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t@ 7 — Destilagao, retificacao e desidratagao

7.1 Consideracoes gerais

Etanol -7 a 15 % (v)

4 Agua

liquidad outras substancias (acidos succinico e acético,

glicerina, furfural, alcoois homologos superiores -

amilico, isoamilico, propilico, isopropilico, butilico,
- aldeido aceético, acetato de etila, etc.

Vinho - )

" a) suspensao:

(natureza) <
células de leveduras, bactérias

substancias nao soluveis (bagacilho, etc).

b) solucao:

acucares nao fermentados, substancias
infermentesciveis, matérias insolUveis, sais minerais,
etc.
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Gl Fases da destilacao do vinho

Sistemas de
Destilacao

12 Operacao
(Destilacao)

22 Operacao

32 Operacao

Epuracdo (A1) e concentracdo de cabeca (D):

eliminacao parcial das impurezas de cabeca
(aldeidos e ésteres) — retirada de parte em alcool
22. Destilacao (A)

Retificacdo: purificagcdo e concentracao de etanol
atraves de eliminacao de alcoois homologos
superiores (6leo fusel).

Desidratacao: fracionamento de misturas
azeotropicas ou adsorgao seletiva.




Principais Compostos envolvidos na Destilagcao Alcoolica

Classe

Composto

Peso

-

P'u'apnr,iﬂﬂ C

Ebulicdo
Quimica Molecular (°C) (mmHg)
(kg/kmol)
Agua Agua 18,02 100 760
Alcoois Metanol 32,04 64,7 2610
Etanol 46,07 /8,4 1694
Propanol 60,10 97.2 846
Isopropanol 60,10 82,4 1482
Butanol 74,12 117.5 389
Isobutanol 74,12 107 7 565
Amilico 88,15 1372.9 185
Isoamilico 88,15 130.9 237




N

Principais Compostos envolvidos na Destilagcao Alcdolica

Classe Composto Peso Tepbuticso | Pvapor,100 ¢
Quimica Molecular (°C) (mmHg)
(Kg/Kmol)
Aldeidos Acetaldeido 44,05 20,8 7047
butiraldeido 7211 74,9 1539
Crotonaldeido 70,09 104,6 -
Acidos Acetico 60,05 118,1 427
Propionico /4,08 140,9 182
caprilico 144,21 236,9 1.7
Cetona Acetona 58,08 56,2 2806




Principais Compostos envolvidos na Destilagcao Alcdolica

Classe Composto Peso Teputicso | Pvapor,100 ¢
Quimica Molecular (°C) (mmHg)
(Kg/Kmol)
Esteres Acetato de 88,11 771 1533
Etila
Caprilato de 172,26 207,1 =
Etila
Eter Acetal 118,17 102,9 -
Hidro- Cicloexano 84,16 1303
carboneto
Diol Mono Etileno 62,07 197 ,4 16

Glico (MEG)




1. DESTILACAO

1.1. CONSIDERACOES TEORICAS

(ebulicao)
tenséo vapor = P-atm

P-atm

S 3 tensao

liquido
> gerador

vinho
(liquido \w<___V1/>/

hidro-alcodlico)

< _P ,onde:

P P
Q q
P = quantidade de dlcool (vinho)
Q = quantidade de dgua (vinho)
p = quantidade de dlcool (destilado)
q = quantidade de dgua (destilado)




1 Eh i | Destilacao ﬁ

Se fervemos uma solugdo alcodlica [por exemplo,
vinho], os vapores liberados terdo um teor alcodlico maior
do que o vinho.
Exemplo: Se fervemos um liquido com 8% de dlcool, os vapores
terdo em torno de 50% de dlcool. Se agora condensamos estes
vapores teremos um liquido com 50% de dlcool.
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Destilacao

(a) Destilacao Intermitente Simples

a1) Alambique simples

. Cucurbita ou Caldeira

. Capitel, Domo ou Elmo

. Alonga ou Tubo de Condensacgao
. Resfriador

. Tubulagao de vapor

. Entrada de vinho

. Descarga de vinhaga
. Valvula igualadora das pressoes
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. Canalizacao de destilados
11. Ladrao
12. Caixa receptora




funcionamento

A - Coluna de destilacao
E - Aquecedor de vinho
E1 - Condensador auxiliar
R - Resfriadeira

T - Trombeta

P - Proveta

V - Vinhaca




Destilacao

(b) Destilacdo fracionada

bl) Conjunto de destilacdo 7 :
ll.-_|
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Destilacao

S

(b) Destilacdo Sistemadtica

bl) Conjunto de destilacdo

chaming janela

Figura —Esquema de uma bandeja de destilacdo calotada



LiQuIDOS VAPORES

Alcool em Peso Grau GL Temperatura de Peso Especifico | Alcool em Peso Grau GL
d Ebulicao al5°C d

0,001 0,0012 _ _ - -
0,01 0,0125 _ _ 0,11 0,1375
0,05 0,0625 _ _ 0,55 0,69
0,10 0,125 _ _ 1,1 1,375
0,40 0,5 99,48 0,9992 4,52 5,65
0,50 0,625 99,36 0,999 57 7,1
1 1,25 98,78 0,998 10,5 13
1,5 1,875 98,2 0,9972 14,75 18,16
2 2,5 97,78 0,9963 18,5 22,65
2,5 3,125 97,35 0,9954 22,5 27,43
3 3,75 96,88 0,9946 26,3 31,88
3,5 4,375 96,4 0,9937 28,5 34,43
4 5 95,8 0,9928 31,2 37,53
4,5 5,625 95,4 0,9921 33,5 40,12
5 6,25 95 0,9913 36 42,91
5,5 6,9 94,63 0,9905 38 45,11
6 7,49 94,16 0,9897 39,8 47,08
6,5 8,1 93,66 0,989 41,5 48,9
7 8,714 93,3 0,9883 43,3 50,82
7,5 9,325 92,95 0,9875 45 52,62




LiQUIDOS VAPORES

Alcool em Peso Grau GL Temperatura de | Peso Especifico a | Alcool em Peso Grau GL
d Ebulicao 150 C d

8 9,94 92,6 0,9867 46,3 53,98
8,5 10,56 92,27 0,986 47,8 55,53
9 11,16 91,78 0,9854 49,2 56,97
9,5 11,77 91,55 0,9847 50,4 58,19
10 12,39 91,3 0,9842 51,6 59,4
15 18,48 88,6 0,9779 60 67,64
20 24,46 87 0,9717 65,5 72,82
25 30,36 85,7 0,9653 69 75,95
30 36,16 84,7 0,9579 71,2 77,91
35 41,8 83,85 0,9494 72,8 79,31
40 47,29 83,1 0,9399 74 80,35
45 52,62 82,55 0,9297 75,4 81,55
50 57,78 81,9 0,019 76,7 82,67
55 62,8 81,4 0,9078 77,8 83,59
60 67,64 81,05 0,8965 78,9 84,5
65 72,32 80,6 0,8849 80 85,41
70 76,85 80,2 0,873 81,7 86,79
75 81,21 79,75 0,8611 83,5 88,24
80 85,41 79,5 0,8489 85,5 89,8




LiQuiDOs VAPORES

Alcool em Peso Grau GL Temperatura de Peso Especifico Alcool em Peso Grau GL
d Ebulicao al50C d

81 86,21 79,4 0,8467 85,95 90,15
82 87,04 79,3 0,844 96,5 90,57
83 87,85 79,18 0,8415 87,1 91,04
84 88,63 79,15 0,8390 87,5 91,33
85 89,41 79,12 0,8365 88 91,71
86 90,18 79,08 0,834 88,6 92,17
87 90,95 79,03 0,8314 89,2 92,62
88 91,71 78,98 0,8288 89,8 93,07
89 92,47 78,93 0,8261 90,5 93,6
90 93,25 78,88 0,8234 91,2 94,09
91 93,94 78,83 0,8208 91,9 94,45
92 94,67 78,78 0,8181 92,6 95,1
93 95,38 78,73 0,8153 93,4 95,66
94 96,08 78,68 0,8124 94,2 96,22
95 96,77 78,63 0,8096 95 96,77
96 97,44 78,58 0,8067 96 97,44
97 98,1 78,53 0,8037 97 98,1
98 98,75 78,48 0,8006 98 98,75
99 99,38 78,43 0,797 99 99,38
100 100 78,35 0,794 100 100,00




Retificacao do alcool

ALCOOLHIDRATADO
em Sistema Completo ABB, + A; D
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DESIDRATACAO DE ALCOOL
AZEOTROPICA

FENOMENO AZEOTROPISMO

de uma mistura de dois ou mais liquidos
v PE da mistura < PE de qualquer dos componentes
v Impossivel a completa separacao destes por




1 — AZEOTROPICA VIA CICLO HEXANO

—

ESPECIFICACAO DO CICLO-HEXANO
GRAU COMERCIAL

Ciclo-hexano min 99,5%
Faixa de destilacao 80,5 + 2°C
Densidade 20/4 °C 0,7750 - 0,7850
Material nao volatil 50mg /Kg max.
Enxofre 0,1 mg/Kg max
Nafténicos totais 1000 ppm max
Aromaticos totais 1000 ppm max
Estavel em CNTP




DESIDRATACAO DE ALCOOL

Ciclo-Hexano
[~

Pur=995% |

Alcool Hidratado !
93 %w -78°C

—
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vapor de
escape

Vapor de escape
1,5 Bar - 127 °C

Condensados
100 °C
Alcool Anidro
99,3 %w - 30°C

Agua Servida
40 °C
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Flegmaca
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DESIDRATACAO DE ALCOOL

—

EXTRATIVA

PROPRIEDADES FiSICO-QUIMICAS DO MEG

ensidade :
Ponto de ebulicao 196 °C
Peso Molecular 62,07
Pressao de vapor a 20 °C 0,06 mm Hg
Ponto de Fulgor (vaso aberto) 115,5 °C

Pinii ii iiniiliminii -1 i‘i °i



DESTILACAO EXTRATIVA — VIA MONOETILENO GLICOL

e
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Etapas

5
HH'IHH

- . i

Agua Fraca
30 %w - 55

vapor de
escape

Condensados :
100 °C wm ” \HI\H‘ —f

Vapor Direto
10 Bar - 183

Condensados
100 °C

Agua Servida
40 °C

Anidro

Alcool

vapor
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Condensado
s
Alcool
Hidratado




DESIDRATACAO DE ALCOOL

D
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DESIDRATACAO DE ALCOOL

Principais Adsorventes
Silica Gel

maior capacidade adsorvitiva = 40 kg H,0 / 100 kg de gel.

Alumina Ativada

meédia capacidade adsorvitiva.

Peneira Molecular

baixa capacidade adsorvitiva = 21 kg H,0 / 100 kg de pen. mol.

mas &€ o mais forte dos adsorventes, pois nela agem varios
mecanismos de adsorcao.



DESIDRATACAO DE ALCOOL

Zeolito tipo 3A

« Porocom 3 A de

diametro.

 Molecula da agua tem

2.8 A de diametro.

« Molecula de etanol
tem 4,4 A de diametro.

+ 1 Angstron é igual a

0,000.000.000.1m

Structure of Zeoliie A




DESIDRATACAO DE ALCOOL

Dinamica de Adsorcao

 Durante o processo
de adsorcao, o leito
de resina se divide
em trés camadas.

- zona de equilibrio

- zoha de
transferéncia de
massa

- zona ativa

EQUILIBRIUNM
ZONE

MASS
TRANSFER
ZONE

ACTIVE

ZONE 7

|

FEED

My

PRODUCT




Especificaciio tipica de Alcool Neutro

Massa Especifica a 20°, g/mL, midximo
Grau Alcodlico. % v/v. minimo
Acidez, em dcido acético, mg/L, midximo
Condutividade, pS/m, miximo
Teste de Permanganato a 20°C, min., minimo
Absorbincia, 220 nm, miximo
230 nm, maximo
Acetal, mg/L
Acetona, mg/L
Alcoois superiores, mg/L, méximo
Aldeidos, mg/L, miaximo
Crotonaldeido, mg/L
Esteres, mg/L, mdximo
Metanol, mg/L. miximo
Aspecto

Teste sensonal

8 - TIPOS DO ETANOL

0,8071

96.1

10

50

30

0,30

0,18

nao detectavel

nio detectavel
5

5

ndo detectdvel

5

10

Limpido e isento de materiais em
Suspensao

Livre de odores estranhos



Especificacio tipica de Alcool Industrial

Massa Especifica a 20°, g/mL, miximo

Grau Alcodlico, % v/v, minimo

Acidez, em dcido acético, mg/L, miximo
Condutividade, pS/m, miximo

Teste de Permanganato a 20°C, min., minimo
Alcoois superiores, mg/L, maximo

Aldeidos, mg/L, maximo

Esteres, mg/L, miximo

Aspecto

8 - TIPOS DO ETANOL

0,8076

96,0

30

300

10

60

60

80

Limpido e isento de materiais em
suspensao



8 - TIPOS DO ETANOL

Especificaciio de Alcool Anidro Combustivel nos EUA e no Brasil

Massa especifica a 20°C, g/L., maximo

Grau alcodlico, % v/v, minimo (99,3 % m/m)

Agua, % viv, maximo

Acidez total, mg/L, miaximo

Condutividade elétrica, yS/m, maximo

Cobre, mg/kg, maximo

Cloretos, mg/L, maximo

Metanol, % v/v. miaximo

Desnaturante, gasolina natural, % v/v, minimo
Miximo

Aspecto

EUA Brasil
- 791.5

02.1 99.6

1.0 -

70 30

- 500

0.1 0,07

40 -

0.5 -

1,96 -

4,76 -

limpido e 1sento de impurezas




S\ H  8-TIPOS DO ETANOL

Tabela 2 — Composicao requerida para o alcool anidro combustivel.

Caracteristica unidade Limites

Teor alcodlico em peso °INPM minimo 99,3
Teor Alcodlico em,Vqume °GL minimo 99,58
Acidez Total (em Acido Acético) mg/I maximo 30
Massa Especifica a 20 °C kg/m3 Maximo 791,5

Tabela 3 — Composicao requerida para o alcool hidratado combustivel.

Caracteristica unidade Limites

Teor alcoodlico em peso °INPM minimo 93,8
Teor Alcodlico em Volume °GL minimo 95,6
Acidez Total (em Acido Acético) mg/l maximo 30

Massa Especifica a 15 °C kg/m?3 Maximo 809,03




.50 CONCENTRACAO DO ETANOL

O alcool pode conter alguma substancia residual de onde foi
extraido, advindo dai a necessidade de purifica-lo ao grau necessario a
sua aplicacao, entendendo-se entao que quanto mais nobre seja a
aplicacao mais requisitos de qualidade sao aplicaveis.

a) Acetal, ou dietilacetal

b) Acetona

c) Acidos organicos

d) Alcoois superiores

e) Aldeido acético (Acetaldeido)
f) Carbamato de etila, ou Uretana
g) Crotonaldeido: Diacetil

h) Ester (acetato de etila)

i) Metanol

j) Metil etil cetona



9 - Residuos e subprodutos

SUPRODUTOS : Oleo fisel

RESIDUOS: Vinhaca




LS  10- CONSIDERACOES FINAIS

v" O processo de destilacdo visa concentrar o alcool formado
no processo de fermentacdo do mosto. Nesse processo,
normalmente, parte-se de um vinho com 7 a 15 % de etanol e
pode-se obter as bebidas denominadas aguardentes (38 a 54
°GL) ou obter o alcool hidratado com maximo 95,57 % (97
°GL), a partir do qual se produz o alcool neutro anidro;

v Para a obtencdo do alcool anidro é preciso quebra a
mistura azeotropica formada quando da obtencao do alcool
hidratado. Essa operacao de desidratacao, normalmente, €
realizada com uso de ciclo hexano, monoetileno glicol ou
peneira molecular e, mais recentemente tem sido proposto o
uso de membrana hidrofilica.
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