois componentes, mais facil e menos dispendiosa sera a separagdo. No exemplo
da figura 3 é possivel verificar que a volatilidade relativa do sistema Benzeno / o-Xileno é
superior a volatilidade relativa do sistema Benzeno / Tolueno pois a linha de equilibrio encontra-

se mais afastada da reta diagonal do diagrama.
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Figura 3 - Diagrama xy para os sistemas Benzeno / Tolueno e Benzeno / O-Xileno (P=1 bar)
(Fonte: Aspen Plus V 7.3)

Se a volatilidade relativa for unitaria, como sucede no caso dos azedtropos, a separagdo por
destilacdo convencional é impossivel (Albright, 2008).

Existem diversos diagramas que permitem também retirar algumas conclusdes relativas a
viabilidade de uma dada separacéo por destilacdo, sendo que os mais vulgares séo apresentados
nas figuras 4 e 5, relativamente ao sistema Etanol-Agua.
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Figura 4 - Diagrama xy para o sistema etanol-agua (P=1 bar; P=2bar)
(Fonte: Aspen Plus V 7.3)
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Figura5 - Diagrama Txy para o sistema etanol-agua (P= 1 bar)
(Fonte: Aspen Plus V 7.3)

O sistema envolvido num processo de destilacdo pode ser binario ou multicomponente e ideal ou
ndo-ideal. No caso das figuras 4 e 5, trata-se de um sistema binario e ndo ideal, pois a agua €

uma molécula polar enquanto que o etanol é essencialmente apolar (possuindo alguma
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polaridade apenas no extremo da cadeia), sendo ainda possivel verificar, na figura 4, a presenca
de um azeotropo, pelo cruzamento da linha de equilibrio com a reta diagonal do diagrama.
Existem diversos métodos para a previsdo dos dados de equilibrio baseados na aplicacdo dos
fundamentos da termodindmica, a cada fase, encontrando-se estes métodos devidamente
descritos na literatura (vide Walas (1985) e Reid et al. (1987)). Para sistemas multicomponente, a
abordagem usual consiste na obtencdo dos dados de equilibrio para cada par de espéecies do
sistema e posteriormente combina-los de modo adequado afim de se obterem os respetivos dados
de equilibrio para todos os componentes. Existem, atualmente, muitos programas de simulacéo
que possuem os dados do equilibrio liquido-vapor incorporados nos mesmos, o que facilita
bastante a sua obtencao.

Nos sistemas ideais é aplicavel a lei de Raoult, na fase liquida:

yi .P = x;. pi*(T) 3)

sat

onde a pressdo de vapor saturado do componente i, p;", € variavel com a temperatura, sendo

normalmente representada pela equacéo de Antoine:

sat _ B
In p; (T)—A+T+C (4)

onde as constantes A, B e C foram determinadas para varios elementos e compostos. Caso seja

aplicavel a lei de Dalton:

yi= (5)

Combinando as expressdes 3, 4 e 5 obtem-se a equacdo 6 que define os valores de determinado

equilibrio liquido-vapor, relativamente a um sistema ideal.

yi.P = x;. p{*(T) (6)

No entanto, a maioria dos sistemas ndo se misturam de forma ideal na fase liquida, sendo

portanto aplicavel a lei de Raoult modificada, apresentada na equacéo 7.

Instituto Superior de Engenharia de Lisboa 121119



Otimizacédo de Estruturas de Destilagdo Azeotrdpica com recurso a Planeamento Experimental | 2013
* _ L
yi -P=vi(T,x).x;. pi* (7)

Onde o termo yY , dependente da temperatura e composicdo, representa o coeficiente de
atividade da espécie i na fase liquida, também designado por vezes como fator de correcéo da lei
de Raoult. A equacédo anterior é aplicavel quer a misturas ideais, quer ndo ideais, sendo que no

primeiro caso o termo y* assume o valor de um.

EsTAGIOS DE CONTACTO

A unidade mais elementar duma destilagdo multiestagio é cada estagio de contacto considerado
individualmente, conforme ilustrado na forma de diagrama de blocos, na figura 6. Cada estagio
de contacto recebe liquido a partir da estagio superior e vapor a partir do estagio inferior.
Também podera receber uma alimentacdo a partir do exterior e/ou produzir uma corrente de
saida lateral de liquido, vapor, ou ambos.

Interstage Flows

IFfr.'.'-"'l' ] ‘-r'.li 1 *im—1

|

Foziy—= Stage n

]

Vigs1 Yims1 Ly xin

Interstage Flows

Figura 6 - Fluxos dos componentes num determinado estagio de contacto
(Fonte: Albright’s Chemical engineering Handbook (Albright, 2008))

Se ocorrer uma reacdo num dos estagios de contacto, como sucede, na destilacdo reativa, as
concentracdes nesse estagio devem refletir a conversdo obtida nesse estagio a temperatura e

pressdo do mesmo.

MULTIPLOS ESTAGIOS

O estagio de contacto ilustrado na figura 6 pode ser combinado com outros estagios de contacto

formando um processo em cascata de multiplos estagios. Este esquema constitui a coluna de
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destilacdo descrita anteriormente. Em esquemas mais complexos, a coluna de destilacdo pode
possuir multiplas alimentacdes e diversas correntes laterais de saida, podendo ainda ser integrada
com outras colunas de destilagdo, dando origem a uma sequéncia de destilagdo composta por

vérias colunas.

PROJETO DE UM PROCESSO DE DESTILACAO

Tipicamente, o desenvolvimento do projeto de um sistema de destilacdo é realizado em trés

etapas, o projeto conceptual, o projeto preliminar e o projeto de detalhe.

1. Projeto conceptual

O objetivo final desta etapa é a obtencdo de um diagrama para 0 processo onde constem todos 0s
equipamentos, as ligacGes e caracteristicas de todas as correntes e as condigdes operatorias.
Normalmente sdo conhecidas as caracteristicas da mistura a separar (componentes: ndmero,
nome e composicdo, pressdo e temperatura) bem como as caracteristicas dos produtos resultantes
(normalmente o grau de pureza). Podem ser consideradas diversas abordagens e metodologias
em combinacdo com determinadas heuristicas para a conce¢do da sequéncia de destilacdo mais
adequada a cada caso, devendo ser considerados diversos aspetos como as caracteristicas da
mistura (nUmero de componentes, composi¢cdo dos componentes, idealidade ou nédo-idealidade,
formacdo ou ndo de azedtropos e tipos de azebtropos, pressdo, temperatura, de entre outros).
Desta analise é possivel obter-se diversas sequéncias de destilacdo viaveis para a separacao
pretendida, que podem ser do tipo simples (sequéncia direta ou sequéncia indireta) ou do tipo
complexo (colunas com acoplamento térmico de correntes, com integracdo energética entre

colunas, com saidas laterais, de entre outras) (Doherty and Malone, 2001).

2. Projeto Preliminar

Nesta fase € realizado um dimensionamento e determinacdo das colunas de destilacdo de modo a
que possam ser cumpridas as especificacBes requeridas para os produtos. Neste ambito,
enquadram-se duas abordagens:

i. A abordagem abreviada (shortcut) que se baseia metodo FUGK (Fenske-
Underwood-Gilliland-Kirkbridge). Conhecendo as condicdes da corrente de
alimentacdo (Temperatura, Presséo e Composicdo) e estabelecendo as composicdes
dos produtos, através de calculos baseados nas equacdes de Fenske e de Underwood,

obtem-se 0 numero minimo de pratos e a razdo de refluxo minima, respetivamente.
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Atendendo a determinadas heuristicas baseadas nos estudos de Fair e de Bolles
(1968), pode determinar-se a razéo de refluxo pretendida (15 a 25 % superior a razdo
de refluxo minima (Luyben, 2006)) e obter-se ainda, a posi¢do Otima do prato de
alimentacdo (através da relacdo de Kirkbridge), bem como o numero de pratos
adequado para essa razdo de refluxo, através da correlacdo empirica de Gilliland

(normalmente duas vezes superior ao humero minimo de pratos);

A abordagem rigorosa que se traduz na resolucao, relativamente a cada estagio, das
equacbes MESH (Material balance equation, Equilibrium equations, Summation or
Stoichiometric equations, Heat or enthalpy or energy equations). Estas equacgdes
descrevem totalmente uma coluna de destilagéo, definem os balangos materiais totais,
balancos energéticos totais e composicOes totais. Descrevem, ainda, para cada
estagio, as condi¢cdes de equilibrio, balangos massicos para cada componente e para

todos os componentes, e balancos energeticos (Kister, 1992).

3. Projeto de Detalhe

A etapa final consiste no projeto de detalhe, em que sdo especificados rigorosamente todos 0s

equipamentos e caracteristicas respetivas. No caso da destilacdo destacam-se: os tipos de

estagios, numero de furos dos pratos (no caso de pratos perfurados), tipo de enchimento, nimero

de unidades de transferéncia e altura de cada unidade de transferéncia (no caso de colunas com

enchimento), caracteristicas da tubagem diversa, dimensdo e tipo de bombas, areas dos

permutadores de calor, dimenséo e tipo de valvulas, de entre outros.

A sequéncia tipica associada ao projeto de uma coluna de destilagdo é a seguinte:

1. Determinar a composi¢do da alimentacdo incluindo todos 0s componentes, ainda que

minoritarios;

Estabelecer o grau de separacdo pretendido, incluindo purezas dos produtos chave, bem
como as fracbes de determinados componentes a recuperar, eventualmente, nas
correntes;

Obter propriedades fisicas importantes dos componentes envolvidos, incluindo
sobretudo composicOes referentes ao equilibrio liquido-vapor, temperaturas e gamas de

pressdo da separacdo. Em grande parte dos casos, determinadas ferramentas ou
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aplicacdes informaticas permitem a previsao de propriedades fisicas como dados de
equilibrio, densidades, viscosidades, tensdes superficiais e coeficientes de difusao;

4. Calcular o indice de separacdo apropriado (usualmente pratos teéricos mas por vezes
numeros de unidades de transferéncia) para a separacao pretendida;

5. Especificar o equipamento necessario para o processo. Embora o enfoque se encontre na
coluna de destilacédo, os permutadores de calor, as bombas, 0s sistemas de controlo, entre
outros, devem também ser contemplados. Este passo inclui a determinacdo do nimero de
pratos em fungdo do numero de pratos tedricos, ou a altura da zona de contacto em

funcéo das unidades de transferéncia (Luyben, 2006).

2.1.3 DESTILACAO AVANCADA

AZEOTROPIA

A palavra azeotropo deriva de uma palavra grega que designa “inalterado na ebuli¢do™.

E possivel encontrar na literatura diversas formas de definir o conceito de aze6tropo, sendo que
apenas uma delas é suficientemente geral para contemplar todas as situacfes. Para misturas
homogéneas de vapor-liquido, todas as definicbes sdo aplicaveis. No entanto, 0 mesmo néo
sucede relativamente a sistemas de equilibrio mais complexos como por exemplo, quando estdo
presentes multiplas fases liquidas ou reac6es quimicas.

De uma forma geral, um estado azeotropico é definido como um estado em que ocorre a
transferéncia de massa entre as fases, enquanto que a composi¢do de cada fase se mantem
constante, mas ndo necessariamente igual.

De facto, um azeotropo pode ser definido como uma mistura de dois ou mais componentes que
quando é levada a ebuli¢do origina um vapor com a mesma composi¢do do liquido, implicando a
impossibilidade de posterior separacdo dos componentes por destilagéo simples.

Em sistemas que exibem um comportamento ideal na fase liquida, conforme ja referido
anteriormente, aplica-se a lei de Raoult e ndo ha ocorréncia de azeodtropos. Quando estamos
perante um comportamento nao-ideal, os sistemas dizem-se apresentar desvios negativos a lei de
Raoult, se o coeficiente de atividade das espécies, yi., for inferior a um e desvios positivos se
esse coeficiente tiver um valor superior a um. Se esse valor se afastar suficientemente do valor
um poderemos ter a possibilidade de formagdo de um aze6tropo. No entanto, os desvios a lei de
Raoult ndo sdo por si sé suficientes para que haja ocorréncia de um aze6tropo, 0s pontos de

ebulicdo dos componentes deverdo também ser suficientemente proximos para permitir a

Instituto Superior de Engenharia de Lisboa 16119



Otimizacédo de Estruturas de Destilagdo Azeotrdpica com recurso a Planeamento Experimental | 2013

formacgéo de um azeotropo, sendo que a formacdo de um azedtropo dificilmente ocorrera entre
compostos cujos pontos de ebulicao difiram em mais de 30 °C (Albright, 2008).

Cada azeotropo tem um ponto de ebulicdo caracteristico que € fixo, podendo ser superior ou
inferior ao dos constituintes puros da mistura, sendo designados por azedtropos de maximo e de
minimo ponto de ebulicdo, respetivamente.

Um azeo6tropo pode ainda ser homogéneo ou heterogéneo, consoante as fases liquidas dos seus
componentes sejam ou ndo misciveis.

Em operacdes de destilacdo, as separacOes resultam das diferengas de composicdo entre as fases
liquidas e de vapor resultantes da vaporizacdo parcial da mistura liquida ou da condensacéo
parcial da mistura de vapor. A fase de vapor é enriquecida com os componentes mais volateis
enquanto que a fase liquida é empobrecida nesses mesmos componentes. Em muitas situacoes,
no entanto, as diferencas de composicdo entre as fases liquidas e de vapor no equilibrio sdo
bastante reduzidas (condi¢bes de ponto de estrangulamento - pinched conditions), sendo
necessarias sucessivas vaporizacGes e condensacGes para que Se consiga obter a separacdo
pretendida. Para além disso, conforme anteriormente abordado, pode mesmo chegar-se a uma
situacdo em que as composi¢cdes nas duas fases sdo idénticas, formando-se um aze6tropo,
tornando a separacdo por destilacdo simples impossivel. No caso de se pretender separar 0s
componentes de uma mistura que forme um azeo6tropo, acima da composicdo azeotropica, é

necessario recorrer a técnicas de destilacdo avancada (Maloney, 2008).

Diversas técnicas baseadas em destilacdo foram desenvolvidas para sistemas de baixa
volatilidade relativa (normalmente < 1,10) ou que exibam um comportamento azeotrdpico. Essas
técnicas assentam em determinados mecanismos que permitam alterar o comportamento do
equilibrio liquido-vapor dos componentes principais da mistura (Seader et al., 2011). Podem

destacar-se as seguintes:

1. Destilagdo Extrativa

Neste tipo de destilacdo € utilizada uma quantidade elevada de um solvente com um ponto de
ebulicdo relativamente elevado provocando uma alteracdo dos coeficientes de atividade de modo
a que a volatilidade dos componentes principais se torne mais favoravel. Tipicamente, o solvente
¢ adicionado a coluna de destilagdo junto ao topo da coluna, saindo pelo fundo sem ocorrer a
formacéo de azeotropos. Se a alimentacéo da coluna possuir um azeétropo, a adi¢do do solvente

ird quebra-lo, podendo ainda ocorrer inversdo de volatilidades dos componentes.
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2. Destilagdo Salina
Este tipo de destilacdo constitui uma variante da destilacéo extrativa, em que € adicionado um sal
ndo idnico e soluvel na corrente de refluxo, provocando uma alteracdo das volatilidades dos

componentes. Este sal mantem-se sempre na fase liquida & medida que atravessa a coluna.

3. Destilacdo com Variacao de Pressao
E normalmente utilizada para separar uma mistura que forma um aze6tropo sensivel & pressao.

Utiliza duas colunas em sequéncia que operam a diferentes pressoes.

4. Destilacdo Azeotropica Homogénea

Permite a separacdo dos componentes de uma mistura através da adi¢do de um arrastador que
forma um aze6tropo de minimo ou de maximo pontos de ebulicdo com um dos componentes da
mistura. O ponto de adicdo do arrastador dependera do local de onde serd removido o aze6tropo
formado. Assim, se o0 aze6tropo formado for de ponto de ebulicdo minimo devera ser adicionado
no topo da coluna, se por outro lado, o aze6tropo for de ponto de ebulicdo maximo devera ser
adicionado no fundo.

5. Destilacdo Azeotropica Heterogénea

Neste tipo de destilacdo é formado um aze6tropo de ponto de ebulicdo minimo, apés adicdo do
agente massico (entrainer) apropriado. Esse azedtropo distribui-se por duas fases liquidas no
condensador. Uma das fases liquidas formadas no condensador € enviada novamente a coluna
por uma corrente de refluxo, sendo que a outra fase liquida é enviada para uma nova etapa de

separacao ou constitui um produto final.

6. Destilacdo Reativa

Trata-se de um caso especial em que ocorre, num mesmo equipamento, uma rea¢ao quimica em
simultdneo com uma destilacao.

Neste caso é adicionado um produto quimico que reage de modo seletivo e irreversivel com um
dos componentes da mistura, sendo o produto da reagéo separado por destilagdo dos restantes
componentes que ndo reagiram. A reacao é posteriormente revertida para recuperar o agente de
separacdo (reagente). Esta operacdo, muitas vezes designada por destilacdo catalitica, se for
utilizado um catalisador, € particularmente adequada para reac6es limitadas por restricbes de

equilibrio, uma vez que o produto vai sendo separado de forma continua.
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Para destilacbes multicomponente convencionais, a determinacdo de uma sequéncia de
destilacdo viavel, bem como o projeto da coluna e a sua otimizacdo sdo relativamente simples.
Em contraste, a determinacdo e otimizacdo de sequéncias de destilagdo avangada sé&o
consideravelmente mais dificeis. Os calculos referentes a destilagbes avangadas séo
frequentemente mal sucedidos devido a ndo-idealidade das solucgdes liquidas e/ou a dificuldade
de especificar separacfes exequiveis. De modo a diminuir a possibilidade de insucesso dos
calculos referidos sdo comummente e previamente utilizados diagramas ternarios e solugdes
gréaficas neles baseados, que fornecem informacdo relativa as sequéncias viaveis de destilacdo
avancada, antes de se proceder a realizacdo dos célculos rigorosos associados (Seader et al.,
2011).

MapPAS DE CURVAS DE RESIDUOS

Quando se adiciona um agente massico a uma mistura binaria, obtem-se uma mistura ternaria,
sendo necessario considerar o equilibrio de fases da nova mistura formada, bem como prever as
gamas de composicOes de destilado e residuo possiveis. Diagramas triangulares sao
frequentemente utilizados para descrever as relagdes de equilibrio de misturas ternérias, sendo
que especialmente importantes sdo os diagramas de curvas de residuos e os diagramas ternarios.
Um exemplo destes diagramas referentes ao sistema Etanol / Agua / n-Pentano é apresentado na

figura 7.

Ternary map for ETHANOL/'WATER/PENTANE
|

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,

‘\Q

3 05 06 07 L 02 03 04 05 06 07 08 09
33,13 C 33,80 C ETHANOL Molefrac ETHANOL

Figura7 - Diagrama de curvas de residuos-RCM (esquerda) e diagrama terndario (direita) para o sistema
Etanol / Agua / n-Pentano (P = 1 bar)
(Fonte: Aspen Plus V 7.3)
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Uma curva de residuo descreve a alteracdo da composicdo da fase liquida de uma mistura
durante a evaporacdo continua nas condi¢bes do equilibrio liquido-vapor. Mdltiplas curvas de
residuo para um determinado sistema, representadas num diagrama triangular constituem um
mapa de curvas de residuo. Estes mapas permitem aferir da exequibilidade de separa¢cdo de uma
mistura, por destilacdo, e por esse motivo constituem uma ferramenta muito importante no
projeto de um processo destilativo. Os mapas de curvas de residuos séo tipicamente utilizados
para analise de misturas ternarias cuja separacao é dificil, devido a formacdo de aze6tropos, ou
quando existem baixos valores de volatilidade relativa.

As curvas de residuos comecam a ser tracadas a partir da composicédo da alimentacéo e dirigem-
se para 0S componentes puros ou para 0s pontos azeotrdpicos. Os pontos azeotropicos podem
originar regides de destilacdo criadas pelo tragado de linhas de fronteira, entre os pontos de
composicdo relativos a cada azedtropo. Caso a composicdo da alimentacdo esteja situada dentro
de uma determinada regido de destilacdo, ndo € possivel tracar uma curva de residuo que
atravesse uma linha de fronteira. Numa coluna de destilacdo, isto implica que ndo é possivel
obter simultaneamente componentes puros nas suas correntes de topo e de fundo, ou seja, pelo
menos numa dessas correntes tera de obter-se uma mistura azeotrépica. Dois componentes puros
que estejam presentes em regides diferentes, ndo poderdo ser separados por destilacdo

convencional.

Os pontos que representam 0s componentes puros e 0s pontos azeotrépicos sdo designados por

nodos, sendo que € possivel existirem 3 tipos de nodos:

1.Nodo estavel

Representam 0s componentes puros ou 0S pontos azeotrépicos com o ponto de ebulicdo mais
baixo, sendo que todas as curvas de residuo terminam em nodos estaveis.

2.Nodo instavel

Representam 0s componentes puros ou 0S pontos azeotrépicos com o ponto de ebulicdo mais
elevado. Normalmente as curvas de residuos sao iniciadas nestes nodos, nunca terminando num
deles.

3.Ponto de sela

Representam 0s componentes puros ou 0s pontos azeotropicos com ponto de ebulicdo

intermédio, sendo que as curvas de residuo sdo tracadas em direcdo a estes pontos e afastam-se
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dos mesmos, nunca sendo 0s mesmos pontos terminais. Apenas as linhas fronteira sdo iniciadas

ou terminam em pontos de sela (Maloney, 2008; Seader, 2011).

2.2 COLUNAS COM ACOPLAMENTO TERMICO (TCDC-SS) E COLUNAS DE PAREDE
DIVISORIA (DWC)

A principal desvantagem da destilagdo reside no facto de requerer um elevado consumo
energético. Realmente, as sequéncias de separacdo utilizando colunas convencionais
(alimentacdo Unica, duas saidas de produtos, um condensador e um ebulidor) possuem uma
ineficiéncia intrinseca causada pela irreversibilidade termodinamica introduzida pela mistura das
correntes de alimentacdo, do topo e do fundo da coluna. Esta mistura é inerente a qualquer
separacdo que envolva um componente com um ponto de ebulicdo intermédio podendo ser
generalizada para uma mistura de n componentes.

Atendendo ao referido, nos ultimos anos, tem vindo a ser estudadas diversas alternativas, com o
intuito de reduzir o consumo energético associado aos processos de destilacdo. De entre essas

alternativas, sdo de destacar as seguintes:

1. Sistemas de colunas com acoplamento térmico de correntes
Estes sistemas aplicados geralmente na separacdo de misturas constituidas por trés componentes,
podem ser de 3 tipos:

I. Sistema com acoplamento integral de correntes, usualmente designado por Fully
Thermally Coupled Distillation Column (FTCDC) ou coluna de Petlyuk. A configuragéo
tipica consiste numa coluna principal ligada termicamente por quatro correntes (duas
liquidas e duas de vapor) a uma outra coluna, situada lateralmente, onde ocorre uma pré-
separacdo dos constituintes. Neste caso, aplicam-se um ebulidor e um condensador;

Il.  Sistema com acoplamento parcial de correntes, constituido por uma coluna termicamente
acoplada a coluna de retificacdo lateral, vulgarmente designado por Thermally Coupled
Distillation Column with Side Rectifier (TCDC-SR). A configuracdo tipica consiste
numa coluna principal ligada termicamente por duas correntes (uma liquida e uma de
vapor) a uma outra coluna, situada lateralmente, onde ocorre a retificagdo. Neste caso,
aplicam-se um ebulidor e dois condensadores;

I1l.  Sistema com acoplamento parcial de correntes, constituido por uma coluna termicamente
acoplada a coluna de esgotamento lateral, vulgarmente designado por Thermally Coupled

Distillation Column with Side Stripper (TCDC-SS). A configuracéo tipica consiste numa
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coluna principal ligada termicamente por duas correntes (uma liquida e uma de vapor) a
uma outra coluna, situada lateralmente onde ocorre o esgotamento. Neste caso, aplicam-

se dois ebulidores e um condensador.

As correntes de interligacdo entre as colunas, referidas anteriormente, quando introduzidas no
topo ou fundo de uma coluna, constituem (ainda que parcialmente) uma corrente de refluxo ou
uma corrente de vapor de ebuligdo a essa mesma coluna, consoante se trate de uma corrente de
liquido ou de vapor, respetivamente.

De entre os trés sistemas descritos anteriormente, os sistemas com acoplamento parcial de
correntes (Il e 111) constituem frequentemente configuracdes mais eficientes do que o sistema
com acoplamento integral de correntes (1) (Agrawal and Fidkowski, 1998).

Estudos teoricos reportados por Petlyuk et al. (1965) demonstraram que a ineficiéncia energética
associada as configuraces convencionais de destilacdo, pode ser melhorada através da exclusao
de permutadores de calor (condensadores e ebulidores) e introdugdo de correntes de acoplamento
térmico entre colunas. Se um permutador de calor for removido, o refluxo liquido ou a carga de
vapor, consoante o caso, sdo fornecidos por uma nova corrente proveniente da outra coluna.
Desta forma, é possivel reduzir os custos energéticos e, em alguns casos, também os custos de
capital.

Estudos diversos realizados por varios investigadores (Rudd, 1992; Fidkowsky and Agrawal,
2001) revelaram que as configuracfes com acoplamento térmico podem implicar reducgdes no
consumo energético na ordem dos 30 %, quando comparados com 0s sistemas convencionais
(Caballero and Grossmann, 2006).

Neste enquadramento, tem vindo a crescer, nos Gltimos anos, o interesse em sistemas de
acoplamento térmico e colunas de parede divisOria para separacdo dos constituintes de misturas
ternarias. O desenvolvimento de sistemas termicamente acoplados resultou das tentativas de
encontrar alternativas menos dispendiosas para a separacdo de misturas de multicomponentes,
geralmente trés. Uma das primeiras aplicacOes foi a configuragcdo com coluna de retificacdo
lateral, seguindo-se naturalmente a configuragdo com a coluna de esgotamento lateral e

posteriormente a coluna com préfracionador, ou coluna de Petlyuk (Maloney, 2008).
2. Sistemas com colunas termicamente integradas
Neste tipo de sistemas a integracdo térmica € normalmente realizada recorrendo a permutadores

de calor.
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3. Sistemas com colunas assistidas por bombas de calor

As bombas de calor convencionais sdo normalmente de acionamento elétrico do tipo de
recompressdo de vapor. O funcionamento destas bombas baseia-se no principio de que um
liquido entra em ebulicdo a uma temperatura mais elevada no caso de ser aumentada a sua
pressdo. Deste modo, um liquido de baixa pressdo passa atraves de um evaporador, onde recebe
calor provocando a ebulicdo do liquido a uma temperatura inferior. O vapor de baixa pressao
gerado passa por um compressor sendo comprimido até uma pressao superior. O vapor de alta
pressdo resultante entra entdo num condensador, onde se d4 a sua condensacdo e
consequentemente a transferéncia do seu calor latente a uma temperatura superior, antes de
sofrer expansao, passando novamente a um liquido de baixa pressdo. As bombas de calor podem
ser ligadas a colunas de destilacéo de trés formas. A forma mais simples consiste em substituir o
vapor e a agua de refrigeracdo por um fluido refrigerante (sistema fechado). As restantes formas
de bombas de calor utilizam os fluidos das colunas como refrigerantes. Assim, quando o
destilado € um bom fluido refrigerante, a recompresséo de vapor pode ser usada. Por outro lado,
se o0 residuo for um bom fluido refrigerante, a sua evaporagdo parcial pode ser utilizada
(Zereshki, 2012).

Relativamente aos sistemas constituidos por colunas com acoplamento térmico de correntes
assumem um papel extremamente relevante, os sistemas termodindmicamente equivalentes,
conhecidos como colunas de parede divisoria, ou mais vulgarmente por Dividing-Wall Columns
(DWC) ou colunas Kaibel. Tratando-se de misturas ternarias, estes sistemas, sdo normalmente
constituidos por uma unica coluna em que é instalada uma parede divisoria disposta de uma
determinada forma, consoante o sistema em questdo. Conforme ja referido, as colunas Kaibel e
0s sistemas com acoplamento térmico de correntes, sdo termodinamicamente equivalentes, desde
que a parede interna instalada nas primeiras possua isolamento térmico (Lestak et al., 1994), pelo
que, em termos dos custos energéticos, eles deverdo ser equivalentes. No entanto, as colunas
DWC oferecem beneficios adicionais relativamente a reducdo dos custos de investimento, sendo
que os valores tipicos rondam os 30%.

Diversos estudos tedricos e experimentais realizados por Abdul Mutalib e Smith (1998)
demonstraram que as colunas do tipo DWC podem ser operadas e controladas com sucesso, da
mesma forma com o que sucede relativamente as colunas com acoplamento térmico de correntes.
(Amminudin et al., 2001)

Instituto Superior de Engenharia de Lisboa 23119



Otimizacédo de Estruturas de Destilagdo Azeotrdpica com recurso a Planeamento Experimental | 2013

2.3 SIMULACAO DE PROCESSOS

Atualmente, na maioria dos casos, os calculos referentes aos diversos processos sdo realizados
recorrendo a simuladores comerciais. Estes programas contém modelos para a generalidade das
operacdes unitarias, bem como modelos de propriedades fisicas e termodinamicas.

Os programas de simulacédo de processos podem ser divididos em duas categorias principais:

1. Programas de sequéncia modular
Neste tipo de programas as equacOes que descrevem cada operacdo unitaria séo
resolvidas médulo a médulo de modo faseado, sendo utilizadas técnicas iterativas para a
resolucéo de problemas resultantes da informacgéo dos reciclos;

2. Programas simultaneos
Neste caso, todo o processo é descrito por um conjunto de equacBes, sendo que essas
equacOes sdo resolvidas de forma simultanea e ndo de forma faseada como sucede com
0s programas baseados numa abordagem sequencial. Os programas simultaneos
permitem a simulacdo de processos e equipamentos em estado ndo estacionario e

permitem uma convergéncia mais célere no caso de existirem multiplos reciclos.

No passado, a maioria dos programas de simulagdo eram do tipo de sequéncia modular. Esses
programas eram mais simples de desenvolver e requeriam menores desempenhos, na perspetiva
computacional. As maiores dificuldades advinham da realizacdo dos métodos iterativos para
resolucédo dos problemas dos reciclos e obter convergéncia. A principal limitacdo deste tipo de
programas consistia na incapacidade de simular o comportamento dindmico, dependente do
tempo, de um determinado processo. Efetivamente, os simuladores dindmicos requerem uma
consideravelmente superior capacidade computacional comparativamente aos simuladores de
estado estacionario, de modo a resolver as milhares de equacdes diferenciais necessarias a
descricdo de um dado processo. Com o advento de computadores mais desenvolvidos,
atualmente, ndo existe qualquer restrigdo ao recurso a simuladores dindmicos. Pelas sua natureza,
0s programas simultdneos ndo possuem o0s problemas de convergéncia dos reciclos
caracteristicos dos simuladores sequenciais. No entanto, como a temperatura, a pressao, e 0
caudal ndo séo estabelecidos e os valores de entrada numa unidade ndo sdo determinados pelos
valores de saida calculados pela unidade precedente da sequéncia, 0s programas simultaneos

requerem um tempo de simulagdo superior. Este facto conduziu ao desenvolvimento de
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programas hibridos em que o estado estacionario é utilizado para gerar as condigdes iniciais da
simulacdo dindmica, baseada em equaces. A principal vantagem dos simuladores simultaneos e
dindmicos é a sua capacidade de simular as condi¢des de estados ndo estacionarios que ocorrem
no arranque e nas falhas de um processo. Pelos motivos referidos, os simuladores dinamicos tém
vindo a ser utilizados de forma cada vez mais frequente no projeto de sistemas de controlo.
Como exemplos de simuladores com as caracteristicas dos referidos anteriormente, destacam-se
0 Aspen HYSYS, o Aspen Plus, o Chemcad, o Design I, o PRO/Il e DYNSIM e o UniSim Design
(Towler and Sinnot, 2008).

ESPECIFICACAO DOS COMPONENTES E MODELOS DE PROPRIEDADES FiSICAS

O primeiro passo na elaboracdo da simulacdo de um processo consiste no estabelecimento da
base quimica do modelo, selecionando os componentes a incluir no balanco de massas e 0s
modelos a usar na previsao de propriedades fisicas e de equilibrio de fases.

Os simuladores comerciais contém uma vasta base de dados de componentes puros, sendo que 0s
mais comuns sdo0 0S compostos organicos, mas existindo também diversos compostos
inorganicos e eletrolitos. A selecdo dos componentes devera ser bastante criteriosa, atendendo
aos componentes que poderdo ter um maior impacto relativamente ao projeto do processo,
operacdo e aspetos econdmicos. Também no que concerne a selecdo dos modelos de previsdo de
propriedades, os mais comuns integram a generalidade dos simuladores comerciais, devendo a
sua selecdo obedecer a consideravel rigor atendendo as caracteristicas das espécies envolvidas,
de modo a que se obtenha uma representacdo cabal do sistema em causa (Towler and Sinnot,
2008).
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3 IMPLEMENTAGCAO E SIMULAGCAO EM ESTADO ESTACIONARIO

Normalmente, para a implementagdo de um sistema de destilacdo nos simuladores comerciais é
necessario determinar, ainda que de forma aproximada, a estrutura do sistema, como o numero
de pratos das colunas e posicdo dos pratos de alimentacdo, bem como determinadas condicdes
operatdrias, como raz@es de refluxo, especificacbes quer da alimentacdo quer dos produtos, de
entre outros. Neste &mbito, o presente trabalho foi desenvolvido tendo como referéncia o estudo
realizado por Kiss e Suszwalak (2012) relativamente a destilacdo azeotrdpica de uma mistura de
etanol e agua a partir de uma composicéo ligeiramente inferior a do conhecido azeétropo binéario
formado entre os dois componentes (89,47% mol EtOH). Na realidade, o estudo referido
constitui 0 ponto de partida que permitiu comecar a esbocar os esquemas e sequéncias mais
adequados a este trabalho, fornecendo diversos dados estruturais e condi¢cdes operatorias, que
possibilitaram a sua inicializacdo. Considerando o mencionado, foram implementados no
simulador de processos Aspen HYSYS dois sistemas:

1. Um sistema constituido por duas colunas convencionais, na sequéncia inversa, adiante
designado por SC (Sistema Convencional);

2. Outro sistema constituido por uma coluna principal e uma coluna de esgotamento lateral,
em que as duas colunas sdo acopladas termicamente por intermédio de duas correntes,
uma de liquido e outra de vapor, sendo este sistema designado por TCDC-SS (Thermally
Coupled Distillation Column with Side Stripper).

Relativamente ao sistema referido no ponto 1 poderia realizar-se a determinacdo de alguns
parametros e condi¢des, recorrendo a ferramenta Shortcut Distillation Column incorporada no
Aspen HYSYS, conforme procedimento descrito na secgdo 2. No entanto, havendo informacéo
experimental disponivel, optou-se por utiliza-la em detrimento daquela que seria possivel obter,
por aquela via, facilitando a implementacéo.

Para ambos os sistemas foi adotado o pacote de previsdo de propriedades UNIQUAC,
incorporado no Aspen HYSYS, que permitiu a previsdo das propriedades termodindmicas dos
componentes envolvidos, nomeadamente os respetivos coeficientes de atividade.

O agente massico utilizado foi o n-pentano. De acordo com o estudo realizado por Kiss e
Suszwalak (2012) a utilizacdo do n-pentano representa uma reducéo do custo energético de cerca
de 35 % quando comparado, por exemplo, com a utilizacdo de ciclohexano, conforme estudo
realizado por Sun et al. (2011).

Considerando o sistema constituido (Etanol / Agua / n-Pentano) e para aferir da viabilidade de

separagdo dos seus 3 constituintes, foram obtidos através do Aspen Plus, os diagramas ternarios
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e as curvas de mapas de residuos a pressdo de 1 e 2 bar (vide anexos C e D). Em todos 0s casos €
possivel verificar que, para o sistema em questdo, é possivel uma separacdo precisa (sharp split),
através de duas colunas dispostas na sequéncia indirecta, sendo que a composi¢do da
alimentacdo pode ser ajustada para separar na primeira coluna o etanol (como residuo) do
azeotropo ternario, de ponto de ebulicdo minimo, formado (como destilado). O destilado, apos
condensacéo, sendo constituido por duas fases imisciveis (essencialmente agua e n-pentano) é
separado por gravidade no condensador, sendo que a fase organica (n-pentano principalmente) é
recirculada & primeira coluna e a fase aquosa (principalmente dgua e algum etanol) é enviada
para a segunda coluna para separacdo dos dois componentes. Desta forma, o processo geral

perfigura um esquema de destilacdo azeotrdpica heterogénea (Bastidas et al., 2010).

3.1 IMPLEMENTACAO DO SISTEMA CONVENCIONAL (SC)

Atendendo ao referido na seccdo 3 foram considerados os dados do artigo mencionado (Kiss and

Suszwalak, 2012), sendo que os respetivos valores sdo apresentados na tabela 1.

Tabela 1l - Parémetros para implementacéo do sistema convencional (SC)

Parametro Valor Unidade
Razé&o de refluxo da coluna C1 0,12 kmol/kmol
Numero de estagios da coluna C1 25 NA
Numero do prato de alimentacdo da mistura etanol / agua 11 NA
Numero do prato de alimentacdo do agente massico (OD2) a coluna C1 9 NA
Numero do prato de alimentacdo da corrente D22 a coluna C1 8 NA
Razé&o de refluxo da coluna C2 2,14 kmol/kmol
Numero de estagios da coluna C2 29 NA
Caudal de alimentacdo de etanol (A) a coluna C1 85 kmol/h
Caudal de alimentacdo de agua (A) a coluna C2 15 kmol/h
Caudal de alimentacdo de agente massico (OD2) a coluna C1 751,57 kmol/h
Pressao de operacao da coluna C1 1 bar
Pressao de operacao da coluna C2 1 bar
Pureza do etanol (corrente R1) 99,70 % (mol)
Pureza da agua (corrente R2) 98,50 % (mol)

Para a construgdo do diagrama deste processo, apresentado na figura 8, descreve-se de uma
forma sucinta, os passos e aspetos considerados mais relevantes:
1. Foi introduzida uma primeira coluna (C1) convencional, tendo sido selecionado um

condensador do tipo total, introduzidas as pressdes e 0 numero de pratos respetivo;
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10.

11.

12.

Foi criada a corrente de alimentacdo, introduzidas as suas caracteristicas e ligacdo a
coluna C1 no prato respetivo;

Foram criadas trés novas correntes: uma corrente de saida lateral a partir do condensador
(AD) e as tipicas correntes de destilado (OD) e residuo (R1);

Para esta coluna (C1), foram criadas as especificagcdes apresentadas na tabela 3;

Foi introduzida uma segunda coluna (C2) convencional, sendo também selecionado um
condensador total, introduzidas as pressfes de operacdo e o niUmero de pratos;

Foi criada uma corrente de alimentacdo (AD1), sendo ligada no prato respetivo, e duas
correntes de saida: destilado (D2) e residuo (R2);

Relativamente a esta coluna foram introduzidas as especificagdes constantes da tabela 3;
Foram criadas as correntes de reciclo da fase organica (OD2) e do destilado da coluna
C2 (D21), tendo sido ligadas a coluna C1 nos pratos respetivos (Nota: O pentano foi
inicialmente adicionado na corrente OD2, sendo que este componente circula em circuito
fechado, pois sendo utilizado na coluna C1 €é separado e recirculado novamente a essa
coluna);

N&o havendo informacéo relativa as correntes OD2, D21, AD1, foi necessario introduzir
sucessivamente alguns valores (composicOes, pressdo, temperatura) nessas correntes até
gue se conseguisse obter convergéncia de ambas as colunas, consideradas
individualmente;

Em simultdneo foram introduzidas 3 operagdes ldgicas de reciclo para efetuar,
posteriormente, a ligacdo entre as correntes OD1/0OD2, AD/AD1 e D2/D21,

A interligacdo destas correntes constituiu a maior dificuldade na implementacdo desta
sequéncia, pois as diversas caracteristicas dos pares de correntes tinham de ser muito
préximas de modo a que se conseguisse fechar o circuito, realizando a ligacdo aos
correspondentes reciclos e obter convergéncia global do sistema. Este facto acarretou a
necessidade de realizar, de forma iterativa, a introducdo de varios valores de acordo com
0 descrito no ponto 9;

No final foi ainda acrescentada uma corrente designada por RP para realizar a reposi¢éo
de pentano, considerando eventuais perdas nas correntes de residuo (R1 e R2) das
colunas C1 e C2, tendo o célculo respetivo sido efetuado na spreadsheet designada por

‘Controlo’.

As caracteristicas principais das correntes deste processo sdo apresentadas na tabela 2.
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Figura 8 - Diagrama conceptual do sistema convencional (SC)
Tabela 2 - Caracteristicas das correntes do sistema convencional (SC)
CARACTERISTICA / CORRENTE A R1 R2 D2 AD oD OD1 RP
Temperatura (°C) 25,00 81,43 101,25 51,51 34,04 34,04 34,04 35,00
Presséo (bar) 1,000 1,216 1,214 1,000 1,000 1,000 1,000 1,000
Caudal Molar (kmol/h) 100,00 85,02 15,23 16,96 32,19 818,65 818,91 0,26
Fracao Molar Etanol 0,850 0,997 0,015 0,651 0,350 0,076 0,076 0,000
Fracdo Molar Agua 0,150 0,000 0,985 0,311 0,630 0,006 0,006 0,000
Fracado Molar n-Pentano 0,000 0,003 0,000 0,038 0,020 0,918 0,918 1,000
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Tabela 3 - Especificacfes das colunas de destilagédo do sistema convencional (SC)

c1 Razéo de refluxo 0,12
Fracdo molar de etanol no residuo (corrente R1) 0,9970
c2 Razéo de refluxo 2,14
Fracdo molar de agua no residuo (corrente R2) 0,9850

3.2 IMPLEMENTACAO DO SISTEMA DE COLUNAS COM ACOPLAMENTO TERMICO
(TCDC-SS)

Relativamente a implementacdo do sistema TCDC-SS, foram considerados os dados constantes

da tabela 4, obtidos do artigo anteriormente mencionado (Kiss and Suszwalak, 2012).

Tabela 4 - Pardmetros para implementacéo do sistema de colunas com acoplamento térmico (TCDC-SS)

Parametro Valor Unidade

Numero de estagios do pos-fraccionador (SS) 25 NA
Numero do prato de alimentacdo do pos-fraccionador (SS) 10 NA
Razéo de refluxo da coluna principal (TCDC) 0,93 kmol/kmol
Numero de estagios da coluna principal (TCDC) 35 NA
Numero do prato de alimentacdo do agente massico (OD2) a coluna

principal (TCDC) 15 NA
Numero do prato de alimentacdo da mistura etanol / 4gua a coluna principal

(TCDC) 15 NA
Numero do prato de extracdo do liquido (L1) da coluna principal 10 NA
Numero do prato de alimentacéo do vapor (V2) a coluna principal 10 NA
Caudal da corrente da corrente de interligacdo de liquido (L1) 116,1 kmol/h
Caudal da corrente da corrente de interligacao de vapor (V1) 156,6 kmol/h
Caudal de alimentacdo de etanol (A) a coluna TCDC 85 kmol/h
Caudal de alimentacdo de agua (A) a coluna TCDC 15 kmol/h
Caudal de alimenta¢do de agente massico (OD2) a coluna TCDC 851,9 kmol/h
Presséo de operacéo da coluna TCDC 1 bar
Pressdo de operacdo do pos-fraccionador (SS) 1 bar
Pureza do etanol (corrente R) 99,70 % (mol)
Pureza da agua (corrente R1) 97,40 % (mol)

A elaboracdo do diagrama correspondente ao sistema TCDC-SS, apresentado na figura 9, foi
realizada de acordo com os passos descritos em seguida, sendo salientados alguns aspetos
considerados mais importantes:

1. Foi introduzida uma primeira coluna (TCDC) convencional, tendo sido selecionado um

condensador do tipo total, introduzidas as pressdes e o nimero de pratos respetivo;
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2. Foi criada a corrente de alimentacdo, introduzidas as suas caracteristicas e ligacdo a
coluna TCDC no prato respetivo;

3. Foram criadas quatro novas correntes: uma corrente de saida lateral a partir do
condensador (AD), outra corrente de saida lateral a partir do prato 10 (L1), e as tipicas
correntes de destilado (OD) e residuo (R);

4. Para esta coluna (TCDC), foram criadas as especificacdes apresentadas na tabela 6;

5. Foi introduzida uma segunda coluna (SS) sem condensador, introduzidas as pressdes de
operacao e 0 numero de pratos;

6. Foi criada uma corrente de alimentacdo (AD1), sendo ligada no prato respetivo, uma
corrente de alimentacdo (L2) ligada ao prato 1 e duas correntes de saida: vapor (V1) e
residuo (R1);

7. Relativamente a esta coluna foi introduzida a especificacdo constante da tabela 6;

8. Foram criadas as correntes de reciclo da fase organica (OD2) e de vapor (V2), tendo sido
ligadas a coluna TCDC nos pratos respetivos (Nota: O pentano foi inicialmente
adicionado na corrente OD2, sendo que este componente circula em circuito fechado,
pois sendo utilizado na coluna TCDC é separado e recirculado novamente a essa coluna);

9. N&o havendo informacdo relativa as correntes OD2 e AD1, foi necessario introduzir
sucessivamente alguns valores (composicOes, pressdo, temperatura) nessas correntes até
que se conseguisse obter convergéncia de ambas as colunas, consideradas
individualmente;

10. Em simultaneo foram introduzidas 4 operacbes ldgicas de reciclo para efetuar,
posteriormente, a ligacdo entre as correntes OD1/0OD2, L1/L2, V1/V2 e AD/AD],

11. A interligagéo destas correntes constituiu a maior dificuldade na implementagéo deste
sistema, pois as diversas caracteristicas dos pares de correntes tinham de ser muito
préximas de modo a que se conseguisse fechar o circuito, realizando a ligacdo aos
correspondentes reciclos e obter convergéncia global do sistema. Isto obrigou a realizar,
de forma iterativa, a introducédo de varios valores de acordo com o descrito no ponto 9;

12. No final foi ainda acrescentada uma corrente designada por RP para realizar a reposi¢ao
de pentano, considerando eventuais perdas nas correntes de residuo (R e R1) das colunas
TCDC e SS, tendo o célculo respetivo sido efetuado na spreadsheet designada por
‘Controlo’.

As caracteristicas principais das correntes referentes a este processo sao apresentadas na tabela 5.
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Figura 9 - Diagrama conceptual do sistema de colunas com acoplamento térmico (TCDC-SS)
Tabela 5 - Caracteristicas das correntes do sistema de colunas com acoplamento térmico (TCDC-SS)
CARACTERISTICA / CORRENTE A R oD RP L1 V1 R1 OD1 AD
Temperatura (°C) 35,00 81,53 33,98 35,00 36,05 63,35 105,22 33,98 33,98
Presséo (bar) 0,987 1,204 0,987 1,184 1,039 1,086 1,201 0,987 0,987
Caudal Molar (kmol/h) 100,00 85,26 911,66 0,26 116,10 156,60 15,00 911,91 55,50
Fracdo Molar Etanol 0,850 0,997 0,061 0,000 0,153 0,185 0,000 0,061 0,202
Fracao Molar Agua 0,150 0,000 0,005 0,000 0,010 0,192 1,000 0,005 0,792
Fracdo Molar n-Pentano 0,000 0,003 0,933 1,000 0,837 0,623 0,000 0,933 0,005
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Tabela 6 - EspecificacBes das colunas do sistema de colunas com acoplamento térmico (TCDC-SS)

Razdo de refluxo 0,93

TCDC  Fracdo molar de etanol no residuo (corrente R1) 0,9740
Caudal da corrente L1 116,1 kmol/h

SS Caudal da corrente V1 156,6 kmol/h
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4 OTIMIZAGAO E SIMULAGCAO EM ESTADO ESTACIONARIO

Numa perspetiva generalista, a otimizacdo pode ser definida como a utilizacdo de métodos
especificos com o0 objetivo de maximizar ou minimizar uma funcdo composta por diversas
variaveis, sendo determinados os valores para 0s quais a funcdo assume um valor maximo ou
minimo, respetivamente.

A otimizacdo é um processo frequentemente utilizado a nivel industrial e empresarial como
suporte a decisdo, sendo aplicada recorrentemente em variadissimas areas, desde a ciéncia, a
engenharia e aos negdcios. Um vasto leque de problemas de projeto, construcao, operacdo e
andlise de instalacdes industriais podem ser solucionados recorrendo a otimizac&o.

A otimizacdo na indUstria de processos quimicos refere-se a sele¢do do equipamento e condi¢oes
operatorias para a producdo de um determinado composto, de modo a que o lucro seja maximo,
salvaguardando-se naturalmente os aspetos relacionados com a qualidade e a seguranca. Nesta
Gtica, trata-se portanto de determinar a solucdo mais eficiente e a melhor relacdo custo-beneficio
para um dado problema ou para o projeto de um processo. Normalmente, este objetivo pode ser
atingido considerando duas perspetivas: 0 aumento da producdo mantendo o custo, ou a
diminuicdo do custo para uma dada producdo. No primeiro caso, trata-se nitidamente de um
problema matemaético de avaliagdo dos valores apropriados para uma série de variaveis de modo
a maximizar uma variavel dependente, enquanto que no ultimo caso trata-se de um problema de
encontrar um valor minimo, sendo que em termos do lucro ambos sdo considerados problemas
de maximizacdo e a solucdo de ambos € normalmente obtida através de um balanco econémico
entre o custo de capital e o custo operacional. Este balanco pode ser representado como mostra a
figura 10 (Babu, 2004).

Optimum

Operating

Cost per unit

Capital

f (size of equipment)

Figura 10 - Custo de capital / Custo operatério / Custo total em funcéo de f (dimensédo do equipamento)
(Fonte: Babu, B.V., “Process Plant Simulation”, 2004)
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ESTIMATIVA DE CUSTOS POR COMPUTADOR

Nos dias de hoje, com a disponibilidade e facil acessibilidade a computadores pessoais e
programas bastante avangados é possivel realizar a estimativa de custos de uma forma célere e
fiavel. Numerosas ferramentas de simulacdo foram desenvolvidas nas duas ultimas décadas,
sendo exemplo dessas ferramentas as produzidas pela ASPEN, ICARUS, CHEMCAD,
SUPERPRO, PRO II, HYSYS, de entre outros. No entanto essas ferramentas nao incorporavam
quaisquer pacotes de estimativa de custos. Entretanto, a ICARUS desenvolveu um pacote de
estimativa de custos e de avaliagdo econdmica que designou por Questimate, que incorporava 0s
custos relativos a equipamentos, construcdo (instalacdo), tubagem, edificios, equipamento
elétrico, intrumentacdo, mao-de obra, etc. Com a aquisicdo da ICARUS pela ASPEN em 2000, a
ferramenta referida, foi desenvolvida e incorporada nos diversos programas de simulacdo da
ASPEN, sendo possivel desta forma a quantificacdo dos custos referidos a partir das estruturas
criadas nos simuladores (HYSYS e Plus) (Maloney, 2008).

OTIMIZACAO BASEADA EM SIMULAGCAO

A otimizacdo de um modelo de um processo € intrinsecamente dificil, sobretudo no que se refere
a formulacdo da funcdo objetivo, sendo que normalmente em projetos industriais, essa funcao
objetivo é uma medida do desempenho econdémico do processo. Um alargado nimero de fatores
com origem em aplicacBes préaticas, que desempenham um importante papel no mundo atual
industrializado, tém vindo a estimular a pesquisa levada a cabo em otimizacdo baseada em
simulacdo. O fator com maior relevo relaciona-se com a crescente complexidade dos sistemas
que carecem de otimizacéao.

Atendendo ao facto de que se tornou vidvel a andlise de sistemas recorrendo a computadores,
foram incessantemente procurados 0os meios para otimizar esses mesmos sistemas recorrendo a
modelos de simulacdo. No entanto, na pratica, apenas num passado relativamente recente foi
possivel atingir esse objetivo. Diversos trabalhos de ponta nas areas de pesquisa de operagdes
computacionais, incluindo programacao ndo linear, programacdo dindmica e teoria dos jogos,
tornou possivel a utilizacdo de simulacdo em combinacdo com técnicas de otimizagdo. Como
resultado, a simulacdo obteve uma dimensdo em termos de relevancia significativamente
superior.

Efetivamente, as ferramentas tradicionais de otimizacdo estocastica baseadas em modelos

matematicos explicitos, como os métodos de programacao néo linear e os algoritmos classicos
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em programacdo dindmica estocastica, tem vindo a ser preteridos relativamente a otimizacao
baseada em simulacdo, devido fundamentalmente a maior complexidade dos sistemas atuais.
Atualmente a otimizacdo baseada em simulacdo constitui a técnica de ponta em otimizacao,
devido a muito trabalho pioneiro de pesquisa que tem vindo a ser desenvolvido. Embora esta
técnica tenha como suporte rigorosos modelos matematicos, incorporados nos respetivos
programas de simulacdo, a abordagem € principalmente intuitiva na componente da simulacéo,
sendo extensivamente utilizadas simulagdes em computador para representar sistemas reais e
avaliar as suas respostas (Gosavi, 2003).

Os parametros de projeto calculados pelo programa de simulacdo podem ser utilizados para obter
uma boa estimativa do custo do equipamento, mas tipicamente revela-se necessario a exportacao
desses parametros para um programa de estimativa de custos especializado (e.g. Aspen ICARUS,
Aspen Economic Evaluation) (Towler and Sinnot, 2008).

A otimizacdo baseada em simulacdo pode ser dividida em duas categorias: a otimizagdo

paramétrica e a otimizacao de controlo.

1.0timizacdo Paramétrica

Na otimizacdo paramétrica o objetivo prende-se com a determinacdo dos parametros ou conjunto
de parametros que otimizam uma determinada medida de desempenho de um sistema (minimizar
um custo ou maximizar um rendimento). Esta forma de otimizacgdo € frequentemente designada
por otimizacdo estatica porque a sua solucdo € constituida por um conjunto de parametros para
todos os estados.

Em estado estacionario, a otimizacao consiste no estabelecimento, das condi¢cbes mais adequadas
para um dado processo, nomeadamente, a dimensdao do equipamento, niveis de producéo,
temperaturas, pressoes e caudais. Através da definicdo de um modelo matematico que represente
cabalmente o processo, ap0s variacdo das variaveis manipuladas consideradas significativas e
posterior otimizagdo dessas mesmas varidveis, recorrendo a uma técnica adequada, conseguem

obter-se as condi¢fes mais favoraveis para o processo em analise.

2.0timizacéo de Controlo
Neste tipo de otimizag&o o objetivo é determinar um controlo 6timo para todos os estados de um
determinado sistema, ou seja, trata-se de encontrar uma serie de configuraces para um dado

sistema de modo a otimizar, para cado estado, uma medida de desempenho selecionada.
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A otimizacdo de controlo é vulgarmente conhecida como otimizagdo dindmica, uma vez que a
sua solucdo depende do estado considerado. Como normalmente o estado de um determinado
sistema vai sendo alterado ao longo do tempo, também a solucdo serd modificada
correspondentemente (Babu, 2004).

PLANEAMENTO EXPERIMENTAL (PE)

Com os modernos avancos tecnoldgicos, os produtos e processos tem vindo a tornar-se
extremamente complexos, de modo que é cada vez mais dificil a investigacdo dos numerosos
fatores que afetam esses processos utilizando métodos de tentativa e erro. Revela-se, por isso,
importante recorrer a técnicas que permitam identificar os fatores mais relevantes e
consequentemente incorporar no processo os valores mais adequados atendendo a melhoria da
qualidade, aumento da produtividade ou diminuigéo do custo.

Muito do conhecimento sobre produtos e processos nas areas cientificas e de engenharia é
proveniente da experimentacdo. Uma experiéncia é definida como uma série de testes realizados
de forma sistemética de modo a possibilitar a compreensdo de um determinado processo ou para
permitir o desenvolvimento de um novo produto ou processo.

A generalidade das experiéncias realizadas com o intuito de projetar e melhorar um determinado
processo envolvem frequentemente diversas variaveis. Nessas situacdes é vulgar recorrer-se ao
planeamento experimental utilizando métodos do tipo fatorial ou variantes do mesmo.

O planeamento experimental (PE), vulgarmente conhecido como DOE (Design Of Experiments),
permite definir uma estratégia de experimentacdo com o intuito de maximizar a aprendizagem
sobre um determinado processo utilizando o minimo de recursos. Esta técnica é amplamente
utilizada em diversas areas por engenheiros e cientistas, envolvidos na otimizacdo de processos
produtivos, como forma de aumentar o rendimento, diminuir a variabilidade ou reduzir o custo.
Frequentemente, os engenheiros trabalham com produtos e processos onde ndo sao aplicaveis
quaisquer teorias cientificas ou principios cientificos. Nestes casos, o planeamento experimental
assume um carater de extrema importancia, no desenvolvimento de novos produtos e processos e
também na melhoria de produtos e processos ja existentes, de forma rentavel e fidvel.

O planeamento experimental constitui uma abordagem extremamente eficiente na perspetiva de
melhoria de um processo, sendo que para a sua utilizagdo é importante ter antecipadamente uma
ideia concreta do objetivo da realizagdo da experiéncia, determinar exatamente quais os fatores a
serem alvo de estudo, definir a forma de conduzir a experiéncia, e possuir pelo menos um

conhecimento qualitativo da forma como serdo analisados os dados obtidos. Os passos
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caracteristicos do planeamento de uma experiéncia sdo apresentados na figura 11 (Montgomery,
2009).

1.Formulacao do Problema

Planeamento pré-

exgerimental

9 2.Escolha de Fatores e Niveis Frequentemente
realizados em
4 simultaneo ou por

3.Selecdo da Variavel de Resposta

4.Escolha do Método Experimental

5.Realizacdo da Experiéncia

6.Analise dos Resultados

7.Conclusdes e Recomendac6es

Figura 11 - Procedimento do planeamento experimental

1. Formulagdo do Problema
Este passo é de extrema relevancia uma vez que a formulagdo clara de um dado problema e dos
objetivos da experiéncia, contribui substancialmente para uma melhor compreensdo do processo

e para uma eventual solucdo desse problema.

2. Escolha de Fatores e Niveis

Nesta fase é necessario selecionar os fatores que serdo variados e especificar os valores
correspondentes, sendo fulcral um conhecimento relativamente profundo do processo, aliando a
experiéncia pratica aos conceitos tedricos. Efetivamente, para que uma experiéncia seja bem
sucedida é requerido o conhecimento dos fatores mais relevantes, as gamas de variacdo desses

fatores e o nUmero apropriado de niveis a usar. Geralmente, ndo é conhecida a resposta rigorosa
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as questdes anteriores, sendo que elas véo-se tornando mais 6bvias a medida que 0 processo vai
decorrendo. Por vezes, a medida que um programa de experimentacdo progride, é frequente
ignorar certas variaveis, adicionar outras, alterar a regido de exploragdo de alguns fatores ou

mesmo acrescentar novas variaveis de resposta.

3. Selecdo da Variavel de Resposta
Nesta etapa € importante garantir que a varidvel de resposta a selecionar fornece informacéo util
relativamente ao processo em estudo. Em grande parte dos casos como varidvel de resposta é

selecionada a média ou o desvio padrdo da variavel medida.

Nota: Conforme mencionado no diagrama da figura 11, as etapas de 1 a 3 sdo habitualmente
designadas por planeamento pré-experimental, sendo crucial que sejam realizadas com o maior
rigor possivel de modo a que o procedimento experimental seja bem sucedido. Nesta fase é
fulcral ter em atencdo algumas consideragcfes: garantia da existéncia de um objetivo completo e
preciso para a realizacdo da analise, avaliacdo do tempo e recursos disponiveis e necessidade de
integracdo no procedimento da experimentacdo, do conhecimento do processo adquirido
previamente. Experiéncias cuidadosamente planeadas conduzem a uma melhor compreensdo do
produto ou do processo, sendo também mais simples de realizar e analisar. Por outro lado,
experiéncias mal planeadas podem originar resultados inconclusivos e impossiveis de analisar

ainda que recorrendo as melhores ferramentas estatisticas disponiveis.

4. Escolha do Método Experimental

A escolha do método experimental atende a diversos aspetos como sendo o nimero de fatores e
de réplicas, a selecdo de uma ordem de simulacéo e a determinagdo da eventual existéncia de
restricdes de aleatoriedade .

De entre os planos mais comuns sdo de destacar as técnicas de planeamento fatorial e as suas
variantes, que constituem métodos extremamente eficientes para atingir os objetivos do
planeamento de experiéncias, sendo, inquestionavelmente, muito mais eficientes que a
experimentacdo com recurso a classica avaliagdo paramétrica (OFAT-One-Fator-At-a-Time).
Esta técnica envolve a alteragdo de um fator de cada vez de modo a estudar o respetivo efeito no
produto ou processo. Embora, esta técnica seja mais simples de entender, ndo permite analisar o
impacto da alteracdo desse fator relativamente aos restantes fatores, ou seja, ndo permite

percecionar o efeito da interagdo entre fatores, sendo que ocorre frequentemente que o efeito da
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interacdo entre dois ou mais fatores é mais significativa do que o efeito dos fatores considerados
individualmente. Este fenomeno esta relacionado com o facto do ambiente de aplicacdo do
produto ou processo incluir diversos fatores em conjunto em vez de ocorréncias de um fator em
momentos distintos.

O planeamento fatorial garante que todos os fatores e respetivas interaces sdo analisadas de
modo sistematico, tendo como consequéncia que a informacdo obtida € muito mais fidvel e
completa do que aquela obtida através da metodologia OFAT que ignora as interacdes e pode
conduzir a conclusdes erroneas (Allen, 2006).

O planeamento fatorial pode ser dividido em duas categorias principais, o completo e o
fracionado. Normalmente utiliza-se um planeamento fatorial fracionado numa fase inicial de
triagem quando os fatores considerados sdo em numero elevado e se pretende obter informacéo
relativa aos fatores mais relevantes de um determinado sistema. Quando o objetivo é a realizagdo
de uma triagem dos fatores ou a caracterizagdo do processo € usual escolher um nimero reduzido
de niveis, sendo tipicamente escolhidos apenas dois niveis para cada fator. Os passos 2 e 3 sdo
frequentemente realizados em simultdneo, havendo ainda casos em que o passo 3 é realizado
antes do passo 2. Experiéncias de triagem sdo utilizadas para a identificacdo dos fatores mais
significativos a partir de um lote de fatores potenciais. Estas experiéncias sdo efetuadas de forma
integrada com o conhecimento prévio do processo, considerando o pressuposto de que esse
conhecimento permitira desprezar algumas das variaveis consideradas menos significativas e
focar a analise nos fatores-chave que requerem uma andlise mais detalhada. Este tipo de
experiéncias é geralmente eficiente e requer poucos ensaios, sendo que o foco ndo se encontra
nas interacbes mas sim na identificacdo dos principais fatores.

Por outro lado, tipicamente recorre-se a um planeamento fatorial completo, em fases mais
avancadas de determinado estudo ou quando os fatores envolvidos sdo em namero relativamente
reduzido, com o objetivo de analisar ndo apenas os fatores mais significativos como também as
interacdes mais significativas. Apos identificacdo dos fatores mais importantes do processo, 0
proposito nesta fase é a determinacdo da combinacdo destes fatores que permite atingir o
objetivo pretendido. Dependendo do produto ou processo em estudo, esse objetivo pode ser, quer
aumentar o rendimento, quer diminuir a variabilidade, quer reduzir o custo ou até mesmo atingir

todos os objetivos simultaneamente.

No que se refere ao planeamento fatorial fracionado € importante destacar o conceito de

resolucdo, como sendo uma caracteristica importante deste tipo de planeamento pois uma
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determinada resolugdo tem implicacBes em termos da estrutura de efeitos confundidos que é
produzida. Desta forma, apresentam-se as resolu¢des mais comuns e particularmente importantes

associadas a este tipo de planeamento:

1) Resolucéo 111

Nos planeamentos com este tipo de resolu¢do nenhum efeito principal é confundido com outro
efeito principal, mas os efeitos principais sdo confundidos com interacdes entre dois ou mais
fatores e as interacGes entre dois fatores sdo confundidas entre si;

2) Resolucéo IV

Nestes casos nenhum efeito principal é confundido com outro efeito principal nem com
interacdes entre dois fatores, mas os efeitos principais sdo confundidos com interagdes entre trés
ou mais fatores fatores;

3) Resolucéo V

Com resolucdes deste tipo, nenhum efeito principal ou interacdo entre dois fatores é confundido
com outro efeito principal ou interagdo entre dois fatores, mas interagdes entre dois fatores séo

confundidas com interacfes entre trés fatores.

As resolucGes do tipo Il e IV sdo extremamente Uteis em planeamentos de triagem de fatores,
sendo que normalmente a resolucgéo IV fornece muito boa informacéo sobre os efeitos principais

e também alguma informacéo sobre as interacdes entre dois fatores (Montgomery, 2009).

5. Realizacdo da Experiéncia
Durante o decorrer da experiéncia € vital acompanhar cuidadosamente o processo de modo a
garantir que tudo esta a ser realizado em conformidade com o planeado. Caso ocorram alguns

erros durante esta fase podem comprometer a validade dos resultados.

6. Anaélise dos Resultados

Nesta fase recorre-se normalmente a métodos estatisticos para analise dos dados obtidos de
modo a que as conclusBes possam ser fundamentalmente objetivas. Se a experiéncia tiver sido
projetada corretamente e realizada de acordo com o planeamento, entdo o método estatistico ndo
necessitara de ser muito elaborado. E normalmente importante realizar a anélise dos residuos e a

confirmagdo da validade dos modelos obtidos, sendo que a anélise de variancia (ANOVA)
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constitui uma ferramenta muito importante, podendo ser aplicada aos resultados obtidos de uma

experiéncia baseada no método fatorial de dois niveis.

7. Conclusdes e Recomendacdes
Depois de analisados os dados obtidos é importante retirar conclusfes de carater pratico sobre 0s

resultados e recomendar um plano de acdo subsequente.

Ao longo do processo descrito anteriormente, é relevante destacar que a experimentacao
constitui uma parte importante relativamente a aprendizagem referente a um determinado
processo, sendo formuladas hipoteses sobre um sistema, realizadas experiéncias para
investigacdo dessas hipoteses, e com base na analise dos resultados formuladas novas hipoteses,
assumindo portanto todo este processo um carater iterativo (Montgomery, 2009).

4.1 OTIMIZACAO DOS SISTEMAS SC E TCDC-SS

No presente estudo, considerando o enquadramento geral referido na seccdo 4, relativamente a
otimizacdo dos sistemas SC e TCDC-SS, foi adotada uma estratégia de otimizacdo baseada em
simulacdo. Em termos de simulacdo foram implementados no simulador Aspen HYSYS os
diagramas correspondentes aos dois sistemas, com as caracteristicas mencionadas adiante,
consoante o sistema em questao.

No que se refere a otimizacdo, recorreu-se em ambos 0s sistemas implementados, a uma
abordagem baseada no planeamento experimental ou design of experiments, sendo que 0s passos
nédo foram seguidos exatamente de acordo com a sequéncia do procedimento da figura 11.

Assim, em termos de formulagdo do problema define-se como o objetivo de minimizacdo do
custo total anual associado a cada um dos sistemas, sendo que a variavel de resposta selecionada
foi o custo total anual (TAC- Total Annual Cost) correspondente a soma das seguintes parcelas:
Custo de Investimento e Custos Operatorios. Para efeitos de determinagdo dos custos referidos,
recorreu-se a ferramenta Aspen Economic Evaluation V 7.3 que funciona de modo integrado com
o simulador de processos Aspen HYSYS.

A parcela respeitante aos custos de capital / investimento engloba os custos associados com o
investimento em equipamentos, infraestruturas e respetiva instalagdo. Relativamente a esta
parcela, concluiu-se, apds analise, que o periodo mais razoavel para a amortizacdo do

investimento seria de 5 anos, tendo em consideragdo que, desta forma a contribui¢do deste custo,
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numa base anual, seria aproximadamente equivalente a contribuicdo dos custos operatorios.

Entendeu-se, portanto, que para efeitos de otimizacao seria importante atribuir uma importancia

significativa equivalente entre ambas as parcelas.

Na parcela referente aos custos operatérios sdo contabilizados todos 0s custos associados a

operacdo, incluindo os custos referentes as utilidades necessarias a0 processo e uma pequena

parcela relativa aos custos de reposicdo de agente massico.

Relativamente a escolha do método experimental de partida, para as primeiras séries de

simulagdes, em ambos os sistemas, foram tidos em consideragdo diversos aspetos, como o tipo

de sistema em causa e os fatores envolvidos em cada um deles, conforme é possivel verificar nas
seccOes 4.1.1 e 4.1.2, tendo-se optado por realizar, para ambos os sistemas, uma triagem inicial,
recorrendo a planeamentos fatoriais fracionados, em que as respetivas matrizes de planeamento
foram obtidas recorrendo ao programa MINITAB 16. No que se refere aos niveis optou-se por
considerar apenas 2 niveis (alto e baixo), sendo que para o nivel alto foi adotada a designacéo de

1 e para o nivel baixo a designacdo de -1. Partindo dos valores definidos para cada variavel /

fator constantes do artigo de Kiss e Suszwalak (2012) foram estabelecidos os valores

correspondentes para os niveis alto e baixo, para cada sistema, por variacdo da mesma amplitude
relativamente aos valores de referéncia e atendendo aos conhecimentos gerais sobre 0s processos
de destilacdo e em particular no que se refere aos sistemas alvo de estudo.

A realizagdo das experiéncias consistiu na simulacdo em estado estacionério, das Vvérias

sequéncias de valores dos fatores, definidas pelas matrizes de planeamento mencionadas

anteriormente, tendo sido quantificados o0s custos respetivos. De uma forma resumida,
apresentam-se 0s principais passos envolvidos no que concerne a realizacdo das experiéncias, ou
mais concretamente para este caso, das diversas séries de simulagdes:

1. Introducdo nos diagramas do simulador de processos, dos diversos valores correspondentes
aos niveis dos fatores, consoante o sistema, a série e o tipo de planeamento em questao;

2. Obtencdo da convergéncia em cada caso;

3. Realizagdo do dimensionamento das duas colunas através da ferramenta Tray Sizing,
disponivel no Aspen HYSYS, mantendo a parametrizacdo inicial do simulador (espagamento
entre pratos de 0,6 m e numero de vias de fluxo de 0,15) e selecionando pratos perfurados
(sieve) como o enchimento das colunas;

4. Exportacao para o processo, dos perfis de pressdes obtidos;

5. Obtencédo de convergéncia,;

6. Ativacdo da ferramenta Economic Evaluation a partir do Aspen HYSYS;
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7. Realizacdo em sequéncia das seguintes acoes:
e Load Simulation Data;
e Map conceptual Unit Operation Models to Equipment Models;
e Sizing;
e Evaluate Costs;
e View/Edit Equipment Data Summary.
8. Codpia dos valores obtidos para um ficheiro Excel para tratamento subsequente.

Em termos da analise dos resultados, relativamente aos casos em que se recorreu a experiéncias

baseadas em métodos fatoriais, foi adotado o procedimento constituido pelos seguintes passos:

Estimativa dos efeitos dos fatores

Criacdo do modelo preliminar

Teste em termos de significancia dos efeitos dos fatores
Andlise de residuos

Adaptacdo do modelo (caso necessario)

© a0k~ 0w e

Interpretacdo dos resultados

Neste estudo, seguindo o procedimento anteriormente descrito, ap6s obtencdo dos dados das
varias séries de simulacOes, realizou-se o célculo dos efeitos de cada um dos fatores e das
interacdes entre fatores, sendo estes calculados com base na equacéo 8, para 0s metodos fatoriais

completos e com base na equacgdo 9 para os métodos fatoriais fracionados.

(Contraste;)

Efeito; = —YCEEY (8)
. (Contraste;)
Efeito; = 1 9)

onde

Contraste; = somatorio de cada efeito / interagdo i do produto do sinal de cada efeito /
interacdo i pelo Custo Total Anual da simulagdo k de cada série de simulagdes, de acordo com a
equacéo 10

n = numero de ensaios de cada simulacdo, assumindo em todos os casos o valor de um (sem

réplicas)
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k = numero de fatores da série de simulacdes

p = numero de geradores da serie de simulacdes (aplicavel aos métodos fatoriais fracionados)

Contraste; = Z (1—[ Sinal;. Custo Total Anualk> (10)
k

i

Em simulacéo ndo é usual serem realizadas réplicas, uma vez que ndo é expectavel a existéncia
de erros experimentais, sendo que desta forma ndo é viavel o calculo do erro associado a cada
experiéncia. Considerando o referido, como forma de determinar o erro recorre-se a
representacdo grafica da probabilidade normal padronizada dos efeitos e respectiva interpretacao,
sendo deste modo efetuada uma analise prévia dos efeitos e interacBes potencialmente
significativos, correspondentes aos pontos com desvios relativamente a distribui¢cdo normal.

A determinacdo mais concreta do erro baseia-se na anélise de variancia ANOVA. Desta forma,
calcula-se a soma dos quadrados (SQ) e o desvio quadratico médio (DQM) relativamente a todos
os fatores e interacBes de cada série de simulagdes, de acordo com as equacbes 11 (SQ para

fatoriais completos), 12 (SQ para fatoriais fracionados) e 13 (DQM).

(Contraste;)?
5Q; = Y (11)
_ (Contraste;)?
SQi - n Z(k_p) (12)
SQi
DQM; = % (13)

onde

GL;=numero de graus de liberdade do efeito / interacdo i (um em todos 0s casos)

A soma dos quadrados do erro obtem-se pelo somatério da soma dos quadrados de todos os
efeitos / interacGes considerados nédo significativos, como resultado da analise da probabilidade
normal dos efeitos / interaces. A avaliacdo da significancia e realizada recorrendo ao teste de F
em que se compara para cada fator / interacdo o quociente entre o seu DQM e o DQM do erro
com o valor obtido para o inverso da distribuicdo de F, considerando um grau de confianga de 95

%. Deste modo, sdo calculados os valores de Fy respeitantes aos fatores / interacdes, pelo
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quociente entre 0 DQM dos fatores / interacdes e 0 DQM do erro, de acordo com a equagéo 14.
Os valores assim calculados que sejam inferiores ao valor de F anteriormente mencionado, dirdo
respeito a fatores / interagdes considerados ndo significativos.

DQM;

Fo.= Dom (14)

A criacdo do modelo preliminar é realizada por ajuste da resposta, em funcdo dos fatores e
interacdes significativos, a uma equacdo de 12 ordem, usualmente designada por modelo de
resposta de superficie de 12 ordem (First Order RSM-Response Surface Model), de acordo com a

equacao 15.

c= 30+Zﬁi-xi (15)

onde

Bo = valor médio das respostas (custo total anual) obtidas nas vérias simulacdes

Bi = metade do valor do efeito correspondente a cada fator / interagao

x; = nivel do fator i, sendo que no caso das intera¢fes corresponde ao produto dos niveis dos

niveis que as constituem

Os valores dos residuos (&) sdo obtidos pela diferenca entre o valores da variavel de resposta (¢ —
custo total anual real) e o custos calculados com base nos modelos criados (¢ — custo total anual

estimado) de acordo com a equacao 16.
E=c—-°¢ (16)

Apos os diversos célculos dos residuos, representa-se graficamente a probabilidade normal
padronizada dos residuos. Obtendo-se uma relacdo linear ou ndo se verificando discrepancias
significativas relativas a reta de tendéncia, é possivel constatar que o modelo criado é

representativo da série em analise.

Posteriormente, em funcao da analise dos resultados das primeiras séries de simulagdes, foram
excluidos alguns dos fatores iniciais, centrando-se os estudos subsequentes nos fatores mais
significativos, sendo definidos novos métodos experimentais, novas matrizes de planeamento,

(também com recurso a ferramenta MINITAB 16), novas series de simulagcbes, exclusdo de

Instituto Superior de Engenharia de Lisboa 46| 119



Otimizacéo de Estruturas de Destilacdo Azeotrdpica com recurso a Planeamento Experimental | 2013

fatores considerados como néo significativos ou que tivessem entretanto sido considerados como
devidamente otimizados. Relativamente a definicdo dos valores dos fatores de cada nova serie de
simulacdes foi seguida a metodologia do passo descendente (Steepest Descent), ou seja,
considerou-se para os varios fatores o melhor valor (que implica um custo mais baixo) e foram
definidos novos valores no sentido da melhoria (diminui¢do do custo), com gamas de variacao

sempre idénticas as dos estudos iniciais.

4.1.1 OTIMIZAGAO DO SISTEMA CONVENCIONAL (SC)

Para efeitos de otimizacdo deste sistema, de acordo com a metodologia descrita na seccédo 4, foi
necessario proceder a algumas alteragdes no diagrama processual anteriormente construido no
Aspen HYSYS. Deste modo, destacam-se as principais alteracoes:

1. Introducdo de diversas operacOes ldgicas do tipo SET, por forma a estabelecer que a
pressdo das diversas correntes de entrada da cada coluna fosse sempre igual a pressdo das
corrente de residuo da respetiva coluna, garantindo em qualquer das sequéncias da
simulacdo, que essa pressdo é sempre superior a do prato de entrada de cada corrente;

2. Inclusdo de equipamento de ajuste de pressdo (apenas bombas neste caso) para
cumprimento das condigdes referidas no ponto anterior;

3. Selecdo de &gua de refrigeracdo (Cooling water) como utilidade fria a ser usada em
ambos os condensadores;

4. Selecdo de vapor de baixa pressédo (LP Steam) como utilidade quente a ser usada em
ambos os ebulidores.

O diagrama processual alterado em conformidade com o referido anteriormente e que serviu de

base aos estudos subsequentes apresenta-se na figura 12.
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Figura 12 - Diagrama adaptado & otimizacéo do sistema SC
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Relativamente a este sistema, considerando o conhecimento sobre processos de destilacéo
azeotrdpica heterogénea, adquirido em diversas fontes literarias (Seader et al., 2011; Maloney,

2008; Luyben and Chien, 2010), foram consideradas as variaveis constantes da tabela 7.

Tabela 7 - Variaveis de otimizacao do sistema SC
Tipo de Variavel
Variaveis (Processo)
Nc1 A Ndmero de pratos da primeira coluna (C1)
NUmero do prato de alimenta¢do de mistura a coluna 1

NUmero do prato de alimentacdo de correntes de reciclo a
coluna 1

NUmero de pratos da segunda coluna (C2)
Numero do prato de alimentacdo da coluna 2

Fator Descricao

NPamc1

Nc2

B
NPacrec1 C
D
NPac2 E

Razao de refluxo da segunda coluna (C2)

Os valor dos fatores correspondentes aos niveis altos e baixos foram obtidos considerando uma

variacdo de aproximadamente 10 % relativamente aos valores do artigo de referéncia.

12 SERIE DE SIMULACOES — PLANEAMENTO FATORIAL FRACIONADO

Embora ndo fosse expectavel a existéncia de interacBes entre as variaveis, podendo por esse
motivo ter sido efetuado um estudo paramétrico (OFAT), optou-se ainda assim por realizar um
estudo baseado no planeamento experimental, mais completo. Considerando as oito variaveis
definidas, caso fosse considerado um estudo baseado num planeamento fatorial completo a 2
niveis, haveria a necessidade de realizar 256 simulac@es, o que implicaria uma enorme dispéndio
de tempo em simula¢do. Com o intuito de minimizar o nimero de simulagdes, considerando
todos os fatores, optou-se por realizar um estudo recorrendo ao planeamento fatorial fracionado
do tipo 2(<P), em que k representa o nimero total de fatores e p o nimero de geradores, sendo
que para se conseguir uma resolucao do tipo IV, foram necessarios 4 geradores para as variaveis
E, F, G e H, conforme se apresenta na tabela 8, sendo os niveis dos fatores apresentados na
tabela 9.
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Tabela 8 - Geradores utilizados na 12 Série de Simulagdes (Sistema SC)

F ACD
H ABD

Tabela 9 - Niveis dos fatores do processo referentes a 12 série de simulacdes (Sistema SC)

Designacdo Variavel do processo Referéncia Nivel baixo (-)  Nivel alto (+)

A Nc1 25 22 28

B NPac1

C NPacrec1 8

D Nc2 26 23 29

E NPac2 2 1 3

F rRc1 0,12 0,11 0,13

G rRc2 2,14 1,93 2,35

H Fp (kmol/h) 750 675 825

A 12 série de simulagdes é realizada de acordo com a matriz de planeamento da tabela 10, obtida
com recurso ao programa MINITAB 16.

Tabela 10 - Matriz do planeamento fatorial fracionado 2,

Ordemde Ordem
Simulacdo padrédo A B

para a 12 série de simulacGes (Sistema SC)

@)
O
m
-n
®
I

1 abc 1 1 1 1 1 -1 e
2 d 1 1 -1 1 1 1 -1 1
3 abcd 1 1 1 1 1 1 1 1
4 c 1 1 -1 1 1 1 -1
5 cd 1 4 1 1 1 -1 1 1
6 be -1 1 1 -1 -1 1 -1 1
7 ac 1 -1 1 1 1 1 -1 1
8 a 1 1 -1 -1 -1 1 1 1
9 bed -1 1 1 1 1 1 1 A
10 abd 1 1 -1 R R T | 1
11 acd 1 -1 1 1 -1 1 1 -1
12 ad 1 1 -1 1 1 -1 1 -1
13 b 1 1 1 A 1 -1 1 1
14 bd -1 1 -1 1 -1 1 1 -1
15 (1) 1 1 -1 -1 -1 1 1 -
16 ab 1 1 1 -1 1 1 1 -1
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Apos realizacdo das simulacbes e quantificacdo dos custos respeitantes a cada uma delas, de

acordo com o procedimento descrito na seccdo 4.1, obtém-se os resultados apresentados na

tabela 11.

Tabela 11 - Resultados da 12 série de simulac@es (Sistema SC)

Ordem Custo Total

padrdo A B C D E F G H (€/ano)
1) -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 3.191.556
a 1 -1 -1 -1 -1 1 1 1 3.478.370
b -1 1 -1 -1 1 -1 1 1 3.377.678
ab 1 1 -1 -1 1 1 -1 -1 3.234.016
c -1 -1 1 -1 1 1 1 -1 3.205.980
ac 1 -1 1 -1 1 -1 -1 1 3.440.298
bc -1 1 1 -1 -1 1 -1 1 3.434.178
abc 1 1 1 -1 -1 -1 1 -1 3.260.042
d -1 -1 -1 1 1 1 -1 1 3.490.558
ad 1 -1 -1 1 1 -1 1 -1 3.315.182
bd -1 1 -1 1 -1 1 1 -1 3.283.992
abd 1 1 -1 1 -1 -1 -1 1 3.512.530
cd -1 -1 1 1 -1 -1 1 1 3.488.570
acd 1 -1 1 1 -1 1 -1 -1 3.332.876
bcd -1 1 1 1 1 -1 -1 -1 3.262.924
abcd 1 1 1 1 1 1 1 1 3.528.624

Considerando os resultados obtidos e apds o devido tratamento efetuou-se o tracado do gréfico

da probabilidade normal padronizada dos efeitos conforme apresentado na figura 13.
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Figura 13 - Probabilidade normal padronizada dos efeitos da 12 série de simulagdes (Sistema SC)

De seguida foi efetuada a analise de variancia relativamente aos valores obtidos e andlise da
estrutura dos efeitos confundidos (apresentada no anexo E), verificando-se que se obtém como

significativos os fatores e intera¢fes apresentados na tabela 12.

Tabela 12 - Resultados da analise ANOVA a 12 série de simulac@es: Efeitos e interagbes principais (Sistema
SC)

Fonte de Variagdo Contraste Efeito SQ GL DQM Fo
A 366.502 45.813 8.395.232.250 1  8.395.232.250 28,059
D 593.138 74.142 21.988.292.940 1 21.988.292.940 73,489
ABD=H 1.664.238 208.030 173.105.507.540 1 173.105.507.540 578,554
Erro 3.590.441.785 12 299.203.482
Total 15 F.INV 4747

Atendendo aos resultados da tabela 12 foi realizada a analise dos residuos para aferir da
adequabilidade do modelo resultante da analise de variancia realizada. Para o efeito foi realizada
uma regressdo de 12 ordem aos resultados, obtendo-se a equacdo 17, calculada de acordo a
equacdo genérica 15. Na sequéncia, foi complementarmente tracado um grafico da probabilidade

normal padronizada dos residuos, conforme apresentado na figura 14.

¢ =3364836+22906X 1, +37 071 X »p + 104 015 X »y (17)
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Figura 14 - Probabilidade normal padronizada dos residuos da 12 série de simulacdes (Sistema SC)

A anélise da figura 14 revela que ndo existem desvios significativos dos dados relativamente a

reta tracada, pelo que se considera o0 modelo adotado como sendo valido.

De seguida foram quantificados os custos médios em funcdo do nivel e correspondentes a cada

fator, sendo apresentados na tabela 13.

Tabela 13 - Custos médios em fung¢éo do nivel e correspondente valor para cada fator da 12 série de

simulagdes (Sistema SC)

3.371.809 23
o

3.397.915 6
8

3.390.748 7
o

3.374.990

N
-~

3.402.567

IHI

3.367.494

=
[N

3.404.928 1,93

3.246.312 650
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Pela analise das tabelas 12 e 13, constata-se que:

1. As variaveis ndo significativas B, C, E, F e G devem ser mantidas nos seus melhores

niveis, ou seja, que representem o menor custo. No caso das varidveis B, E e G os valores

corresponderdo ao nivel alto, enquanto que no caso dos fator C e F os valores

corresponderdo ao nivel baixo (cf. tabela 11).

2. No que se refere as varidveis A, D e H deverdo ser alvo de posterior otimizacdo, devendo

os valores dos fatores ser alterados no sentido da reducéo do custo associado.

Atendendo ao referido, prossegue o estudo, sendo realizado um planeamento fatorial completo

do tipo 2°, considerando os fatores A, D e H.

22 SERIE DE SIMULAGCOES — PLANEAMENTO FATORIAL COMPLETO

Tendo em atencdo a analise da 12 série de simulacbes o estudo prossegue sendo realizado um

planeamento fatorial completo, do tipo 2k, em que k representa os fatores a considerar, que neste

caso sdo 3 (A, D e H), resultando numa série de 8 simulagdes, cuja matriz de planeamento,

obtida com recurso a aplicacdo MINITAB 16, é apresentada na tabela 15. Considerou-se para

todos estes fatores, a reducdo dos seus valores (cf. tabela 14), sendo o nivel alto desta série o

correspondente ao nivel baixo da série anterior. A amplitude da variacdo foi idéntica a da serie

precedente.

Tabela 14 - Niveis dos fatores do processo referentes a 22 série de simulacées (Sistema SC)

Fator  Variavel do processo Referéncia

Nivel baixo (-) Nivel alto (+)

A Nc: 25
NPac1

C NPacrc1

D Nco 29
E NPac2 1
F rRe1 0,12
G rRe2 2,14
H Fp (kmol/h) 750

19

.

20
0,11
1,93
625

22
8
23
3

675
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Tabela 15 - Matriz do planeamento fatorial completo 2* para a 22 série de simulacdes (sistema SC)

Ordem de Simulacdo Ordem padréo A D H
1 h -1 -1 1
2 ah 1 -1 1
3 a 1 -1 -1
4 dh -1 1 1
5 ad 1 1 -1
6 adh 1 1 1
7 (1) -1 -1 -1
8 d -1 1 -1

Apbs realizacdo das simulacbes e quantificacdo dos custos respeitantes a cada uma delas, de
acordo com o procedimento descrito na seccdo 4.1, obtém-se os resultados apresentados na
tabela 16.

Tabela 16 - Resultados da 22 série de simulagdes (Sistema SC)

Ordem padréo A D H Custo Total (€/ano)
1) -1 -1 -1 3.061.512
a 1 -1 -1 3.072.054
d -1 1 -1 3.087.174
ad 1 1 -1 3.098.328
f -1 -1 -1 3.134.250
af 1 -1 -1 3.149.448
df -1 1 -1 3.161.892
adf 1 1 -1 3.175.980

Considerando os resultados obtidos e ap6s o devido tratamento efetuou-se o tragcado do gréafico

da probabilidade normal padronizada dos efeitos conforme apresentado na figura 15.
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Figura 15 - Probabilidade normal padronizada dos efeitos da 22 série de simulagdes (Sistema SC)

De seguida foi efetuada a analise de variancia relativamente aos valores obtidos apresentando-se
0s respetivos resultados na tabela 17.

Tabela 17 - Resultados da analise ANOVA a 2@ série de simulagdes: Efeito principal (Sistema SC)

Fonte de Variacdo Contraste Efeito SQ GL DQM FO
H 302.502 75.626 11.438.432.501 1 11.438.432.501 39,268
Erro 1.747.741.820 6 291.290.303

Total 7 F.INV 5,987

Atendendo aos resultados da tabela 17 foi realizada a analise dos residuos para aferir da
adequabilidade do modelo resultante da analise de variancia realizada. Para o efeito foi realizada
uma regressdo de 12 ordem aos resultados, obtendo-se a equacdo 18, calculada de acordo a
equacao genérica 15. Na sequéncia foi, complementarmente tracado um grafico da probabilidade

normal padronizada dos residuos, conforme apresentado na figura 16.

¢=3117580+ 37813 xuy (18)
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Figura 16 - Probabilidade normal padronizada dos residuos da 22 série de simulagdes (Sistema SC)

A analise da figura 16 revela que ndo existem desvios significativos dos dados relativamente a

reta tracada, pelo que se considera o modelo adotado como sendo valido.

De seguida foram quantificados os custos medios em funcdo do nivel e correspondentes a cada

fator, sendo apresentados na tabela 18.

Tabela 18 - Custo médio em funcéo do nivel e correspondente valor para cada fator da 22 série de simulagdes
(Sistema SC)

3.111.207

3.104.316

3.079.767

Face ao verificado, os fatores A e D consideram-se otimizados pois constata-se da 22 série de
simulacgdes que ndo sdo significativos. No que se refere ao fator H, o estudo prossegue com uma

andlise paramétrica no sentido do seu melhor nivel, ou seja, reduzindo o seu valor.

32 SERIE DE SIMULACOES — ANALISE PARAMETRICA

Atendendo aos resultados anteriores realiza-se uma nova série de simulacdes mediante uma
analise paramétrica ao fator H no sentido da reducdo do custo respetivo. Desta forma, foram
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realizadas variacfes de 100 kmol/h para o caudal de n-pentano em circulacdo. Os resultados

obtidos, de acordo com o procedimento descrito na sec¢do 4.1, podem ser observados na figura
17.

3.100.000 -
3.050.000 -
3.000.000 -
2.950.000 -
2.900.000 -
2.850.000 -
2.800.000 -
% 2.750.000 -
> 2.700.000 -

2.650.000 -

2.600.000 -

2.550.000 . . . .
625 525 425 365

Qp (kmol/h)

2.919.964

2.806.974

Total (€/ano)

2.748.908

Figura 17 - Representacéo do custo total em funcéo do caudal de n-pentano (Sistema SC)

Constatou-se que para valores inferiores o sistema nao consegue obter convergéncia, tendo sido
assumido, portanto, que 365 kmol/h seria o caudal minimo de n-pentano que possibilita as
separagdes pretendidas. Assim, considerou-se que este seria o valor 6timo para o fator H.

Depois dos estudos anteriores considera-se que o sistema SC foi devidamente otimizado em
termos da reducdo do custo sendo os valores 6timos para os diversos fatores apresentados na
tabela 19.

Tabela 19 - Valores 6timos para os diversos fatores do sistema SC

Tipode  Variavel . ~ Valor
Variaveis (Processo) BAIEIE s Otimo
Nc1 Numero de pratos da primeira coluna (C1) A 19

NPamc:  NUmero do prato de alimentacdo de misturaacolunal B 8
NUmero do prato de alimentacdo de correntes de

NPacrec1 o C 7
reciclo a coluna 1

Nc2 Numero de pratos da segunda coluna (C2) D 20

NPacz ~ Numero do prato de alimentacdo da coluna 2 E

Razdo de refluxo da segunda coluna (C2)
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4.1.2 OTIMIZAQAO DO SISTEMA DE COLUNAS COM ACOPLAMENTO TERMICO
(TCDC-SS)

De forma anéloga ao realizado relativamente ao sistema convencional também no que se refere a
otimizagdo do sistema TCDC-SS, foi necessario proceder a algumas alteragdes no diagrama
processual anteriormente construido no Aspen HYSYS. Deste modo, destacam-se as principais
alteracdes:

1. Introducdo de diversas operacOes ldgicas do tipo SET, por forma a estabelecer que a
pressao das diversas correntes de entrada da cada coluna fosse sempre igual & pressao das
corrente de residuo da respetiva coluna, garantindo em qualquer das sequéncias da
simulacdo, que essa pressao € sempre superior a do prato de entrada de cada corrente;

2. Inclusdo de equipamento de ajuste de pressao (bombas e compressor') para cumprimento
das condic0es referidas no ponto anterior;

3. Selecdo de &gua de refrigeracdo (Cooling water) como utilidade fria a ser usada em
ambos os condensadores;

4. Selecdo de vapor de baixa pressdo (LP Steam) como utilidade quente a ser usada em
ambos os ebulidores.

O diagrama processual alterado em conformidade com o referido anteriormente e que serviu de

base aos estudos subsequentes apresenta-se na figura 18.

! Os custos relativos ao compressor, quer energéticos, quer de investimento, foram excluidos da estrutura de custo
em cada simulacdo, porque sendo muito elevados, poderiam afetar os resultados do estudo em termos da
determinacdo dos fatores e interacbes mais relevantes. Na realidade, conforme se vera adiante, bastara realizar
pequenas alteragdes em termos da pressdo de funcionamento das colunas, para garantir o adequado funcionamento

deste sistema.
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Figura 18 - Diagrama adaptado a otimizacao do sistema TCDC-SS
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Na otimizacdo deste sistema, atendendo ao conhecimento sobre processos de destilagdo
azeotrdpica heterogénea, adquirido em diversas fontes literarias (Seader et al., 2011; Maloney,
2008; Luyben and Chien, 2010), foram consideradas, numa primeira abordagem, as variaveis,

consideradas como sendo mais relevantes na perspetiva do custo, constantes da tabela 20.

Tabela 20 - Variaveis de otimizacdo do sistema TCDC-SS

Tipode  Variavel
Variaveis (Processo)

Ntcoe A Numero de pratos da coluna principal

Fator Designacao

NP am B Nudmero do prato de alimentacdo da mistura a coluna principal

NPaam C  Numero do prato de alimentacdo do agente massico a coluna principal
NPeL1 D  Numero do prato de extracdo do liquido (L1) da coluna principal
NPav1 E  Numero do prato de alimentagdo do vapor (V1) a coluna principal
Nss F  Ndmero de pratos do pdsfracionador

NPaL2 G  Numero do prato de alimentagdo (L2) do posfracionador

Caudal da corrente de interligacéo de vapor (V1)

Caudal de n-pentano em circulacéo

Os valores dos fatores utilizados no estudo do sistema TCDC-SS, correspondentes aos niveis

altos e baixos, foram obtidos por variacdo da mesma amplitude para o nivel baixo e alto
relativamente aos valores do artigo de referéncia (Kiss and Suszwalak, 2012). A amplitude de
variacdo atendeu ao conhecimento do processo, expressa em varias fontes literarias (Seader et
al., 2011; Maloney, 2008, Luyben and Chien, 2010) e foi distinta consoante o tipo de fator em

causa, sendo que se aproximou dos 10%.

12 SERIE DE SIMULACOES — PLANEAMENTO FATORIAL FRACIONADO

Considerando o elevado numero de fatores envolvidos e o facto de ser previsivel, para este
sistema, a interacdo entre os diversos fatores, optou-se por realizar um estudo recorrendo ao
planeamento experimental.

Encarando a possibilidade de realizar um estudo baseado num planeamento fatorial completo a
dois niveis e os doze fatores considerados, implicaria a realizacdo de uma série de 4096
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simulacdes, 0 que acarretaria um elevadissimo tempo dispendido em simulacdo, revelando-se
uma opcao de todo impraticavel. Face a esta constatacdo e atendendo a necessidade de
considerar todos os fatores, optou-se por recorrer a um planeamento fatorial fracionado do tipo
2&p) em que k representa 0 numero total de fatores e p o numero de geradores, sendo que para
se conseguir uma resolugdo do tipo IV, foram necessarios 7 geradores para as variaveis F, G, H,

J, K, L e M, conforme ilustrado na tabela 21.

Tabela 21 - Geradores utilizados na 12 Série de Simulagdes (Sistema TCDC-SS)

Relativamente a esta série de simulacbes os valores dos fatores para os niveis altos e baixos sdo

apresentados na tabela 22.

Tabela 22 - Niveis dos fatores do processo referentes a 12 série de simulagdes (Sistema TCDC-SS)

Fator Variavel do processo  Referéncia Nivel baixo (-) Nivel alto (+)
A Ntcoe 35 33 37
B NPam 15 13 17
C NPaam 15 13 17
D NPgL1 10 8 12
E NPav1 10 8 12
F Nss 25 23 27
G NP2 10 8 12
H FL1 (kmol/h) 120 108 132
J Fvi (kmol/h) 160 144 176
K Prcoerss (bar) 1,0 11 1,3
L Fp (kmol/h) 850 750 950
M rRtcpe 0,93 0,88 0,98

A 1?2 série de simulagdes é realizada de acordo com a matriz de planeamento da tabela 23, obtida
com recurso ao programa MINITAB 16.
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Tabela 23 - Matriz do planeamento fatorial fracionado 2,,\**” da 12 série de simulacdes (Sistema TCDC-SS)

Ordem de Ordem

Simulacdo Padréo A B e e gk J s b
1 bd -1 1 -1 1 -1 -1 1 -1 1 1 -1 1
2 abd 1 1 -1 1 -1 1 -1 1 -1 1 1 -1
3 abcde 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
4 abc 1 1 1 -1 -1 -1 -1 -1 - 1 1 1
) bce -1 1 1 -1 1 -1 1 1 -1 -1 1 1
6 ad 1 -1 -1 1 -1 1 -1 -1 1 1 -1 -1
7 d -1 -1 1 1 -1 -1 1 1 -1 1 1 1
8 a 1 -1 -1 -1 -1 1 1 1 1 -1 1 1
9 bcde -1 1 1 1 1 -1 -1 -1 -1 1 -1 -1

10 abe 1 1 -1 -1 1 -1 1 -1 1 1 1 -1
11 cde -1 -1 1 1 1 -1 -1 1 1 1 1 -1
12 bcd -1 1 1 1 -1 1 -1 -1 1 -1 1 1
13 ab 1 1 -1 -1 -1 1 1 -1 -1 -1 -1 1
14 ae 1 -1 -1 -1 1 -1 1 1 -1 1 -1 -1
15 (1) -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1
16 bc -1 1 1 -1 -1 1 1 1 1 1 -1 -1
17 ace 1 -1 1 -1 1 1 -1 1 -1 - 1 -1
18 cd -1 -1 1 1 -1 1 -1 1 -1 -1 -1 1
19 acd 1 -1 1 1 -1 -1 1 -1 1 -1 1 -1
20 b -1 1 -1 -1 -1 -1 -1 1 1 -1 1 -1
21 ac 1 -1 1 -1 -1 -1 -1 1 1 1 -1 1
22 e 101 -1 -1 1 1 -1 -1 1 1 1 1
23 ade 1 -1 -1 1 1 -1 -1 -1 -1 -1 1 1
24 ce -1 -1 1 -1 1 -1 1 -1 1 -1 -1 1
25 abde 1 1 -1 1 1 -1 -1 1 1 -1 - 1
26 abce 1 1 1 -1 1 1 -1 -1 1 -1 -1 -1
27 abcd 1 1 1 1 -1 -1 1 1 -1 -1 -1 -1
28 acde 1 -1 1 1 1 1 1 -1 -1 1 -1 1
29 c -1 -1 1 -1 -1 1 1 -1 -1 1 1 -1
30 de 101 -1 1 1 1 1 1 1 -1 -1 -1
31 be -1 1 -1 -1 1 1 -1 1 -1 1 -1 1
32 bde -1 1 -1 1 1 1 1 -1 -1 -1 1 -1

Apos realizacdo das simulagdes e quantificacdo dos custos respeitantes a cada uma delas, de

acordo com o procedimento descrito na seccdo 4.1, obtém-se os resultados apresentados na

tabela 24.
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Tabela 24 - Resultados da 12 série de simulaces (Sistema TCDC-SS)

Ordem Custo Total
Padrio A B C D E F G H J K L M (€/ano)
1) 1 -1 -1 1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 3.957.380
a 1 -1 -1 -1 -1 1 1 1 1 -1 1 1 4,544,334
b -1 1 -1 -1 -1 -1 -1 1 1 -1 1 -1 4.410.554
ab 1 1 -1 -1 -1 1 1 -1 -1 -1 -1 1 4,118.190
C -1 -1 1 -1 -1 1 1 -1 -1 1 1 -1 4.188.336
ac 1 -1 1 -1 -1 -1 -1 1 1 1 -1 1 4.,175.886
bc -1 1 1 -1 -1 1 1 1 1 1 -1 -1 4,099.528
abc 1 1 1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 1 1 1 4.610.950
d -1 -1 A1 1 -1 -1 1 1 -1 1 1 1 4.463.482
ad 1 -1 -1 1 -1 1 -1 -1 1 1 -1 -1 4,148.908
bd -1 1 -1 1 -1 -1 1 -1 1 1 -1 1 4.186.488
abd 1 1 -1 1 -1 1 -1 1 -1 1 1 -1 4.435.022
cd -1 -1 1 1 -1 1 -1 1 -1 -1 -1 1 4.364.468
acd 1 -1 1 1 -1 -1 1 -1 1 -1 1 -1 4.487.170
bcd -1 1 1 1 -1 1 -1 -1 1 -1 1 1 4,522.408
abcd 1 1 1 1 -1 -1 1 1 -1 -1 -1 -1 4.079.490
e -1 01 1 -1 1 1 -1 -1 1 1 1 1 4.671.250
ae 1 -1 -1 -1 1 -1 1 1 -1 1 -1 -1 3.982.424
be -1 1 -1 -1 1 1 -1 1 -1 1 -1 1 4.032.238
abe 1 1 -1 - 1 -1 1 -1 1 1 1 -1 4.601.390
ce -1 -1 1 -1 1 -1 1 -1 1 -1 -1 1 4,115.918
ace 1 -1 1 -1 1 1 -1 1 -1 -1 1 -1 4.364.468
bce -1 1 1 -1 1 -1 1 1 -1 -1 1 1 4.431.602
abce 1 1 1 -1 1 1 -1 -1 1 -1 -1 -1 4.110.164
de -1 -1 A 1 1 1 1 1 1 -1 -1 -1 4.514.220
ade 1 -1 - 1 1 -1 -1 -1 -1 -1 1 1 4,507.546
bde -1 1 -1 1 1 1 1 -1 -1 -1 1 -1 4.032.238
abde 1 1 -1 1 1 -1 -1 1 1 -1 -1 1 4,186.488
cde -1 -1 1 1 1 -1 -1 1 1 1 1 -1 4.493.048
acde 1 -1 1 1 1 1 1 -1 -1 1 -1 1 4.003.112
bcde -1 1 1 1 1 -1 -1 -1 -1 1 -1 -1 4.066.922
abcde 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 4.673.400

Considerando os resultados obtidos e ap6s o devido tratamento efetuou-se o tracado do gréafico

da distribuicdo normal padronizada dos efeitos, conforme apresentado na figura 19.
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Figura 19 - Probabilidade normal padronizada dos efeitos da 12 série de simula¢des (Sistema TCDC-SS)

De seguida foi efetuada a andlise de variancia relativamente aos valores obtidos e a analise da
estrutura dos efeitos confundidos (apresentada no anexo F), verificando-se que se obtém como

significativos os fatores e interacfes apresentados na tabela 25.

Tabela 25 - Resultados da analise ANOVA a 12 série de simulac@es: Efeitos e interagbes principais (Sistema
TCDC-SS)

Fonte de Variacdo Contraste  Efeito SQ GL DQM Fo
AB=KL 1.587.370 09.211 78.741.984.903 1 78.741.984.903 14,212
BC=LM 1.188.994 74.312 44.178.335.376 1 44.178.335.376 7,974
BD=JM -1.214.118  -75.882 46.065.078.685 1 46.065.078.685 8,314
ABD=H 922.282 57.643 26.581.377.735 1 26.581.377.735 4,798
ABE=J 2.303.286  143.955 165.785.199.931 1 165.785.199.931 29,923

BCE=ADL 1.068.262 66.766 35.661.990.645 1 35.661.990.645 6,437
ABCE=DL -1.166.938  -72.934 42.554.509.245 1 42.554.509.245 7,681
ADE=M 1.636.498 102.281 83.691.428.250 1 83.691.428.250 15,105
BCDE=AL 1.543.862 96.491 74.484.683.595 1 74.484.683.595 13,444
ABCDE=L 5.295.374  330.961 876.280.806.246 1 876.280.806.246 158,160
Erro 116.349.865.354 21  5.540.469.779
Total 31 F.INV 4325
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Face aos resultados obtidos procedeu-se a analise dos residuos para aferir da adequabilidade do
modelo resultante da anélise de variancia realizada. Para o efeito foi realizada uma regressao de
12 ordem aos resultados, obtendo-se a equacao 19, calculada de acordo a equacdo genérica 15.
Na sequéncia, foi complementarmente tracado um gréfico da probabilidade normal padronizada

dos residuos, conforme apresentado na figura 20.

¢c=4299344 + 28821 xuy + 71978 X){]+165480><KL
+ 51141 X Uy —3794‘1XK]M+49605XKKL—37 156

19
Xy — 36467 X np; —48 246 X ny; + 33 3833 X uypg, ( )

2,500 -
2,000 -
1,500 -
1,000 - ®
0,500 -

3 50.000 100.000 150.000
6500 : : :

& 41,000 -

11,500 -
22,000 -

-2,500 -
Residuos (€ /ano)

~
=]
N—”

N -150.000 -100.000 -50.00

Figura 20 - Probabilidade normal padronizada dos residuos da 12 série de simula¢des (Sistema TCDC-SS)

A anélise da figura 20 revela que ndo existem desvios significativos dos dados relativamente a

reta tracada, pelo que se considera o0 modelo adotado como sendo adequado.

Face a verificacdo do mencionado no Gltimo paragrafo prossegue o estudo. Assim, atendendo aos
resultados da tabela 25 verifica-se que o efeito dos fatores individuais sao mais significativos do
que aqueles resultantes das interacOes entre esses fatores, pelo que deverdo ser considerados 0s

mesmos em detrimento das interagdes.

Seguidamente, foram quantificados os custos médios em fungdo do nivel e correspondentes a

cada fator, sendo apresentados na tabela 26.
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Tabela 26 - Custo médio em funcéo do nivel e correspondente valor para cada fator da 12 série de simulacGes
(Sistema TCDC-SS)

4.284.380 33
4.311.372 13
4.299.510 13
4.275.913 8
4.299.537 8
4.297.296 23
4.316.106 8

4.270.523 108

4.227.367 144

4.296.665 1,1

4.133.864 750

4.248.204

Pela analise das tabelas 25 e 26, constata-se que:

3. Os fatores ndo significativos A, B, C, D, E, F, G e K devem ser mantidas nos seus
melhores niveis, ou seja, que representem o menor custo. Deste modo, os fatores A, D, F,
K devem ser mantidos no nivel baixo, enquanto que os restantes, B, C, E e G devem ser
mantidos no nivel alto (cf. tabela 24).

4. No que se refere aos fatores H, J, L e M deverdo ser alvo de posterior otimizacao,
devendo os seus valores ser alterados no sentido da reducéo do custo associado.

Instituto Superior de Engenharia de Lisboa 67119



Otimizacéo de Estruturas de Destilacdo Azeotrdpica com recurso a Planeamento Experimental | 2013

22 SERIE DE SIMULAGOES — PLANEAMENTO FATORIAL COMPLETO

Tendo em atencdo a analise da 12 série de simulacbes o estudo prossegue sendo realizado um

planeamento fatorial completo, do tipo 2k, em que k representa os fatores a considerar, que neste

caso sao 4 (H, J, L e M), resultando numa série de 16 simulagdes, cuja matriz de planeamento,

obtida com recurso ao programa MINITAB 16, € apresentada na tabela 28. Considerou-se para

todos estes fatores, a reducdo dos seus valores (cf. tabela 27), sendo o nivel alto desta série o

correspondente ao nivel baixo da série anterior. A amplitude da variacdo foi idéntica a da serie

precedente.

Tabela 27 - Niveis dos fatores / varidveis do processo referentes a 22 série de simulagdes (Sistema TCDC-SS)

Fator Variavel do processo  Referéncia  Nivel baixo (-) Nivel alto (+)
A Ntcoe 35 33 -
B NPam 15 - 17
C NPaam 15 - 17
D NPgL1 10 8 -
E NP av1 10 - 12
F Nss 25 23 i
G NPaL2 10 - 12
H Fr1 (kmol/h) 120 96 108
J Fvi (kmol/h) 160 130 144
K Prcoesss (bar) 1,0 11 -
L Fp (kmol/h) 850 650 750
M rRrcoc 0,93 0,82 0,88
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Tabela 28 - Matriz do planeamento fatorial completo 2* da 22 série de simulacdes (Sistema TCDC-SS)

Ordem de Simulacdo  Ordem Padréao H J L M
1 h 1 -1 -1 -1
2 (1) -1 -1 -1 -1
3 j il 1 Al Al
4 hjm 1 1 -1 1
5 jm -1 1 -1 1
6 jlm -1 1 1 1
7 hjl 1 1 1 -1
8 hl 1 -1 1 -1
9 hj 1 1 il il
10 him 1 -1 1 1
11 | -1 -1 1 -1
12 m -1 -1 -1 1
13 hjlm 1 1 1 1
14 hm 1 -1 -1 1
15 jl -1 1 1 -1
16 Im -1 -1 1 1

Concluidas as simula¢des foram quantificados 0s custos respeitantes a cada uma delas, de acordo

com o procedimento descrito na seccdo 4.1, obtendo-se os resultados apresentados na tabela 29.

Tabela 29 - Resultados da 22 série de simulagdes (Sistema TCDC-SS)

Ordem padréo H J L M Custo Total (€/ano)

(1) -1 -1 -1 -1 3.689.002

h 1 -1 -1 -1 3.686.502

i -1 1 -1 -1 3.717.050

hj 1 1 -1 -1 3.713.462

I -1 -1 1 -1 3.942.638

hl 1 -1 1 -1 3.931.770

jl -1 1 1 -1 3.957.934

hjl 1 1 1 -1 3.941.854

m -1 -1 -1 1 3.765.156

hm 1 -1 -1 1 3.754.624

jm -1 1 -1 1 3.780.326

hjm 1 1 -1 1 3.775.726

Im -1 -1 1 1 3.982.030

him 1 -1 1 1 3.971.680

jim -1 1 1 1 3.996.898

hjlm 1 1 1 1 3.990.038
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Considerando os resultados obtidos e apds o devido tratamento efetuou-se o tracado do grafico

da probabilidade normal padronizada dos efeitos, conforme apresentado na figura 21.

2,50 -
2,00 - oL
1,50 -
oM
1,00 1| e 3
50.000 100.000 150.000 200.000 250.000

Efeitos (€ / ano)

Figura 21 - Probabilidade normal padronizada dos efeitos da 22 série de simulages (Sistema TCDC-SS)

De seguida foi efetuada a analise de variancia relativamente aos valores obtidos, verificando-se
que se obtém como significativos os fatores e interagdes apresentados na tabela 30.

Tabela 30 - Resultados da analise ANOVA a 22 série de simulag@es: Efeitos e interagdes principais (Sistema
TCDC-SS)

Fonte de Variacdo Contraste Efeito SQ GL DQM Fo

H -65.378 -8.172 267.142.680 1 267.142.680 13,900
J 149.886 18.736  1.404.113.312 1  1.404.113.312 73,058
L 1.832.994 229.124 209.991.687.752 1 209.991.687.752 10.926,213
M 436.266 54.533 11.895.501.422 1 11.895.501.422 618,943
LM -103.366 -12.921 667.783.122 1 667.783.122 34,746
Erro 192.190.735 10 19.219.073

Total 15 F.INV 5,318

Considerando os dados da tabela 30 foi efetuada a respetiva analise dos residuos, tendo sido
realizada uma regressdo de 12 ordem aos resultados, obtendo-se a equacdo 20, calculada de
acordo a equacdo genérica 15. Complementarmente procedeu-se ao tracado do gréfico da

probabilidade normal padronizada dos residuos, conforme apresentado na figura 22.

€=3849793 -4086 X ny + 9368 Xu; + 114562 X 1, (20)
+ 27267 Xuny —6460 X 1y
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Figura 22 - Probabilidade normal padronizada dos residuos da 22 série de simulagdes (Sistema TCDC-SS)

Pode constatar-se que os desvios dos dados relativamente a reta sdo pouco acentuados, podendo

considerar-se a adequabilidade do modelo adotado.

Considerando o referido no paragrafo anterior e atendendo aos resultados da tabela 30 observa-se
que o efeito dos fatores individuais sdo mais significativos do que aqueles resultantes das
interacBes entre esses fatores. Assim sendo, sdo considerados os efeitos dos fatores em

detrimento do efeito das interages.

De seguida, foram quantificados os custos médios em fungéo do nivel e correspondentes a cada

fator, sendo apresentados na tabela 31.

Tabela 31 - Custo médio em fung¢do do nivel e correspondente valor para cada fator da 22 série de simulagdes
(Sistema TCDC-SS)

3853879 % |
3840425 130

3735231 650
3822527 0,82
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O fator H considera-se otimizado devido ao facto de ter sido verificada uma alteragcdo no sentido
de melhoria no que diz respeito ao valor da reducdo do custo (conclui-se da 22 série de
simulacBes que o melhor nivel é o mais alto, ao contrério do que se verificou apos a 12 série de
simulagdes). Deste modo, considera-se o valor de 108 como sendo o melhor.

Relativamente aos fatores variaveis J, L e M deverdo ser alvo de posterior otimizagéo, devendo

os valores dos fatores ser alterados no sentido da reducéo do custo associado.

32 SERIE DE SIMULAGOES — PLANEAMENTO FATORIAL COMPLETO

Atendendo as conclusBes da 22 série de simulacdes o estudo prossegue sendo realizado um
planeamento fatorial completo, do tipo 2k, em que k representa os fatores a considerar, que neste
caso sdo 3 (J, L e M), resultando numa série de 8 simulagfes. A respetiva matriz de planeamento,
obtida através do programa MINITAB 16, € apresentada na tabela 33. Considerou-se para todos
estes fatores, a reducdo dos seus valores (cf. tabela 32), sendo o nivel alto desta série o
correspondente ao nivel baixo da série anterior. A amplitude da variacdo foi semelhante a usada

nas anteriores séries de simulagdes.

Tabela 32 - Niveis dos fatores do processo referentes a 32 série de simulagdes (Sistema TCDC-SS)

Fator Variavel do processo Referéncia Nivel baixo (-) Nivel alto (+)

A Ntcoe 35 33 -

NP am 15 - 17
C NPaam 15 - 17
D NPgL1 10 8 -
E NP av1 10 - 12
F Nss 25 23 _
G NPAL2 10 - 12
H FL1 (kmol/h) 120 - 108
J Fvi (kmol/h) 160 120 130
K Prcoeyss (bar) 1,0 1,1 -
L Fp (kmol/h) 850 550 650
M rRtcpc 0,93 0,78 0,82
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Tabela 33 - Matriz do planeamento fatorial completo 2° da 32 série de simulacdes (Sistema TCDC-SS)

Ordem de Simulacgéo Ordem padréo J L M
1 m -1 -1 1
2 (1) -1 -1 -1
3 jim 1 1 1
4 jl 1 1 -1
5 jm 1 -1 1
6 Im -1 1 1
7 I -1 1 -1
8 j 1 -1 -1

Os custos relativos a cada uma das simulacdes, obtidos de acordo com o procedimento descrito

na sec¢édo 4.1, sdo apresentados na tabela 34.

Tabela 34 - Resultados da 32 série de simulagdes (Sistema TCDC-SS)

Ordem padrao J L M Custo Total (€/ano)
1) -1 -1 -1 3.416.986
j 1 -1 -1 3.432.580
I -1 1 -1 3.650.802
jl 1 1 -1 3.662.048
m -1 -1 1 3.465.602
jm 1 -1 1 3.457.666
Im -1 1 1 3.681.018
jim 1 1 1 3.686.518

Atendendo aos resultados, foi efetuado o tracado do grafico da probabilidade normal
padronizada dos efeitos, apresentado na figura 23.
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1,50 - e L

1,00

oM
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~~ 0O-00
5 r U, UuU . T T T T 1
— -50.000 0 / 50.000 100.000 150.000 200.000 250.000
N o)

Efeitos (€ / ano)

Figura 23 - Probabilidade normal padronizada dos efeitos da 32 série de simula¢des (Sistema TCDC-SS)
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De seguida foi efetuada a analise de variancia relativamente aos valores obtidos, verificando-se

que se obtém como significativos os fatores apresentados na tabela 35.

Tabela 35 - Resultados da analise ANOVA a 32 série de simulag@es: Efeitos principais (Sistema TCDC-SS)

Fonte de Variacdo Contraste Efeito SQ GL DQM Fo
L 907.552 226.888 102.956.329.088 1 102.956.329.088 1.860,844
M 128.388  32.097 2.060.434.818 1 2.060.434.818 37,241
Erro 276.638.756 5 55.327.751
Total 7 F.INV 6,608

Atendendo aos dados anteriores foi efetuada uma regresséo de 12 ordem, obtendo-se a equacgéo

21, calculada de acordo a equacéo genérica 15.

¢ =3556653 + 113 444 X 1, + 16 049 X uy, (21)

O grafico da probabilidade normal padronizada dos residuos, é apresentado na figura 24.
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Figura 24 - Probabilidade normal padronizada dos residuos da 32 série de simula¢fes (Sistema TCDC-SS)

Verifica-se que os desvios dos dados relativamente a reta sdo pouco relevantes, constatando-se a

validade do modelo adotado.

Posteriormente, foram quantificados os custos médios em funcdo do nivel e correspondentes a

cada fator, sendo apresentados na tabela 36.
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Tabela 36 - Custo médio em func¢do do nivel e correspondente valor para cada fator da 32 série de simulacGes
(Sistema TCDC-SS)

3.553.602 120
3.443.209 550

3.540.604 0,78

Atendendo aos dados da tabela 35, conclui-se que o fator J, ndo sendo significativo, esta
otimizado. Assim, face aos dados da tabela 36, considera-se o valor de 120 para este fator, como
sendo o melhor. No que se refere aos fatores L e M deverdo ser alvo de nova otimizacéo,

devendo os seus valores ser alterados no sentido da redu¢édo do custo associado.

42 SERIE DE SIMULACOES — PLANEAMENTO FATORIAL COMPLETO

Face aos resultados da 32 série de simulacdes é realizado um novo estudo, seguindo um
planeamento fatorial completo, do tipo 2k, em que k representa os fatores a considerar, que neste
caso sdo 2 (L e M), resultando numa série de 4 simulagdes. A matriz de planeamento respetiva,
obtida através do programa MINITAB 16, é apresentada na tabela 38. Considerou-se para todos
estes fatores, a reducdo dos seus valores (cf. tabela 37), sendo o nivel alto desta série o
correspondente ao nivel baixo da série anterior. A amplitude da variacéo foi semelhante & usada

nas anteriores séries de simulacdes.
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Tabela 37 - Niveis dos fatores referentes a 42 série de simulac8es (Sistema TCDC-SS)

Fator Variavel do processo Referéncia Nivel baixo (-) Nivel alto (+)
A Nrcoe 35 33 -
B NPawm 15 - 17
C NPaam 15 - 17
D NPeLy 10 8 -
E NPav1 10 - 12
F Nss 25 23 -
G NPaL2 10 - 12
H Fr1 (kmol/h) 120 - 108
J Fv1 (kmol/h) 160 120 -
K Prcoerss (bar) 1,0 1,1 -
L Fp (kmol/h) 850 450 550
M rRrcoc 0,93 0,70 0,78

Tabela 38 - Matriz do planeamento fatorial completo 2% da 42 série de simulagdes (Sistema TCDC-SS)

Ordem de Simulacgéo Ordem padréo L M
1 | 1 -1
2 m -1
3 Im 1 1
4 1) -1 -1

Os custos relativos a cada uma das simulagGes, obtidos de acordo com o procedimento descrito

na sec¢do 4.1, sdo apresentados na tabela 39.

Tabela 39 - Resultados da 42 série de simulacfes (Sistema TCDC-SS)

Ordem padréo L M Custo (€/ano)
(1) -1 -1 3.156.234
I 1 -1 3.373.770
m -1 1 3.206.796
Im 1 1 3.408.694

De seguida, foi efetuado o tracado do grafico da probabilidade normal padronizada dos efeitos,

apresentado na figura 25.
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Figura 25 - Probabilidade normal padronizada dos efeitos da 42 série de simulag@es (Sistema TCDC-SS)

Seguidamente foi realizada a analise de variancia, obtendo-se os resultados apresentados na
tabela 40.

Tabela 40 - Resultados da analise ANOVA referente a 42 série de simulag@es: Efeito principal (Sistema
TCDC-SS)

Fonte de Variacdo Contraste  Efeito SQ GL DQM FO
L 419.434  209.717 43.981.220.089 1 43.981.220.089 46,588
Erro 1.888.100.810 2  944.050.405
Total 3 F.INV 18,513

Atendendo aos dados anteriores foi efetuada uma regressdo de 12 ordem, obtendo-se a equacéo

22, calculada de acordo a equacdo genérica 15.

¢ =3286374+104859 X %, (22)

O gréfico da probabilidade normal padronizada dos residuos, é apresentado na figura 26.
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Figura 26 - Probabilidade normal padronizada dos residuos da 42 série de simulaces (Sistema TCDC-SS)
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Pode inferir-se que os desvios dos dados relativamente a reta sdo pouco relevantes. Desta forma,

constata-se que 0 modelo adotado é adequado.
Seguidamente, foram quantificados os custos médios em fungdo do nivel e correspondentes a

cada fator, sendo apresentados na tabela 41.

Tabela 41 - Custo médio em funcéo do nivel e correspondente valor para cada fator da 42 série de simulagdes

(Sistema TCDC-SS)

3.181.515 450

|

A variavel M considera-se otimizada devido ao facto de ter sido verificado da 42 série de
simulacdes que o unico fator significativo é o fator L. Assim para o fator M fixa-se o valor de
0,70 que é aquele para o qual o custo médio é inferior (cf. tabela 41). Relativamente ao fator L o

estudo prossegue com uma analise paramétrica no sentido de diminui¢do do valor do mesmo.

52 SERIE DE SIMULACOES — ANALISE PARAMETRICA

Atendendo aos resultados anteriores realiza-se uma nova série de simulacdes mediante uma
analise paramétrica ao fator L no sentido da reducdo do custo respetivo. Deste modo, foram
efetuadas variacbes de 50 kmol/h para o caudal de n-pentano em circulagdo. Os resultados

obtidos de acordo com o procedimento descrito na sec¢do 4.1, podem ser observados no gréafico

da figura 27.
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Figura 27 - Representacdo do custo total em funcédo do caudal de n-pentano (Sistema TCDC-SS)
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Constatou-se quer para valores inferiores o sistema ndo consegue obter convergéncia, tendo sido
assumido, portanto, que 300 kmol/h seria o caudal minimo de n-pentano que possibilita as
separagdes pretendidas. Assim, considerou-se que este seria o valor étimo para o fator L.

Depois dos estudos anteriores considera-se que o sistema TCDC-SS foi devidamente otimizado
em termos da reducdo do custo sendo os valores 6timos para os diversos fatores apresentados na
tabela 42.

Tabela 42 - Valores 6timos para os diversos fatores do sistema TCDC-SS

Tip_o§ d? Variavel Designacao Fator \/a_lor
Variaveis  (Processo) Otimo
Ntcoe NUmero de pratos da coluna principal A 33

NUmero do prato de alimenta¢do da mistura a

NPam L B 17
coluna principal
Numero do prato de alimentacdo do agente
NPaam s L C 17
maéssico a coluna principal
NP NUmero do prato de extragdo do liquido (L1) da D 8
ELL coluna principal
NP Numero do prato de alimentacéo do vapor (V1) a E 12
AVL coluna principal
Nss NUmero de pratos do pdsfracionador F 23
NP AL Numero do prato de alimentacdo (L2) do G 12

posfracionador

Caudal da corrente de interligagéo de vapor (V1)

Caudal de n-pentano em circulacéo

Ainda no que se refere ao sistema TCDC-SS, para maior aproximagdo dos valores a situacéo
real, foi efetuada uma alteracdo no diagrama do processo, retirando o compressor (utilizado para
maior facilidade de realizacdo dos ciclos de simulagdes - como referido anteriormente) e
aumentando a pressdo no topo do pésfracionador para 1,2 bar, de modo a que a pressdo da
corrente V1 seja superior ou igual a pressdo correspondente ao prato de entrada dessa corrente na
coluna principal (TCDC). Esta alteracdo teve como implicacdo a necessidade de realizar um
novo dimensionamento da coluna SS o que tem como consequéncia um aumento ligeiro dos
custos quando comparado com os valores obtidos apos a finalizagdo da avaliacdo paramétrica
deste sistema (vide tabela 43).
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Tabela 43 - Estrutura de custos relativos ao sistema TCDC-SS

1.245.402

Custo de Investimento Anualizado (€/ano) 1.269.190 1,9%

Custo Total Anual (€/ano) 2.831.772 2.859.950 1,0%

Atendendo ao facto das diferengas encontradas serem bastante reduzidas, como seria de esperar,

a analise realizada na seccéo 4.2 considera os valores do sistema TCDC-SS ap0s otimizacéo.

4.2 COMPARACAO ENTRE OS SISTEMAS SC E TCDC-SS

Apos realizagdo dos processos relativos a otimizacdo dos sistemas SC e TCDC-SS ¢ relevante a
analise comparativa entre ambos, quer na perspetiva financeira, quer energética. Neste ambito,

os dados obtidos sdo apresentados nas tabelas que se seguem.

Na tabela 44 constam os valores das varias parcelas de custo referentes a ambos os sistemas,

depois da otimizacao.

Tabela 44 - Estrutura de custos referente aos sistemas SC e TCDC-SS (depois da otimizacéo)

Custo de Investimento (€) 6.127.790 6.227.010 1,6%

Custo de Investimento Anualizado (€/ano) 1.225.558 1.245.402 1,6%

Custo de Utilidades (€/ano)® 274.564 309.213 12,6%

Os valores respeitantes a esta parcela estdo incorporados na parcela dos custos operatdrios.

Pela andlise da tabela 44, constata-se que o custo total anual referente ao sistema TCDC-SS €
3,0% superior ao valor da mesma parcela relativa ao sistema SC, sendo que para esta
percentagem contribui a parcela de custos de investimento anualizado com 1,6%, representando

a parcela associada aos custos operatdrios cerca de 4,1%.

A tabela 45 apresenta a estrutura de custo obtida, também, para ambos os sistemas e

considerando os valores das varidveis do artigo de referéncia (Kiss and Suszwalak, 2012).
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Tabela 45 - Estrutura de custos referente aos sistemas SC e TCDC-SS (antes da otimizacgao)

Custo de Investimento (€) 6.969.310 9.015.790 29,4%

Custo de Investimento Anualizado (€/ano) 1.393.862 1.803.158 29,4%

Custo de Utilidades (€/ano) 526.776

901.206 71,1%

Os valores respeitantes a esta parcela estdo incorporados na parcela dos custos operatorios.

Efetuando uma andlise idéntica a anterior, é possivel verificar que também nessas condi¢des, 0s
valores respeitantes ao sistema TCDC-SS sdo superiores aos do sistema SC, sendo que o custo
total anual é 28,7 % superior, contribuindo o custo de investimento com 29,4 % e o custo de
operacgédo com 28,1 %.

As tabelas 46 e 47 apresentam a estrutura de custos antes e depois da otimizacao dos sistemas SC

e TCDC-SS, respetivamente.

Tabela 46 - Estrutura de custos referente ao sistema SC (antes e depois da otimizacao)

Custo de Investimento (€) 6.969.310 6.127.790 12,1%

Custo de Investimento Anualizado (€/ano) 1.393.862 1.225.558 12,1%

Custo de Utilidades (€/ano)® 526.776 274.564 47,9%

Os valores respeitantes a esta parcela estdo incorporados na parcela dos custos operatorios.

Tabela 47 - Estrutura de custos referente ao sistema TCDC-SS (antes e depois da otimizacao)

Custo de Investimento (€) 9.015.790 6.227.010 30,9%

Custo de Investimento Anualizado (€/ano) 1.803.158 1.245.402 30,9%

Custo de Utilidades (€/ano)® 901.206 309.213 65,7%

Os valores respeitantes a esta parcela estdo incorporados na parcela dos custos operatorios.

Pela andlise dos valores das tabelas 46 e 47 é ainda possivel concluir que, seguindo a mesma

metodologia de otimizacdo, no sistema TCDC-SS a redugdo de custo total anual é muito mais
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significativa do que aquela obtida relativamente ao sistema SC, 32,1% versus 15,2%. Desta
diferenca consideravel, pode concluir-se que o sistema TCDC-SS, sendo mais complexo, com
mais variaveis e com interacGes entre essas varidveis, permite uma maior flexibilidade no que se

refere a otimizag&o na otica da reducéo de custo.

Em termos das energias associadas aos ebulidores, revela-se importante revelar as diferencas
obtidas considerando a implementagdo, de ambos os sistemas e nas mesmas condi¢fes, em
Aspen HYSYS (presente estudo) e em Aspen PLUS (artigo de referéncia-Kiss and Suszwalak,

2012). Esses valores sdo apresentados na tabela 48.

Tabela 48 - Energias dos ebulidores das colunas associadas a implementacao dos sistemas SC e TCDC-SS
(Aspen HYSYS vs. Aspen PLUS)

Coluna 1 Coluna 2 Total Coluna 1 Coluna 2 Total
7.478 kW 539 kW  8.017 kW 5.949 kW 994 kW  6.943 kW

Coluna TCDC Coluna SS Total Coluna TCDC ColunaSS Total
10.942 kW 1585 kW 12.527 kW 4.063 kW 1.475 kW 5.538 kW

Conforme se pode verificar as diferencas encontradas sdo significativas. Relativamente a
implementacdo em Aspen PLUS, obtem-se como vantajoso o sistema TCDC-SS (menor energia),
enquanto que, no que se refere a implementacdo em Aspen HYSYS, destaca-se o sistema SC

como sendo 0 mais interessante na perspetiva energeética.

Nas tabelas 49 e 50 sdo apresentados 0s consumos energéticos associados a ambos 0s sistemas

em estudo, depois e antes da otimizacdo (em Aspen HYSYS), respetivamente.

Tabela 49 - Balanco energético relativo a ambos o0s sistemas (depois da otimizacao)

Sistema SC Sistema TCDC-SS

Ebulidor 3.778 283 4.061 3.462 1.036 4.498

Bombas 0,178 0,304

Conforme se verifica da andlise da tabela 49 o sistema TCDC-SS apresenta um custo energético
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total de cerca de 11% superior ao do sistema SC, sendo que, comparativamente, a principal
parcela responsavel por onerar estes custos esta associada com a energia requerida pelo ebulidor

do pésfracionador, cerca de 94% superior & do ebulidor da coluna 2 do sistema SC.

Tabela 50 - Balanco energético relativo a ambos os sistemas (antes da otimizacao)

Sistema SC Sistema TCDC-SS

Ebulidor 7.478 539 8.016 10.942 1.585 12.527

Bombas - 0,525 - 0,000

Pela interpretacdo dos dados constantes das tabelas 49 e 50, confirma-se que, em concordancia
com o0s elementos associados ao custo, foi possivel, com a otimizacdo levada a cabo neste
estudo, uma reducdo significativa dos valores energéticos, sendo que essa reducdo foi mais

acentuada para o sistema com acoplamento térmico de correntes.
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5 CONTROLO E SIMULACAO EM MoDO DINAMICO

Os objetivos da simulacdo em modo dindmico prendem-se com a andlise da viabilidade de
realizar o controlo de um determinado processo bem como proceder a sua otimizacdo. A
otimizacdo, na perspetiva da simulacdo em modo dindmico pressupde o estabelecimento do
melhor procedimento para corrigir as flutuagcdes de um dado processo. Este tipo de otimizagéo
requer o conhecimento das caracteristicas dinamicas do equipamento bem como a previsdo da
melhor forma de corrigir uma alteracdo das condigdes existentes. Neste genero de otimizacéo, o
objetivo é, para além de manter um processo no seu nivel 6timo nas condi¢cdes do estado
estacionario, procurar também a melhor forma de realizar a transi¢do de um estado estacionario
para outro, ou seja, o seu foco consiste em selecionar em cada instante, um conjunto de variaveis
que permita, ao sistema sob controlo, reagir de modo mais eficaz face a perturbacdes. Por outras
palavras, com a otimizacdo dinamica pretende-se obter um sistema de controlo ideal para um
dado processo (Babu, 2004).

De forma transversal a todos os sistemas, é inequivoco que as especificacfes requiridas por um
simulador de processos como o Aspen HYSYS, para as operacfes unitarias em modo dinamico
sdo diferentes daquelas necessarias para 0 modo de estado estacionario. Em estado estacionario
sdo utilizadas operagdes modulares combinadas com algoritmos ndo-sequenciais. A informacéo é
processada a medida que vai sendo fornecida. Os resultados dos calculos sdo propagados através
do diagrama do processo em ambos os sentidos. Os balancos de massa, energia e composi¢ao sao
considerados simultaneamente, bem como a pressédo, o caudal, a temperatura e a composicao.

Em modo dindmico, os balangos de massa, de energia e de composi¢édo, ndo sdo considerados em
simultaneo. Efectivamente, os balancos de massa (presséo-fluxo) sdo resolvidos em cada passo
de integracdo, enquanto que os balancos de energia e de composicdo sdo resolvidos menos
frequentemente, de forma sequencial e modular. Como o solucionador considera exclusivamente
os balancos de massa, as especificagdes associadas (especificagdes P-F) sdo separadas das
especificacOes de temperatura e composicao.

Ao contrério do que sucede no modo de estado estacionario, em modo dindamico a informacéo
ndo é processada imediatamente apos a sua introducdo, sendo necessario ligar o integrador para

que sejam calculadas as condicdes das correntes de saida dos processos.
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CONTROLO E SIMULAGCAO DINAMICA DE COLUNAS DE DESTILACAO

Na determinacéo do sistema de controlo para um processo de destilagdo com mdltiplas variaveis
sdo frequentes termos como estrutura de controlo, estrutura dos controladores e estratégia de
controlo.

A estrutura de controlo representa a selecdo das variaveis controladas e manipuladas de um
alargado leque de variaveis.

A selecdo da estrutura dos controladores recai sobre o emparelhamento das variaveis controladas
e das variaveis manipuladas.

Por ultimo, a estratégia de controlo descreve a forma como as malhas de controlo séo
configuradas de modo cumprir-se um determinado objetivo, como a pureza de um determinado
componente numa corrente (Svrcek, 2006).

Em estado estacionério, para a simulacdo de uma coluna de destilagdo deverdo ser especificadas
determinadas variaveis (graus de liberdade) para que se consiga obter convergéncia para uma
solucéo.

Se considerarmos o exemplo de uma coluna com um condensador total e duas correntes de
produto temos dois graus de liberdade, ou seja, é necessario duas especificagdes, como por
exemplo a pureza de um determinado componente numa das correntes e a recuperacao de outro
componente na outra corrente. O simulador ira manipular duas variaveis, por exemplo, as
energias do condensador e ebulidor, de modo a que sejam realizados 0s balangos massicos e
energeéticos, satisfazendo as especificacbes (varidveis controladas). Se em vez de um
condensador total tivermos um condensador parcial é adicionado um novo grau de liberdade. De
forma anéloga, para cada corrente lateral de saida adicionada a coluna, serd necessaria outra
especificacdo. As varidveis controladas anteriormente referidas sdo também designadas por
variaveis operatorias, tratando-se portanto de um controlo operatdrio (Smith, 2012).

Em simulacdo dinamica é introduzido um novo tipo de controlo, o controlo regulatério. Desta
forma, para o sistema anteriormente considerado, para além dos dois graus de liberdade
associados a operacdo temos mais trés graus de liberdade referentes as variaveis de integracdo e
de regulacdo que ndo sdo estabelecidas pelos balangos de massa e de energia do estado
estaciondario. As novas variaveis controladas, usualmente designadas por variaveis de regulacao,

serdo os niveis do condensador e do ebulidor e a pressdo da coluna. Assim, devera existir um
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elemento de controlo final / variavel manipulada para cada variavel controlada® (Towler and
Sinnot, 2008).

O presente estudo, no que concerne a simulacdo dindmica e controlo, € exclusivamente
direcionado para o sistema termicamente acoplado, pelo facto deste sistema representar uma
maior complexidade e de existirem escassos estudos relativos a sua controlabilidade, ao contrario
do que sucede relativamente ao sistema convencional (Luyben and Chien, 2010).

De facto, relativamente ao sistema TCDC-SS a informacdo é bastante escassa, ndo tendo sido
possivel encontrar uma estratégia de controlo adequada para um sistema idéntico. Por esse
motivo, foi dado um enfoque exclusivo a este Ultimo sistema no que diz respeito a
implementacao de um sistema de controlo e analise da viabilidade relativa a controlabilidade do
mesmo. Deste modo, pretende-se, com a simulacdo dinamica deste processo, verificar se o0
mesmo respondera de forma cabal aos objetivos para os quais foi concebido, garantindo,
principalmente, a especificacdo em termos de pureza do produto de interesse (etanol). Assim,
serdo testadas as configuracdes de controlo concebidas e implementadas.

Em modo dindmico o fluxo das correntes do processo ocorre devido as resisténcias e forcas
motrizes existentes. De acordo com informacdo diversa disponivel na literatura (Smith, 2012;
Aspen HYSYS- Dynamic Modeling Guide V7.3, 2011; Svrcek, 2006) para que se possa proceder a
transicdo de estado estacionario para modo dinamico e realizar a analise da controlabilidade
através de simulacdo dindmica do sistema em estudo nesta sec¢édo, € necessario realizar algumas
acOes e alteracBes relativamente ao seu diagrama processual criado para o estado estacionario,

bem como definir uma estratégia de controlo adequada.

2 Em destilagéo, os elementos de controlo finais mais comuns s&o valvulas, embora também sejam viéveis bombas
com velocidade varidvel. Consequentemente, as saidas da generalidade dos controladores serdo constituidas por
aberturas de valvulas. A abertura das valvulas, por sua vez, determina o caudal que passa através dessas valvulas de
controlo, sendo que os diversos balangos que ocorrem numa coluna de destilagdo envolvem invariavelmente esses

caudais.
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5.1 ADAPTACAO DO DIAGRAMA PROCESSUAL PARA SIMULAGCAO DINAMICA

Antes de proceder a passagem para modo dindmico é necessario realizar algumas alteragdes no

que se refere ao processo implementado para modo de estado estacionario. De entre essas

alteracdes destacam-se as seguintes:

1.

Conforme ja referido anteriormente (Seccéo 4.2) foi retirado o compressor da corrente de
vapor que sai do pésfracionador;

Foi aumentada a pressdo no topo do posfracionador (SS) para 1,2 bar, de modo a que a
pressdo da corrente V1 seja superior ou igual a pressdo correspondente ao prato de
entrada dessa corrente na coluna principal (TCDC);

Foi introduzida uma bomba na corrente de liquido que sai da coluna principal;

Foram retiradas as diversas operacdes ldgicas do tipo SET, uma vez que para a simulacao
dindmica ndo é necessario estabelecer, de forma permanente, uma pressdo das correntes
de entrada nas colunas de destilacdo, igual ou superior a pressdo dos pratos de entrada
respectivos. A pressdo € calculada e ajustada automaticamente em funcéo dos fluxos /
caudais estabelecidos no processo, sendo apenas necessario estabelecer os valores de
pressdo para a inicializacdo, diretamente nas correntes, igual a dos pratos de entrada
respetivos;

Relativamente a corrente RP, utilizada para a reposi¢do de pentano (vide Seccédo 3.2), foi
introduzida diretamente na coluna, de modo a que fosse possivel estabelecer um valor
para 0 seu caudal, ainda que indexado aos valores das correntes R e R1, evitando que

fosse calculado pelo simulador.

O diagrama obtido € apresentado na figura 28.
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Figura 28 - Diagrama adaptado a simulacdo dindmica do sistema TCDC-SS (sem malhas de controlo)
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5.2 DIMENSIONAMENTO DO EQUIPAMENTO

Também no que concerne ao equipamento, antes da passagem a modo dindmico, € importante
realizar o seu dimensionamento, recorrendo a ferramentas incorporadas no Aspen HYSYS ou a
outras técnicas de dimensionamento, consoante os equipamentos em questdo. Desta forma,

apresentam-se algumas das heuristicas tipicas:

a. Reservatdrios: Separadores, condensadores e ebulidores devem ser dimensionados,
considerando 5 a 15 minutos como tempo de retencdo de liquido, sendo que é frequente
utilizar-se a seguinte equagéo:

F X tg
V=
L

(12)

onde
V = Volume do reservatorio
F = Caudal que atravessa o reservatério
tp = Tempo de retencdo de liquido

L = Fraccédo de nivel de liquido tipico no reservatorio (Normalmente 0,5)

Neste estudo, relativamente aos ebulidores foram considerados 10 minutos como tempo de
retencdo de liquido para um nivel de 50%. No caso do condensador, atendendo ao facto de ser
neste equipamento que ocorre a separacdo de fases estabeleceu-se 40 minutos como tempo de
retencdo de liquido (Luyben and Chien, 2010). Desta forma foram obtidos os elementos

constantes da tabela 51.

Tabela 51 - Dimensionamento dos reservatorios do sistema TCDC-SS

tr (Minutos) 40 10 10

V (M) 117,7 10,49 0,59

b. Valvulas: Tipicamente dimensionadas pelo Aspen HYSYS, considerando os caudais em cada

caso, abertas a 50 % e com perdas de carga na ordem dos 15 a 30 kPa.
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As valvulas referentes ao controlo (VLV-100, VLV-101, VLV-102 e VLV-104) apresentadas no
diagrama da figura 29, foram dimensionadas para uma perda de carga de 30 kPa. Relativamente
a vélvula VLV-103, apresentada no diagrama da figura 29, ndo foi efetuado qualquer
dimensionamento, pois conforme referido anteriormente o seu objetivo é reduzir a pressdo para
que a corrente de vapor possa entrar na coluna principal com uma pressdo igual a do prato de
entrada. Assim, a sua perda de carga é calculada pela diferenca de pressao entre a corrente de

saida do posfracionador e a pressao de entrada no prato da coluna principal.

c. Colunas de Destilacdo: Sdo habitualmente dimensionadas de forma automatica através da
utilidade Tray Sizing do Aspen HYSYS, considerando os parametros originais do programa e
selecionando o tipo de enchimento pretendido.

No presente estudo, obtiveram-se os elementos apresentados na tabela 52.

Tabela 52 - Dimensionamento das colunas do sistema TCDC-SS

NP de Pratos 23 (1-22) 10 (23-33) 23

Pressao no topo (bar) 1,1 1,217 1,2

Altura (m) 13,41 6,706 14,02

5.3 DEFINICAO DA ESTRATEGIA DE CONTROLO

Na generalidade dos casos, a definicdo de uma estratégia de controlo efetiva permite a
estabilizacdo do modelo do processo criado anteriormente.

Tipicamente, a definicdo dessa estratégia compreende 0s seguintes pontos: definigdo da estrutura
de controlo, definicdo da estrutura dos controladores, introdugdo de operacOes unitarias e

implementacdo das malhas de controlo.

5.3.1 DEFINICAO DA ESTRUTURA DE CONTROLO

De acordo com Svrcek et al. (2006) de entre os principais passos para a determinacdo de uma
estrutura de controlo adequada, destacam-se 0s seguintes:
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1. Definicao dos objetivos do sistema de controlo e da natureza das perturbacoes;

2. Compreensdo dos principios do processo em termos do seu comportamento dinamico;

3. Proposta de uma estrutura de controlo consistente com 0s objetivos e caracteristicas do
processo;

4. Implementacdo de controladores e avaliacdo da estrutura proposta face as previstas

perturbacdes, recorrendo a simulacdo dinamica.

Na perspetiva econémica, um bom desempenho de um sistema de controlo de um processo de
destilacdo depende essencialmente da forma eficaz como € controlada a composicdo, a
recuperacdo ou o rendimento, ou seja, de um bom controlo operatério, garantindo-se as
especificacOes de qualidade do produto de interesse, anteriormente definidas para a simulagdo
em estado estacionario. No entanto, as varidveis associadas ao controlo regulatério, como niveis
e pressdes, deverdo também ser controladas de modo a possibilitar um bom controlo de
qualidade, assegurando a estabilidade do processo. Efetivamente, embora o controlo regulatério
ndo se traduza diretamente em lucro, ndo devera ser de todo negligenciado. Na realidade, revela-
se fulcral conceber primariamente as estruturas de controlo regulatorio antes se abordar o

controlo de qualidade (Coughanowr and Leblanc, 2009).

Atendendo ao referido anteriormente, nesta fase sdo selecionadas as variaveis a controlar
(normalmente designadas por CV-Controlled Variables), sendo consideradas as variaveis
referentes ao controlo operatdrio e ao controlo regulatério. Sdo também selecionadas as variaveis
a manipular (usualmente conhecidas como MV-Manipulated Variables).

Relativamente ao sistema em estudo foram selecionadas as varidveis controladas (CV)

constantes da tabela 53.

Tabela 53 - Variaveis controladas (CV) do sistema TCDC-SS

xR Fracdo massica de etanol na corrente R
Caudal da corrente liquida L1 (kg/h)
Caudal de refluxo a coluna TCDC (kg/h)
Caudal da corrente de vapor V1 (kg/h)

Lcond Nivel do condensador da coluna TCDC (%)

Lebull Nivel do ebulidor da coluna SS (%)
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Em termos das variaveis manipuladas (MV) foram consideradas as apresentadas na tabela 54.

Tabela 54 - Variaveis manipuladas (MV) do sistema TCDC-SS

Calor fornecido no ebulidor da coluna TCDC (por manipulacéo através de valvula do
caudal de vapor de baixa pressdo-utilidade quente) @)

Qebul

fuu  Fracgdo de abertura de valvula na corrente L1

f_  Fracdo de abertura de vélvula na corrente L® ¢

fr1  Fracdo de abertura de valvula na corrente R1

5.3.2 DEFINICAO DA ESTRUTURA DOS CONTROLADORES

Nesta fase procede-se a defini¢do da estrutura dos controladores para cada variavel controlada
(CV), selecdo das varidveis manipuladas (MV), bem como o emparelhamento a realizar entre as
variaveis controladas e as variaveis manipuladas.

De acordo com dados disponiveis em literatura diversa (Luyben, 2010; Smith, 2012),
tipicamente o controlo da pressao de uma coluna de destilacdo é realizado pelo calor retirado no
condensador, o qual devera ser relativamente apertado, atendendo a consideravel influéncia da
pressao no processo de separacdo. Também relativamente aos niveis dos reservatorios associados
ao controlo regulatério (condensadores e ebulidores), normalmente o controlo é realizado por
manipulacdo do elemento final de controlo (usualmente uma valvula) instalado numa das
correntes de ligacdo aos reservatorios que tenha um maior impacto no nivel respectivo (com
maior caudal), aplicando-se normalmente a “Regra de 10”. Em termos gerais, esta regra
estabelece que no caso de haver uma corrente com um caudal dez vezes superior ao de outra
corrente, a primeira podera ser utilizada de modo efetivo para controlo do nivel do reservatorio
respetivo. No entanto, quando o controlo da composicao € importante para cumprimento de uma
especificacdo de pureza, como é o caso do etanol produzido como residuo na corrente R, devera

®) Estas valvulas séo definidas automaticamente no Aspen HYSYS aquando da implementacdo dos controladores e
criacdo das respetivas malhas de controlo.

@ A corrente designada por L representa a corrente de refluxo a coluna TCDC.
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ser dada preferéncia a este controlo através do controlo do caudal da corrente de maior caudal.
Neste caso 0 maior caudal € o V (vapor de ebulicdo) controlado de forma indireta através do
caudal de vapor de baixa pressdo (utilidade quente), controlado por sua vez por uma véalvula
instalada automaticamente aquando da criagdo do controlador respetivo, devendo, portanto ser
este o caudal utilizado para controlar a composic¢ao do etanol, cujo controlo devera ser bastante
apertado uma vez que se trata de garantir o cumprimento de uma especificacdo para o produto
principal do processo. Relativamente ao nivel do ebulidor, devera ser controlado atraves do
controlo de caudal da outra corrente de menor caudal, ou seja, da corrente R.

O emparelhamento das varidveis CV com as variaveis MV atende a uma série de condicdes,
existindo diversas técnicas que permitem o estabelecimento das combinacGes mais adequadas.
Como exemplo dessas técnicas destacam-se a matriz de ganhos relativos (RGA-Relative Gain
Array) ou matriz de Bristol e o indice de Niederlinske (NI-Niederlinske Index) (Svrcek, 2006).
Neste estudo para proceder ao respectivo emparelhnamento foram consideradas as malhas de
controlo tipicas em sistemas de controlo de colunas de destilacdo, adotando-se o modo de
controlo por feedback com recurso a malhas de controlo do tipo entrada Unica-saida Unica,
vulgarmente designadas por malhas SISO (Single Input-Single Output). Deste modo, foi

utilizado o emparelhamento de variaveis apresentado na tabela 55.

Tabela 55 - Esquema do emparelhamento de varidveis do sistema TCDC-SS

VARIAVEL CONTROLADA VARIAVEL MANIPULADA

xR Qebul
FL1 fL1

Fo fL

Fvi Qebull
Prcoc Qcond
Lcond fop
Lebul fr
Lebull fr1

5.3.3 INTRODUCAO DE UNIDADES PROCESSUAIS

E necessario introduzir determinadas unidades processuais, nomeadamente vélvulas,
permutadores de calor, bombas/compressores para definicdo de uma relacdo pressao-fluxo entre
as varias correntes de modo a garantir a existéncia de uma pressao realistica em todo o diagrama

do processo.
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Neste trabalho, considerando a estratégia de controlo adotada, para além das bombas
anteriormente introduzidas, foram ainda introduzidas as valvulas VLV-100, VLV-101, VLV-102
e VLV-104, representadas no diagrama da figura 29. No caso da vélvula VLV-103, o seu
objetivo é garantir uma reducdo da pressdo da corrente V1 de modo a que possa entrar na coluna
a pressdo do prato respetivo. Relativamente as restantes o seu objetivo é realizar o controlo de

caudal das correntes onde se encontram integradas, respetivamente.

5.3.4 IMPLEMENTACAO DAS MALHAS DE CONTROLO

As malhas de controlo aplicaveis sdo definidas em funcéo da estrutura de controlo e da estrutura
dos controladores anteriormente definidas. A sua implementacdo no simulador Aspen HYSYS é
realizada selecionando na Object Palette a fungdo Control Ops e depois PID Controller (para
selecionar o tipo de controlador a utilizar). De seguida é necessario proceder a configuracdo de
cada controlador introduzindo as varidveis de entrada e de saida no separador Connections e
outros dados, como as gamas das varidveis de entrada (PV), modo de atuacgdo e tipo de acdo do
controlador, no separador Parameters. Apds realizacdo destas operagBes para todas as malhas

obteve-se o diagrama apresentado na figura 29.
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Figura 29 - Diagrama adaptado a simulagdo dindmica do sistema TCDC-SS (com malhas de controlo)
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Nas tabelas 56 e 57 s@o apresentadas as estruturas dos controladores, elaboradas com base nos

valores obtidos na simulacdo em modo de estado estacionario e que constituiram a base para a

passagem para modo dindmico e inicializagéo.

Tabela 56 - Estrutura dos controladores do sistema TCDC-SS para inicializagéo (Controlo Regulatério)

LIC-COND

LIC-EBUL

LIC-EBUL

Controlador PIC (TCDC) (TCDC) (TCDC) (SS)

Tipo de Agdo Direta Direta Direta Direta

Variavel Controlada (CV) Prcoe Lcond Lebul Lebull

Variavel Manipulada (MV) Qcond Vop VR VR1

Valor PV 1,100 | bar 50| % 50| % 50| %
Valor SP 1,100 | bar 50| % 50| % 50| %
Valor OP 50,00 % 50| % 50| % 50| %
Valor MV 1,465E+07 | kd/h 50| % 50| % 50| %
Valor CV minimo 1,0000| bar 0| % 0| % 0 %
Valor CV maximo 1,3000| bar 100 | % 100| % 100| %
Valor MV minimo 1,099E+07 | kJ/h 0| % 0% 0] %
Valor MV maximo 1,831E+07 | kd/h 100| % 100 | % 100| %
Kc 1 1 1 1
Ti - - - -
Td - - - -
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Tabela 57 - Estrutura dos controladores do sistema TCDC-SS para inicializagdo (Controlo Operatério)

Controlador F'C'(ﬁgg%;xo X'(i'TECT[f‘C'\)'OL FIC-L1 FIC-V1
Tipo de Agéo Inversa Inversa Inversa Inversa
Varidvel Controlada (CV) FL XR FLa Fvi
Variavel Manipulada (MV) VL Qebul Vi1 Qebull
Valor PV 1,457E+04 | kg/h 0,9975| f. m.| 7420 |kg/h 7773 | kg/h
Valor SP 1,457E+04 | kg/h 0,9975| f. m.| 7420 |kg/h 7773 | kg/h
Valor OP 50, % 50, % 50| % 50| %
Valor MV 50| %/|1,180E+07| kJ/h 50| %] 3,729E+06 | ki/h
Valor CV minimo 1,093E+04 | kg/h 0,0000| f.m.| 5565 |kg/h 5830 | kg/h
Valor CV méaximo 1,821E+04 | kg/h 1,0000| f. m.| 9275 |kg/h 9716 | kg/h
Valor MV minimo 0| %|8,850E+06| kJ/h 0| %|2,797E+06 | kd/h
Valor MV méaximo 100| %|1,475E+07 | kJ/h| 100| % |4,661E+06 | kJ/h
Kc 1 1 1 1
Ti - - - -
Td - - - -
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5.3.5 PASSAGEM PARA MODO DINAMICO

Antes de passar para modo dindmico é importante recorrer ao Dynamics Assistant do Aspen
HYSYS para garantir que ndo existem conflitos ou resolvé-los caso existam. Nesta fase foram

identificadas pelo Dynamics Assistant as incompatibilidades apresentadas na figura 30.

pi Dynamics Assistant E\@

The agzigtant hag identified the following tems for conzideration,
If you are wzing non-uniform tray , you may loze the information by chozsing “Make Change"

M ake changes

Dizable stream pressure specifications

Dizable stream flow zpecifications

Enable stream pressure specifications
Streams not initialized Y

Append new valves and streams

Mizcellaneaus specification changes

Tray zection prezzure profile needs athention
Stream prezzures differ from attached stages 4

About. | Preferences. .. | [ Sawve steady state caze

I General | Streams J Fresszure Flow Specs J Unknown Sizes J Trayp zections Jer J r

finalyze Again | Cancel |

Figura 30 - Janela do Dynamics Assistant com indicacGes gerais de falhas / incompatibilidades

No que se refere aos pontos assinalados com ‘X’ ¢ normalmente necessaria uma determinada
acao com vista a sua resolucdo, podendo eventualmente ser resolvidos na sequéncia da resolucéo
dos restantes. Relativamente aos pontos identificados por ‘V’, sdo passiveis de serem resolvidos
pelo proprio programa. Em todo o caso, € importante perceber o que todos eles significam. Os
primeiros 2 pontos dizem respeito a algumas especificacdes de pressdo e caudal que sdo
desnecessarias em modo dinamico. Neste modo, os caudais sdo calculados em funcdo das
pressdes das correntes respetivas ou dos equipamentos, como bombas e compressores. As
pressdes das correntes internas séo calculadas em funcéo dos equipamentos envolventes, sendo
apenas necessario fornecer uma das informacdes (caudal / pressdo) a cada uma das correntes
fronteira (entrada / saida) do sistema. O ponto 3 adverte para a necessidade de atribuir valores de
pressdo as correntes fronteira do sistema. Depois de efetuar as alteragdes relativamente a estes 3
pontos sédo resolvidos os 4 primeiros pontos. Relativamente ao ponto 5, o assistente alerta para a
necessidade de introduzir novas valvulas relativas a correntes fronteira que néo estdo diretamente

ligadas a equipamentos onde o fluxo é proporcional & diferenca de pressdo, como € o caso das
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correntes R, Rle RP°. O ponto 6 refere-se a algumas inconsisténcias de pressio relativas ao
equipamento (bombas e misturadores), também associados com o referido relativamente aos
pontos 1, 2 e 3. O ponto 7 esté relacionado com diferencas encontradas entre o perfil de pressGes
nas colunas e o perfil necessario para modo dindmico. O ponto 8 esta relacionado com as
diferencas encontradas entre as pressdes das correntes de entrada nas colunas e a pressdo dos
pratos respetivos.

Depois de realizadas todas as operagdes, como descrito anteriormente obtem-se a informacdo da
figura 31.

ﬁ‘ﬂ Dynamics Assistant E\@

Make changes

About... | Preferences... [ Save steady state case

Analyze Again

Figura 31 - Janela do Dynamics Assistant com indicacdo de inexisténcia de quaisquer problemas

Neste momento, pode realizar-se a passagem para modo dinamico.

De forma a efetuar um controlo dos varios parametros associados a simulacdo dinadmica é
importante criar um painel de controlo, tipicamente constituido pelos painéis dos controladores
(Face Plates) e pelos graficos de registo de variaveis em funcdo do tempo (Strip Charts).

Os Face Plates dos controladores séo janelas que fornecem toda a informacéo pertinente relativa
aos controladores, durante o decorrer da simulagédo. Em cada Face Plate o SetPoint (SP) de cada
variavel do processo (PV) é representado por uma seta vermelha, no topo do visor superior,

sendo o valor da PV, em cada momento, apresentado também no visor superior, nas unidades

% Esta corrente, conforme referido no ponto 5 da seccéo 5.1, foi introduzida diretamente na coluna de destilagéo, de
modo a que o seu caudal seja equivalente ao do somatorio dos caudais de n-pentano das correntes R e R1, ou seja,
para reposicdo do mesmo no caso de eventuais perdas pelas correntes referidas.
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respetivas. A saida do controlador € apresentada em percentagem (de abertura de valvula), no
visor inferior, correspondente a gama definida para cada valvula de controlo.

Os Strip Charts sdo janelas de representacdo grafica das variaveis do processo associadas a cada
controlador, permitindo uma visualizacdo em tempo real e registo da evolucdo das diversas
variaveis no decurso da simulacdo em modo dinamico (Aspen HYSYS-Unit Operations Guide,
2011).

Na figura 32 apresenta-se, a titulo de exemplo, uma Face Plate e um Strip Chart, referentes ao
presente estudo e relativamente a malha do controlo de nivel da coluna SS.

PID Controller: LIC-...|&3 »id LIC-EBUL (55)-DL1 [ |- & |[s3m)
Exec:int Sp: L

1
I.‘-.E'll !'.I:!I 51
’

OP: 63,71 -

| Auto v || Tuning _ =

@ ®)

Figura 32 - Face Plate (a) e Strip Chart (b) da malha do controlo de nivel da coluna SS

5.3.6 INICIALIZACAO DA SIMULACAO

A inicializacdo da simulacdo em modo dindmico constitui uma das etapas mais criticas do
processo, sendo necessario um acompanhamento muito préximo, para que as variaveis
estabilizem num determinado valor, tendo-se normalmente como referéncia os valores obtidos
para a simulagdo em modo de estado estacionario. E recomendavel, nesta fase, que as malhas

sejam mantidas abertas (modo manual) para todos os controladores.

5.3.7 ESTABILIZACAO E SINTONIZACAO DOS CONTROLADORES

De entre os varios tipos de controladores aplicados na industria em geral, destacam-se pela maior
frequéncia em termos de utilizacdo, os controladores do tipo PID. Este tipo de controladores
possui trés acdes distintas mas cuja combinacdo pode revelar-se uma vantagem na oética do
desempenho geral do equipamento no controlo de processos. A agdo proporcional permite a

correcdo da variavel manipulada (MV) de forma proporcional ao erro obtido relativamente ao
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valor inicial da variavel controlada (CV). A acéo integral € normalmente utilizada para afinar a
resposta no que diz respeito @ minimizacdo do valor do erro (offset), permitindo o retorno ao
valor inicial da variavel controlada (CV). A componente derivativa, pela sua capacidade
preditiva do erro, possibilita uma agdo na varidvel manipulada antes dos efeitos serem
percecionados no processo, minimizando as oscilacdes da variavel controlada até ao valor do
setpoint.

Conforme informacgdo disponivel em diversas fontes (Svrcek, 2006; Luyben, 2010) existem
diversas metodologias para a sintonizagdo dos controladores. A generalidade dessas
metodologias ¢é aplicavel atendendo as particularidades de cada malha de controlo e do processo
em causa. De facto, os parametros caracteristicos de um processo possuem um efeito
significativo relativamente a forma como um controlador conseguira atenuar as perturbagoes
desse processo. Em muitos casos, 0 proprio processo, pelas suas caracteristicas, € capaz de
atenuar essas perturbacdes, podendo considerar-se um efeito conjunto com o controlador, de
modo a obter-se um controlo mais efetivo. Neste contexto, é importante ter em consideracéo
duas caracteristicas fundamentais associadas a todos 0s processos: a capacitancia e o atraso
(dead time).

Numa perspetiva generalista, a capacitancia representa a habilidade de um determinado sistema
em absorver ou armazenar massa OU energia, ou seja, € uma medida da sua resisténcia as
alteracfes de massa ou energia armazenadas dentro desse sistema, i. e., representa a inércia do
sistema. Em sistemas lineares, a constante de tempo, 1, é dirctamente proporcional a
capacitancia, sendo que quanto maior fér, melhor serd o desempenho de um determinado sistema
no que concerne a sua habilidade em atenuar os efeitos das perturbacdes. Em geral, sistemas com
capacitancia podem ser controlados com controlo simples (modo proporcional apenas) usando
ganhos elevados.

O atraso (dead time) é uma caracteristica dos sistemas que se traduz por um periodo de tempo
decorrido entre a ocorréncia de uma perturbacdo e a percecdo desse efeito na variavel de resposta
de um processo. Esta caracteristica esta relacionada com a existéncia de um atraso puro da
resposta face a perturbacgdes, ocultando por vezes as perturbacfes e atrasando as medicdes e 0
controlo até que sejam sentidos no processo. Desta forma, o atraso dificulta a controlabilidade de
um sistema, particularmente se o seu valor for elevado relativamente a sua capacitancia, devendo
por isso ser minimizado tanto quanto possivel.

A selecéo do tipo de controlador associado a cada malha atende a diversos aspetos relativos aos

critérios de desempenho requeridos e aos limites dentro dos quais o controlador devera operar.
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De uma forma geral, um controlo em malha fechada para ser efetivo devera ser estavel e permitir
que se obtenham valores proximos do setpoint, devendo a selecdo e sintonizacdo de um
controlador ser baseada numa relagdo de compromisso entre desempenho e robustez. Se por um
lado, um controlador sintonizado de forma muito fina ou agressiva pode permitir um bom
desempenho mas ser pouco robusto relativamente a alteracdes que surjam no processo, podendo
eventualmente criar instabilidade, por outro lado, um controlador cuja sintonizacdo seja pouco
apertada ou menos agressiva pode refletir-se num mau desempenho mas numa boa robustez.
Em tragos gerais:
» Seré adequado um controlador do tipo P (modo Proporcional apenas) se for aceitavel um
desvio relativamente ao valor de referéncia (setpoint) definido inicialmente;
» Devera ser utilizado um controlador do tipo Pl (modo Proporcional e modo Integral) se
existir ruido significativo, atraso significativo ou baixa capacitancia;
» Serd apropriado um controlador PID (modo Proporcional, modo Integral e modo
Derivativo) no caso de existir pouco ruido, alta capacitancia e sem atraso.
A selecdo ou determinacdo dos parametros de sintoniza¢do mais adequados para um determinado
controlador é um tema que tem sido alvo de diversos estudos, existindo diversas abordagens
relativamente a este assunto, sendo contudo considerado que ndo existe uma Unica forma correta
de sintonizar um controlador. Assim, é possivel encontrar na literatura diversa, varios métodos
de sintonizacdo, bem como de determinacgéo dos pardmetros de um controlador. Por exemplo, em
A Real-Time Approach to Process Control (Svrcek, 2006), séo apresentados diversos parametros
gerais de sintonizacgdo, otimizados para um critério de razdo de decaimento do erro de Y.
Salienta-se que as regras e parametros gerais apresentados de seguida sdo aproximados,
auxiliando na obtencdo de um controlo adequado. No entanto, deverdo ser ajustados no caso da
resposta ndo ser satisfatoria, ou seja, as regras / heuristicas apresentadas sdo importantes para
aplicacdo recorrendo ao método de tentativa e erro. E importante ter desde logo presente que um
controlo mais apertado e melhor desempenho podem ser conseguidos aumentando o ganho
(componente proporcional), sendo que a sua diminuigéo resulta, normalmente em respostas mais

lentas mas mais estaveis.

CONTROLO DE CAUDAL

O fluxo através de uma tubagem é tipicamente um processo em que a resposta é rapida. O atraso
e a capacitancia associada a uma extensdo de tubagem sdo normalmente baixos. Neste caso,

adequa-se um controlador do tipo Pl em que o ganho, Kc, devera ser estabelecido entre 0,4 e
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0,65 e o tempo integral, Ti, devera ser entre 0,05 e 0,25 minutos. A néo linearidade das malhas
de controlo de caudal pode provocar alguma instabilidade em determinadas condi¢bes de
operacdo. Por esse motivo, deverd inicialmente ser usado um ganho elevado e caso o limite de
estabilidade, para determinadas condic@es, seja atingido, devera ser reduzido. No entanto, nesses
casos, a acdo integral devera ser mantida. Como a medicao do caudal possui naturalmente ruido,

a acdo derivativa ndo é recomendavel.

CONTROLO DE NIVEL DE LiQuIDO

O controlo de nivel do liquido de um reservatorio € essencialmente caracterizado pela sua
capacitancia, ndo havendo normalmente atraso. Em alguns casos o controlo de nivel é utilizado
em determinados processos como estratégia para atenuar perturbacGes que possam ocorrer nesses
processos, ndo sendo o seu controlo realmente importante. Em tais processos pode ser efetuado o
seu controlo sintonizando o controlador apenas em modo proporcional, de modo pouco apertado.
Todavia, nos casos em que ndo € admissivel offset, deverdo ser usados controladores do tipo PI.

Existe sempre algum ruido associado a medicdo do nivel de liquidos. Se for possivel minimizar
esse ruido, podera ser utilizada complementarmente a acdo derivativa. Caso se opte por acdo
proporcional apenas, devera ser utilizado um ganho de 2. Se a opgdo recair pelo recurso a acao
integral, o valor do ganho devera estar contido no intervalo de 2 a 10 e o tempo integral, no

intervalo de 1 a 5 minutos.

CONTROLO DA PRESSAO DE GAS

O controlo da pressdo de um gas possui caracteristicas idénticas as do controlo de nivel de
liquido, no sentido em que é fundamentalmente caracterizado pela sua capacitancia, sem atraso.
Uma variacdo de fluxo de ou para um reservatorio permite um bom controlo da pressdo. Devido
a natureza capacitiva da maioria dos reservatorios, 0s processos em si possuem baixos ganhos e
respostas lentas. Consequentemente, podem ser selecionados ganhos elevados para o controlador
com baixa probabilidade de criar instabilidade. Assim, as malhas de controlo de pressdo, podem
facilmente ser configuradas para utilizacgdo com um controlador PI, podendo o ganho do

controlador variar entre 2 e 10 e o tempo integral entre 2 e 10 minutos.

Neste estudo, na fase de estabilizacdo do processo foram sendo gradualmente fechadas as malhas
de controlo (passagem para modo automatico), tendo sido considerados o0s parametros

anteriormente referidos, que através do método de tentativa e erro foram sendo afinados.
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Inicialmente o enfoque foi dirigido ao controlo dos niveis, da pressdo e dos caudais, até que
fosse encontrada uma estrutura minimamente estavel. Relativamente a composicdo, ainda que
ndo fossem encontradas nenhumas orientagdes gerais sobre os parametros do controlador, foram
sendo também introduzidos, seguindo a mesma metodologia, pardmetros para a acao

proporcional e integral, tendo-se obtido uma estrutura aceitavel.

CONFIGURACAO DO INTEGRADOR

O integrador do ASPEN HYSYS resolve as diversas equagdes recorrendo ao método de integracdo
implicito de Euler. Nas propriedades do integrador, no separador General, é possivel configurar
diversos parametros, como o passo de integracdo, o tempo até a paragem da integracéo, as taxas
de realizacdo dos diferentes balancos, de entre outros. No separador Execution, é possivel definir
a quantidade de calculos realizados, por categoria (calculos de pressdo-fluxo, célculos de
controlo e de operac@es Idgicas, calculos energéticos e calculos de composicao) e por passo de
integracdo. E recomendavel, no entanto, manter a configuracéo pré-definida, excepto se houver
alguma razdo que justifique a sua alteracdo. No separador Options € possivel realizar
configuragdes adicionais.

No decorrer da fase de estabilizacdo, principalmente no inicio, houve por vezes necessidade de
reduzir o passo de integracdo de 0,5 para 0,25 e por vezes para 0,1. A necessidade referida foi
sendo identificada pelo Aspen HYSYS, sendo importante proceder a sua reducao para assegurar a
correta integracdo do modelo. Efetivamente, uma reducdo do passo de integragdo permite ao
sistema uma melhor inicializacdo e uma mais apertada monitorizagdo dos controladores,
aumentando a estabilidade do modelo uma vez que o solucionador consegue seguir mais de perto
alteracbes que ocorram no processo. A medida que o processo foi estabilizando, foi sendo
gradualmente incrementado o valor do passo de integracdo. Na fase final, foi ativada no
separador Options a opcdo Close component material and energy balances para que os célculos
sejam realizados com mais rigor evitando incoeréncias nos balangos quer de massa quer
energéticos, sendo também, no mesmo separador desativada a opcdo Truncate large volume
integration errors de modo a que os diversos erros fossem sendo corrigidos ao longo do tempo e

nédo de forma abrupta, garantindo assim a ndo violacao dos balangos de massa.

SINTONIZACAO DOS CONTROLADORES ATRAVES DO AUTOTUNER

O Aspen HYSYS possui integrada a funcionalidade de realizar a sintonizagdo dos controladores

através da funcdo autotuner. Esta funcéo calcula os parametros de sintonizagdo de controladores
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(P1 / PID) baseando-se no ganho e na margem de fase, podendo ser encarado como um outro
elemento de controlo embutido no controlador. A fungdo autotuner é baseada numa técnica de
relé por feedback, possuindo integrada um relé com histerese (h), em que o valor da saida
depende da dire¢do em que o erro é obtido (Aspen HYSYS-Unit Operations Guide V7.3, 2011).
Na figura 33 é representada graficamente um exemplo da saida u(t) obtida em funcéo do erro e(t)

obtido no relé, para uma dada amplitude e histerese.

A U(t)

A

e’(t)

[ 4

Figura 33 - Saida u (t) em fung¢éo do erro e (t) do relé para uma amplitude d e uma histerese h
(Adaptado de Aspen HYSYS-Unit Operations Guide V7.3, 2011)

Esta técnica de sintonizago foi inicialmente introduzida por Astrém e Hagglund (1984) como
forma de gerar oscilacdo sustentada em alternativa a técnica ciclica continua convencional, sendo
extremamente eficaz na determina¢do do ganho ultimo e do periodo ultimo. Luyben (1987)
populariza o método de relé por feedback e designa-o por ATV (AutoTune Variation), sendo que
o interesse relativo a este método deriva de estudos realizados sobre colunas de destilagdo. Os
sistemas constituidos por colunas de destilacdo sdo tipicamente ndo-lineares, sendo que a
obtencdo de um modelo baseado numa funcdo de transferéncia linear € extremamente dificil.
Luyben demonstra que os testes baseados em ATV permitem a obtencdo de modelos lineares
para esses processos, pelo que a utilizacdo desta metodologia constitui atualmente uma prética
frequente em processos de controlo na industria quimica (Yu, 2006).

Os parédmetros dos controladores obtidos a partir da funcdo autotuner sdo baseados numa
metodologia que emprega uma margem de ganho para um angulo de fase determinado. Esta
metodologia é idéntica a metodologia de margem de fase, sendo no entanto mais precisa dado
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que o relé tem a capacidade de determinar pontos no dominio da frequéncia de modo mais
rigoroso e rapido (Aspen HYSYS-Unit Operations Guide V7.3, 2011).

Para além disso, sendo um teste realizado em malha fechada, as variaveis do processo ndo se
afastam significativamente dos seus valores nominais. Acresce ainda ao referido que, para
processos com constantes de tempo elevadas, € um metodo mais eficaz do que o convencional. O

tempo do teste varia entre duas e quatro vezes o periodo ultimo (Yu, 2006).

A pégina do autotuner permite a especificagdo dos parametros de sintonizagdo (‘Alpha’, ‘Beta’,
‘Phi’, Hysteresis’ ¢ ‘Amplitude’) dentro das gamas apresentadas na tabela 58, sendo
apresentados alguns valores de referéncia j& definidos que devem ser encarados como
parametros gerais, devendo ser ajustados em fungédo das particularidades de cada controlador e

de cada processo.

Tabela 58 - Gamas dos parametros de ajuste da funcéo Autotuner

Parametro Gama
Razédo Ti/ Td (a) 3,05a0<6,0
Raz&o de Ganho (B) 0,10<p<1,0
Fase do Angulo (¢) 30°< @ <65°
Histerese do Relé (h) 0,01% <h<5,0%
Amplitude do Relé (d) 0,5% <d <10,0%

Neste estudo, pelas reconhecidas vantagens referidas anteriormente, apds estabilizacdo do
sistema em modo dinamico, recorreu-se a funcdo autotuner como forma de configurar de modo
mais adequado os diversos controladores.

Relativamente ao controlo regulatério e operatdrio exceto composicao foram considerados 0s
parametros gerais definidos pelo Aspen HYSYS, tendo sido obtidos os parametros para 0S
respetivos controladores que foram considerados apropriados. No que se refere ao controlo de
composicdo, verificou-se, na sequéncia de diversos estudos, que ao contrario do que sucedeu
relativamente as restantes malhas, os parametros gerais definidos pelo autotuner originaram
parametros para o controlador que se refletiram numa resposta inadequada, pelo que antendendo
a ndo linearidade do processo, pretendendo-se a sintonizag@o para intervalos mais proximos do
ponto de operacgdo optou-se por reduzir a amplitude e a histerese, de forma sucessiva, tendo sido
obtidos resultados bastante mais satisfatorios. Na tabela 59 apresentam-se 0s parametros do

autotuner usados para a sintonizacgdo de cada um dos controladores.
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Tabela 59 - Parametros do Autotuner para sintonizacédo dos controladores

Razéo Ti/ Td (o) 4,50 4,50 4,50 4,50 4,50 4,50 4,50 4,50

Fase do Angulo (¢) 60,00 60,00 60,00 60,00 60,00 60,00 60,00 60,00

Amplitude do Relé (d)  5,00% 5,00% 5,00% 5,00% 5,00% 2,50% 5,00% 5,00%

A titulo de exemplo apresenta-se na figura 34, o gréafico obtido durante o processo de

sintonizacdo da malha de composicéo do etanol.
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Figura 34 - Sintonizagdo da malha de controlo de composi¢édo do etanol (XIC-ETANOL)

Nas tabelas 60 e 61 sdo apresentadas as estruturas dos controladores, obtidas ap0s sintonizacéo

COm recurso ao autotuner e ap6s algum tempo de estabilizacdo do processo.
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Tabela 60 - Estrutura dos controladores do sistema TCDC-SS apds sintonizacdo (Controlo Regulatério)

i

Controlaor c(repe) | HIGEOND | LICEBUL | LICERUL
Tipo de Agdo Direta Direta Direta Direta
Variavel Controlada (CV) Prcoe Lcond Lebul Lebull
Variavel Manipulada (MV) Qcond Vob Vg \:
Valor PV 1,100 | bar 59,71 | % 45| % 50,95| %
Valor SP 1,100 | bar 59,71| % 45| % 50,00| %
Valor OP 63,20 % 71,21 % 50,35 | % 36,29 | %
Valor MV 2,628E+07 | kd/h 71,21 % 50,35 | % 36,29 | %
Valor CV minimo 1,0000| bar 0| % 0| % 0| %
Valor CV maximo 1,3000| bar 100| % 100 | % 100| %
Valor MV minimo 1,971E+07 | kJ/h 0| % 0| % 0] %
Valor MV maximo 3,285E+07 | kd/h 100 % 100 | % 100| %
Kc 12,7 61,3 43,0 33,9
Ti 1,23 - - -
Td 0 0 0 0

Tabela 61 - Estrutura dos controladores do sistema TCDC-SS ap0s sintonizagéo (Controlo Operatorio)

Controlador F'C'(FTQEE'&L)JXO X'(i'TECT[')A‘CN)OL FIC-L1 FIC-V1
Tipo de A¢éo Inversa Inversa Inversa Inversa
Variavel Controlada (CV) FL xR FL Fvi
Variavel Manipulada (MV) V. Qebul Vi1 Qebull
Valor PV 1,457E+04 | kg/h 0,9975| f.m.| 7420 |kg/h 7763 | kg/h
Valor SP 1,457E+04 | kg/h 0,9975| f. m.| 7420 | kg/h 7763 | kg/h
Valor OP 4999 % 60 % (49,06 % 43,93] %
Valor MV 49,99 % |1,844E+07| kJ/h|49,06| % |3,616E+06 | kJ/h
Valor CV minimo 1,093E+04 | kg/h 0,0000| f.m.| 5565 |kg/h 5822 | kg/h
Valor CV méaximo 1,821E+04 | kg/h 1,0000| f.m.| 9275|kg/h 9704 | kg/h
Valor MV minimo 0| %|1,383E+07| kJ/h 0| %]|2,712E+06 | k/h
Valor MV maximo 100| %/|2,305E+07| kJ/h| 100| 9% |4,520E+06 | ki/h
Kc 0,347 0,566 0,192 8,79E-02
Ti 3,51E-02 2,15| 1,75E-02 0,284
Td 0 0 0 0
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Comparando os dados das tabelas 56 e 57 (referentes a inicializagcdo) com os dados das tabelas
60 e 61 (referentes a sintonizacdo) é possivel verificar que existem algumas diferencas. Em
estado estacionério, os calculos s&o realizados de forma rigorosa considerando as especificacoes.
Em modo dindmico, pela forte interacdo existente entre as malhas de controlo implementadas, o
sistema estabilizou em condicGes ligeiramente diferentes das do estado estacionario de partida.
As maiores diferencas encontradas dizem respeito ao caudal de circulacdo da corrente OD1 que
foi superior, tendo como implicagdo um maior consumo energético quer no ebulidor quer no
condensador da coluna TCDC. Em rela¢do ao consumo energético do ebulidor da coluna SS, o
valor foi ligeiramente inferior, derivado do facto do caudal da corrente V1 ser também um pouco
inferior. Ainda assim, considerou-se que na globalidade as diferencas ndo foram significativas,
tendo-se partido destas condigdes em modo dindmico para a introducdo de perturbacdes e analise

da respetiva resposta do sistema, conforme apresentado nas secc¢des seguintes.

5.4 RESPOSTA DO SISTEMA FACE A PERTURBACOES

De acordo com o verificado anteriormente apds sintonizacdo dos varios controladores obteve-se
um sistema devidamente estabilizado. Interessa, porém, analisar o comportamento geral do
sistema face a introducdo de perturbacdes, e em particular no que se refere ao controlo da
composicao de etanol. Para o efeito nas sec¢des seguintes serdo introduzidas algumas alteracGes
de caudal e composicdo da alimentacdo e sera analisada a respetiva resposta da estrutura de

controlo concebida.

5.4.1 VARIACAO DO CAUDAL DA ALIMENTACAO

No que se refere ao caudal da alimentacéo, sdo apresentadas nas figuras 35 e 36, as respostas das
malha de controlo de composicdo do sistema TCDC-SS em consequéncia de uma reducdo e

aumento de caudal de cerca de 5%, respetivamente.
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Figura 35 - Variacdo do caudal de alimentagdo de 100 kmol/h para 95 kmol/h (reducéo de 5%0)
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Figura 36 - Variacéo do caudal de alimentagdo de 100 kmol/h para 105 kmol/h (aumento de 5%)

Pela analise dos graficos das figuras 35 e 36 verifica-se que apds a introducdo das perturbacdes
referidas, ocorre um pequeno desvio inicial das variaveis do processo relativamente ao setpoint,
sendo que a sua recuperacdo para o valor de referéncia é bastante rapida. No entanto, a
estabilizacdo em termos da variavel manipulada (OP) demora cerca de 300 minutos até ao tempo
maximo definido de 500 minutos, considerado suficiente para percecdo dessa estabilizacéo.
Verifica-se ainda, pouca oscilacdo, quer da varidvel manipulada quer da controlada, revelando
uma adequada configuragdo dos controladores, relativamente a resposta a este tipo de

perturbacdes.
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5.4.2 VARIACAO DA COMPOSICAO DE ETANOL NA ALIMENTAGCAO

Relativamente a composi¢do molar de etanol na alimentacdo foram efetuadas variagdes de
aproximadamente 1% e 2% relativamente ao valor de referéncia de 0,85. Nas figuras 37 e 38 sdo
apresentadas as respostas da malha de controlo de composicao de etanol do sistema TCDC-SS
relativas a um aumento e reducdo de 1% e nas figuras 39 e 40 sdo apresentadas as mesmas
respostas mas para a variagéo de 2%.
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Figura 37 - Variacdo da composi¢cao molar de etanol na alimentacao de 0,85 para 0,84 (reducéo de 1%0)

Pela analise da figura 37, verifica-se que apos a introducdo da perturbacdo em causa, ocorre um
ligeiro desvio relativamente ao valor do setpoint da variavel controlada, sendo que estabiliza
rapidamente no valor de referéncia. Relativamente a varidvel manipulada, é perceptivel alguma
oscilacdo inicial, denotando que possivelmente o controlador esta configurado de forma algo
agressiva, pelo menos em resposta a este tipo de perturbacdo. A estabilizacdo desta variavel

ocorre passado cerca de 800 minutos ap6s a introducdo da perturbacao.
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Figura 38 - Variacdo da composi¢cdo molar de etanol na alimentacéo de 0,85 para 0,86 (aumento de 1%)

No que concerne ao registo da figura 38 ndo é de todo percetivel qualquer desvio da variavel
controlada relativamente ao setpoint, denotando um controlo bastante eficaz. Relativamente a
variavel manipulada ndo existe qualquer oscilacdo, sendo que a sua estabilizacdo demora cerca

de 800 minutos.
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Figura 39 - Variacdo da composicdo molar de etanol na alimentacéo de 0,85 para 0,83 (reducéo de 2%0)

Como ¢é possivel inferir, da analise da figura 39, ndo se verifica qualquer desvio da variével
controlada relativamente ao setpoint, sendo que a variavel manipulada apresenta uma oscilacéo
mais acentuada comparativamente a obtida com a reducdo de 1% mas com um tempo de

estabilizacéo inferior, de cerca de 300 minutos.
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Figura 40 - Variacdo da composi¢cdo molar de etanol na alimentacéo de 0,85 para 0,87 (aumento de 2%b)

Pela analise da figura 40, verifica-se uma resposta idéntica a obtida relativamente ao aumento de
cerca de 1%, sendo que o tempo de estabilizacdo € comparativamente superior, cerca de 1300

minutos.

Considerando o objetivo desta seccéo, especialmente enfocado na definicdo de uma estratégia de
controlo e na andlise da controlabilidade do sistema implementado, recorrendo a simulacdo
dindmica, ndo foi considerada a otimizacdo em termos da definicdo de outras estratégias de
controlo a adotar. Atendendo ao referido, considera-se como satisfatorias as varias respostas da
malha de controlo de composicdo de etanol, evidenciadas nas figuras respetivas anteriormente
apresentadas, bem como as respostas das restantes malhas de controlo que, ainda que nao
apresentadas, podem ser consultadas nos ficheiros respetivos utilizados para as vérias simulacoes

realizadas.
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6 CONCLUSOES

A destilacdo é o processo de separa¢do mais vulgarmente utilizado na industria em geral, devido,
sobretudo, a sua versatilidade e capacidade de producdo em larga escala, mas também porque é
um processo sobre o qual existe bastante conhecimento adquirido. Apesar dos elevados custos
energeéticos associados a sua utilizacdo, foi e continua a ser o processo de exceléncia quando se
pretende efetuar a separacdo dos diversos componentes de uma mistura. Um dos grandes
desafios futuros consiste em estudar alternativas em termos de configuracdo e dimensionamento
de estruturas de destilacdo que permitam, fundamentalmente, uma reducdo dos custos de
investimento e de operagdo, essencialmente energéticos.

Neste trabalho, foram concebidas, estudadas e otimizadas duas configuragdes possiveis para a
realizacdo da destilacdo azeotropica de um sistema constituido por etanol e agua, sendo que a
composicdo da mistura considerada foi de 85% (molar) em etanol, proxima da composi¢cdo do
conhecido aze6tropo bindrio formado, a pressdo atmosférica, entre os dois componentes

referidos (89,5% molar em etanol).

Deste modo, numa primeira etapa, foi realizado o projeto de duas configuracdes e respetiva
implementacdo, em estado estacionario, no simulador de processos Aspen HYSYS. Partindo de
um estudo desenvolvido por Kiss e Suszwalak (2012), foram obtidos dois diagramas processuais,
designados por SC (Sistema Convencional) e TCDC-SS (Thermally Coupled Distillation
Column with Side Stripper) ou sistema de colunas com acoplamento térmico de correntes, que
permitem o cumprimento do objetivo definido em termos de pureza do etanol, em concordancia
com 0s normativos aplicaveis para incorporacdo desse componente na mistura de combustiveis
de origem fossil, principalmente na gasolina. Assim, o etanol obtido por via fermentativa podera
constituir uma alternativa viavel, ainda que de forma parcial, relativamente a gasolina. Na
sequéncia do estudo desenvolvido nesta fase, constatou-se que 0S consumos energéticos
associados ao sistema TCDC-SS foram superiores relativamente aos obtidos para o sistema SC,
em cerca de 56%, contrariando o0s resultados do estudo referido anteriormente (Kiss and
Suszwalak, 2012), cuja implementacdo foi realizada nas mesmas condi¢des, embora no
simulador de processos Aspen PLUS, em que 0s consumos energéticos referentes ao sistema

TCDC-SS foram inferiores aos associados ao sistema SC em 25%, aproximadamente.

Numa segunda etapa, procedeu-se a otimizacdo em estado estacionario, com o objetivo de

minimizacao do custo total anual associado aos dois sistemas implementados. Para esse efeito,
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recorreu-se a otimizacdo baseada em simulacdo, que constitui, atualmente, uma opg¢do de
interesse crescente em processos cada vez mais complexos, ndo-lineares e em que 0 ndmero de
variaveis a considerar € bastante elevado. A otimizacdo, propriamente dita, foi baseada em
técnicas estatisticas de planeamento experimental e analise de variancia dos dados obtidos da
simulacdo e subsequente quantificacdo de custos, sendo adotado um procedimento de passo
descendente (Steepest Descent), progressivo, em que, no final, se obtiveram os valores das
variaveis que se traduziram no menor custo total anual. Desta forma, numa analise comparativa
entre os custos obtidos com os dados apds otimizacéo e 0s custos antes da otimizagdo, ou seja,
considerando os valores do caso base (Kiss and Suszwalak, 2012), constata-se que, para ambos
0s sistemas, a otimizacdo permitiu uma reducéo significativa dos custos, sendo mais acentuada
no sistema TCDC-SS. Essa reducdo de custos foi de cerca de 32,1% para o sistema TCDC-SS e
de 15,2% para o sistema SC. Desta observacdo pode concluir-se que o sistema TCDC-SS é
bastante mais permissivo no que se refere a reducdo do seu custo, podendo, eventualmente, ser
alvo de reducdes ainda mais significativas.

O sistema TCDC-SS é um sistema mais complexo, devido, sobretudo, ao maior nimero de
variaveis envolvidas e a interagdo entre essas variaveis. Essa complexidade refletiu-se na maior
dificuldade relativa a sua implementacdo no estado estaciondrio. Trata-se de um sistema
relativamente ao qual existe pouca informacéo referente a sua controlabilidade. Pelos motivos
mencionados, no presente estudo optou-se por proceder a essa analise, tendo sido definida uma
estratégia de controlo e realizada a configuracdo de uma estrutura de controlo para simulacdo em
modo dindmico. Também nesta fase foi possivel constatar das dificuldades em adotar uma
estrutura estavel, devido, fundamentalmente, a forte interacdo entre as malhas de controlo
criadas. Apesar do referido, foi possivel conceber uma estrutura de controlo que permitiu uma
resposta adequada relativamente as perturbacdes introduzidas.

Desta forma, considera-se que o objetivo principal foi atingido, pois foram obtidas configuractes
para ambos os sistemas alvo de estudo, em que o custo foi reduzido de forma significativa.

No que se refere ao sistema etanol-agua, considera-se importante, em estudos a desenvolver
futuramente, dar continuidade aos realizados no presente trabalho. De entre esses estudos,
revela-se interessante analisar as diferencas verificadas, na fase de implementacdo, em Aspen
HYSYS e Aspen PLUS, em termos das energias associadas a ambos os sistemas objeto de estudo.
Para alem disso, no que diz respeito a otimizacao, existindo a conviccao de que, relativamente ao
sistema TCDC-SS, serd, eventualmente, possivel obter redugdes de custos ainda mais

significativas, sugere-se a realizacdo de estudos mais detalhados, que podem passar quer pela
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reducdo da percentagem de variagdo dos diversos fatores, no sentido da reducdo do custo
(Steepest Descent), quer pela introducdo de pontos centrais para determinar a eventual
necessidade de introduzir curvatura nos modelos, o que teria como implicacdo a incorporagéo de
termos de ordem superior nos respetivos modelos, o que conduziria a obtengdo de modelos de
resposta de superficie de 22 ordem ou superior. No que respeita ao topico do controlo, considera-
-se importante a definicdo de outras estratégias de controlo do sistema TCDC-SS que, por um
lado, permitam um controlo mais apertado relativamente a manutengéo das variaveis em valores
mais préximos dos valores de partida (estado estacionario) e que, por outro lado, possibilitem
uma boa resposta, considerando uma gama mais alargada de valores de perturbagdes

introduzidas.

Em termos gerais, considera-se relevante o recurso as metodologias utilizadas neste estudo e
respetiva aplicacdo a outros processos, com o intuito de proceder a sua otimizacdo, sendo que,
reconhecidamente, os programas de simulacdo de processos como o Aspen HYSYS e as
ferramentas de avaliagdo econémica como o Aspen Economic Evaluator, constituem ferramentas

fulcrais nas fases de concecdo, desenvolvimento, analise e avaliacdo desses processos.
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ANEXO A - Relatério de azedtropos da mistura Etanol/Agua/n-pentano (UNIQUAC, P= 1bar)
(Fonte: Aspen Plus V 7.3)

ASPEN SPLIT ANALYSIS

AZFEOTROPE SEARCH REPORT

Fhysical Property Model: TTINIOQTTAC

Valid Phasze: VAP-LIQ-LIG

Muodure Invesngated For Azeotropes At A Pressure Of 1 BAR

Comp I Compoment Name Classification Temperature
ETHANOL ETHANOL Stable Node TIAC
WATER WATER Stable Node 00 65 C
FENTANE N-FENTANE Stable Node 35,66 C

4 Azeotropes Sorted by Temperature
Number Of Compoments: 2 Temperature 1408 C
Heferogeneons Classafication: Saddle
MOLE BASIS AASS BASTS
WATER 00535 00139
PENTANE 0, 9465 09861
Number Of Components: 3 Temperatare 3311 C
Heteroeeneomns Clasfication: Unstable Node
MOLE BASIS A{ASE BASIS
ETHANOL 0. 068G 00470
WATER 0.0391 0,0103
FENTAME 08014 09427
Number O Compoments: 2 Temperature 77,83 C
Homogeneons Clacs=ification: Saddls
MOLE BASIS AASS BASTS
ETHANOL 08009 09583
WATER 0,1001 00417
Number Of Compoments: 2 Temperature 13,80 C
Heferogensons Clas=ification: Saddls
MOLE BASIS AIASS BASIS
ETHANOL 01012 00671
PENTANE 08028 09329
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ANEXO B - Relatorio de aze6tropos da mistura Etanol/Agua/n-pentano (UNIQUAC, P= 2bar)

(Fonte: Aspen Plus V 7.3)

ASPEN SPLIT ANALYSIS

AZEOTROPE SEARCH REPORT

Fhysical Property Model: THIQUIAC
Muiure Invesngated For Azeotropes At 4 Pressure Of 2 BAR

Valid Phaze: VAP-LIQ-LIC

Comp ID Component Name Classification Temperature
ETHANOL ETHANOL Stable Node P65 C
WATER WATER Stable Node 12027 C
FENTANE N-FENTANE Stable Node sTsC
4 Azeotropes Sorted by Temperature
Number Of Components: 2 Temperature 54,55 C
Heterogemeons Classfication: Saddle
MOLE BASIS AIASS BASIS
WATER 00783 00,0208
PENTANE 08217 0,8792
[Nomber Of Components: 3 Temperature 53 20 C
PET e Classification: Unstable Node
MOLE BASIS A{ASS BASIS
ETHANOL 00053 00659
WATER 00564 00153
PENTAME 084381 00188
Number Of Compoments: 2 Temperature 96,52 C
Homogeneons Classification: Saddle
LOLE BASIS LI4AS5 BASIS
ETHANOL 00034 0,050
WATER 00054 0,0401
Number Of Components: 2 Temperature 54,29 C
Heterogemeons Classification: Saddle
MOLE BASIS AIASS BASIS
ETHANOL 0.1404 00043
FENTANE 083591 0,0052
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ANEXO C - Diagrama de curvas de residuos-RCM (esquerda) e diagrama terndrio (direita) para o sistema
Etanol / Agua / n-Pentano (P = 1 bar)
(Fonte: Aspen Plus V 7.3)

Ternary map for ETHANOL/WATER/PENTANE
rl

34,08 C

.\“

04 05 06 ; | 02 03 04 05 0.6 0.7 0.8 0.9
33,13 C 33,80 C ETHANOL Molefrac ETHANOL

ANEXO D - Diagrama de curvas de residuos-RCM (esquerda) e diagrama terndrio (direita) para o sistema
Etanol / Agua / n-Pentano (P = 2 bar)
(Fonte: Aspen Plus V 7.3)

Ternary map for ETHANOL/WATER/PENTANE
|

54,85 C

w\-‘(s

005 ; : 01 02 03 04 05 06 a7 08 09
ETHANOL Molefrac ETHANOL

53,20 C



Otimizac¢do de Estruturas de Destilacdo Azeotropica com recurso a Planeamento Experimental | 2013

ANEXO E - Estrutura dos efeitos confundidos do planeamento fatorial fracionado 2,9

(Fonte: MINITAB 16)

A=CDF=BCG=BDH=BEF=DEG=CEH=FGH
B=CDE=ACG=ADH=AEF=DFG=CFH=EGH
C=BDE=ADF=ABG=AEH=BFH=DGH=EFG
D=BCE=ACF=ABH=AEG=BFG=CGH=EFH

AB=CG=DH=EF
AC=DF=BG=EH
BC=DE=AG=FH
AD=CF=BH=EG
BD=CE=AH=FG
CD=DE=AF=GH

ABC=ADE=BDF=CDH=CEF=BEH=AFH
ABD=ACE=BCF=CDG=DEF=BEG=AFG
ACD=ADE=BDG=BCH=CEG=DEH=AGH
BCD=ABF=ADG=ACH=CPG=DFH=BGH
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ANEXO F - Estrutura dos efeitos confundidos do planeamento fatorial fracionado 2,,**™"

(Fonte: MINITAB 16)

A =BDH = BEJ = BKL = CDG = CEF = CKM = DEM = DFK = EGK = FGM = FHL = GJL = HIM
B = ADH = AEJ = AKL = CFJ = CGH = CLM = DFL = DJM = EGL = EHM = FHK = GJK

C = ADG = AEF = AKM = BFJ = BGH = BLM = DEK = DFM = DJL = EGM = EHL = FGK = HIK
D =ABH = ACG = AEM = AFK = BFL = BJM = CEK = CFM = CJL = EFG = EHJ = GKM = HKL
E =ABJ=ACF = ADM = AGK = BGL = BHM = CDK = CGM = CHL = DFG = DHJ = FKM = JKL
F = ACE = ADK = AGM = AHL = BCJ = BDL = BHK = CDM = CGK = DEG = EKM = GHJ = JLM
G = ACD = AEK = AFM = AJL = BCH = BEL = BJK = CEM = CFK = DEF = DKM = FHJ = HLM
H = ABD = AFL = AJM = BCG = BEM = BFK = CEL = CJK = DEJ = DKL = FGJ = GLM
J=ABE = AGL = AHM = BCF = BDM = BGK = CDL = CHK = DEH = EKL = FGH = FLM
K=ABL = ACM = ADF = AEG = BFH = BGJ = CDE = CFG = CHJ = DGM = DHL = EFM = EJL
L = ABK = AFH = AGJ = BCM = BDF = BEG = CDJ = CEH = DHK = EJK = FJM = GHM

M = ACK = ADE = AFG = AHJ = BCL = BDJ = BEH = CDF = CEG = DGK = EFK = FJL = GHL

AB =DH=EJ =KL

AC=DG = EF=KM

AD =BH=CG=EM=FK

AE=BJ=CF=DM=GK

AF=CE=DK=GM=HL

AG=CD=EK=FM=JL

AH=BD=FL=JM

AJ=BE=GL=HM

AK=BL=CM=DF=EG

AL=BK=FH=GJ

AM=CK=DE=FG=HJ

BC=FJ=GH=LM

BF=CJ=DL =HK

BG=CH=EL=JK

BM=CL=DJ=EH

~ Entrelnteragbesdeordem
ABC = AFJ = AGH = ALM = BDG = BEF = BKM = CDH = CEJ = CKL = DEL = DJK = EHK = FGL = FHM = GJM = HJL
ABF = ACJ = ADL = AHK = BCE = BDK = BGM = BHL = CGL = CHM = DFH = DGJ = EFJ = EGH = ELM = FKL = JKM
ABG = ACH = AEL = AJK=BCD = BEK =BFM =BJL = CFL = CJM = DFJ = DGH = DLM = EFH = EGJ = GKL = HKM
ABM = ACL = ADJ = AEH = BCK = BDE = BFG = BHJ = CFH = CGJ = DGL = DHM = EFL = EJM = FJK = GHK = KLM



