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4 Destilaciio

* Processo de vaporizagdo de uma substancia,
condensando o vapor e coletando o condensado em
outro recipiente.
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componentes apresentam diferentes pontos de
ebulicdo. N

= PRI = - v/
* E muito util na separagdo de uma mistura na qual os @ %

« E o principal método para purificagio de um liquido. %
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Liber de Arte Distallandi

(“The Book of the Art of Distilling”), publicado em 1512
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Destilagao por retorta em alambique
Destilador antigo Destilador atual

(produgao de Rum, Venezuela) (licor Contreau, Franga)
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O processo de refino ¢ atualmente
controlado de uma sala de computadores
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Principais Técnicas de Destilacéio

1. Destilagdo Simples
2. Destilagé@o a Vacuo (pressao reduzida)
3. Destilagado Fracionada

4. Destilagdo com Arraste de Vapor
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1. Destilagiio Simples

hermomater adapter |

supporting
blocks

Comportamento tipico da Temperatura

durante a Destilacéio
apenas A
T B
v T A+B T
A
Tempo — Tempo — Tempo —
A B (o3

A: destilagdo de um componente A relativamente puro.

B: destilagdo de uma mistura de 2 componentes (A e B) de P.E. proximos
C: destilagdo de uma mistura de 2 componentes (A e B) de P.E. bastante
diferentes.
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2. Destilacdio & Vicuo
(ou a pressiio reduzida)

Usada quando compostos apresentam elevado P.E. ou
decompdem nas elevadas temperaturas necessarias para a
destilagdo em pressao atmosférica.

Um liquido com:
P.E. 200 °C a 760 mmHg tera
P.E. 90 °C a 20 mmHg.

Limitagdo: em geral a separagéo obtida a presséo atmosférica
é melhor.
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Destilacéio a Pressiio Reduzida — Instrumentacéo

stopcock or
screw clamp

9| thermometer
| adapter

stopcock or
scrow clamp

manometer
(Tech. o). /U000

vacuum
adapter

alternate
arrangement

Dimetil Sulfoxido (DMS) entra em ebuli¢do a
189°C. Sob vacuo ele destila a apenas 70°C. mo“\h

o Vacuum System
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Diagrama simplificado de uma coluna de destilagdo a
vacuo usada em refinarias de petroleo. ao»

Coluna de destilagao a vacuo em escala industrial
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3. Destilacéio Fracionada

Quando a diferenga de P.E. entre os componentes &
pequena, a destilagdo simples nao é eficiente.

Usa-se a destilagao fracionada.

Exemplo: separacédo de benzeno do tolueno.
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Destilagiio hipotética de uma mistura benzeno-tolueno

PERCENT COMPOSITION
FRACTION BOILING RANGE Benzene Toluene
1 80-85 90 10
2 85-90 72 28
3 90-95 55 45
4 95-100 45 55
5 100-105 27 73
6 105-110 10 90

Grafico temperatura-destilado durante
uma destilagdo simples da mistura
benzeno-tolueno

110

100
temperature
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Volume of distillate (Fraction) ———
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Destilacéio Fracionada: Instrumentacéio

3 thermometer
adapter

distilling head

receiving flask L2
=)

j}) distitiing flask

Destilagao fracionada em laboratorio
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Colunas de fracionamento (a de baixo ¢ de Vigreux )
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Grifico Temperatura-destilado correspondente a destilaciio
fracionada de uma mistura benzeno-tolueno

FR3
110 —

[ 100 —

temperature FR2
90 —+

80—

Volume of distillate (fraction) —_—
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Destila¢éio Fracionada: Mecanismo (1)

A coluna de destilagéo é preenchida com um material de
empacotamento ou recheio ("packing") como, por ex., esponja
de ago inox.

O empacotamento permitird a mistura benzeno-tolueno sofrer
continuamente varios ciclos vaporizagdo-condensagéo a
medida em que o material move-se para a parte superior da
coluna.
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Destilacfio Fracionada: Mecanismo (2) (continuacéio)

« Como cada ciclo ocorre dentro da coluna, a composi¢do do
vapor sera progressivamente enriquecida no componente de
menor P.E. (no ex.: benzeno).

« Finalmente, benzeno praticamente puro (P.E. 80 °C) emerge
do topo da coluna, condensa, e passa para o frasco de coleta
como primeira fragéo.
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Destilaciio Fracionada: Mecanismo (3) (conclusio)

* O processo de destilagado deve ser conduzido bem devagar, de
forma a assegurar que varios ciclos vaporizagdo-condensagao
irdo ocorrer.

* Quando praticamente todo benzeno for removido, a
temperatura comegara a subir e uma pequena quantidade de
uma segunda fragao é coletada, a qual contém benzeno e
tolueno.

* Quando a temperatura atinge 110 °C (P.E. do tolueno puro) o
vapor é condensado e coletado em outro frasco de coleta,

como uma terceira fragéo.
GROMN

Eficiéncia de uma Coluna de Destilacéio

V, = 100%A
L; = 95%A, bp 51°

V, = 95%A
L, = 80%A, bp 53°

V; = 80%A
Ly = 50%A, bp 63°

V; = 50%A
L; = 20%A, bp 78°

V, = 20%A

L, = 5%A, bp 87° mom

Eficiéncia de uma Coluna de Destilacéio

« Numero de pratos tedricos.

« A coluna tera um prato tedrico se o primeiro destilado
(vapor condensado) tiver a composig&o localizada em L,
(20% A\) iniciando com um liquido de composigao L, (5%
A).

« Isto corresponde a uma destilagdo simples ou um ciclo
vaporizagao-condensacao.

Eficiéncia de uma Coluna de Destilacéio

Tera 2 pratos tedricos se o destilado (vapor) tiver a
composicado L; (50% A) iniciando com um liquido com
composicdo L, (6% A).

Tera 5 pratos tedricos ...
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Numero de Pratos Tedricos necessdrios para separar misturas

Diferenca de P.E. Pratos necessarios
108 1
72 2
54 3
43 4
36 5
20 10
10 20

7 30
4 50
2 100
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Exemplo de colunas de destilagao fracionada empregadas em escala industrial
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Visdo simplificada do processo de destilagdo fracionada de amostra de petréleo
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4. Destilacéio com Arraste de Vapor

« Geralmente utilizada para separar liquidos que ndo séo
totalmente misciveis (os quais sdo geralmente
separados por destilagdo simples ou fracionada).

* Uma mistura de liquidos imisciveis ira ebulir em
temperaturas inferiores a do P.E. dos componentes
separados como compostos puros.
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4. Destilacio com Arraste de Vapor (continuaciio)

* Empregando-se um vapor para fornecer uma das fases
imisciveis, o processo € denominado destilagdo por
arraste a vapor ("steam distillation").

* Nesta técnica os materiais destilam abaixo de 100 °C,
evitando decomposigcao de compostos instaveis.
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Destilacdio com Formaciio de Vapor " On-Line"

compound to
be distilled

screw clamp to allow
ndensed water to drain

ice bath
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Destilacéio & Vapor Direta (“in-situ")

compound and boiling
water—_—

wire gauze

wood blocks £,
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Planta de destilagdo por
“arraste a vapor’:

Produgao de éleos essenciais
de flores.

SWARAJ HERBAL PLANTS (India)
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1. Destilagdo Simples

3. Destilagéo Fracionada

RESUMO

2. Destilagdo a Vacuo (pressao reduzida)

4. Destilagdo com Arraste de Vapor
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Unidade 2:
Extracao com Solvente

Quimica Analitica Avangada
Métodos de Separagao

GRONN




