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RESUMO

O descarte inadequado de residuos combustiveis provenientes de analises de teor
alcoodlico em gasolina representa um passivo ambiental relevante, especialmente em
laboratorios que manipulam grandes volumes de gasolina C e etanol. Esses residuos
sdo constituidos principalmente por misturas hidroalcodlicas contendo agua salina,
etanol e fracdes de hidrocarbonetos. Diante desse cenario, este trabalho teve como
objetivo avaliar a recuperacdo de etanol presente nesses residuos por meio de
processos de destilagdo em escala de bancada (destilagdo simples e coluna de vidro
tipo Snyder) e em escala semi-piloto, buscando caracterizar os destilados quanto aos
parametros fisico-quimicos definidos pela Resolugdo ANP n° 907/2022. A metodologia
envolveu segregacao e decantagdo da fase hidroalcodlica, destilagdo em diferentes
arranjos e caracterizagao analitica do produto obtido, considerando massa especifica,
teor alcodlico, teor de hidrocarbonetos, cor e aspecto. Os resultados indicaram que
todos os destilados apresentaram aspecto limpido e incolor, sem presenca de
impurezas. Apenas a coluna Snyder gerou destilado com massa especifica e teor
alcodlico dentro das especificagdes para etanol hidratado combustivel, demonstrando
maior eficiéncia de separacao. Os rendimentos variaram entre 11,77% e 17,77%, sem
diferencga entre os sistemas. Conclui-se que a recuperacao de etanol por destilagao
apresenta viabilidade técnica, sendo mais eficiente com a coluna Snyder, além de

contribuir para reduzir o volume de residuos destinados ao tratamento final.

Palavras-chave: etanol; residuos combustiveis; destilacdo; recuperacdo; ANP
907/2022.



ABSTRACT

The improper disposal of fuel residues generated from gasoline ethanol-content
analyses represents a significant environmental liability, especially in laboratories
handling large volumes of gasoline C and ethanol. These residues consist mainly of
hydroalcoholic mixtures containing saline water, ethanol, and hydrocarbon fractions.
This study aimed to evaluate the recovery of ethanol from such residues through
distillation processes conducted at laboratory scale (simple distillation and Snyder
column) and semi-pilot scale, assessing the quality of the recovered product according
to the physicochemical specifications established by ANP Resolution n® 907/2022. The
methodology included segregation and decantation of the hydroalcoholic phase,
distillation under different configurations, and analytical characterization of the
distillates, considering density, alcoholic strength, hydrocarbon content, color, and
visual appearance. Results showed that all distillates were clear, colorless, and free of
impurities. Only the Snyder column produced a distillate with density and alcoholic
strength within the limits for hydrated fuel ethanol, demonstrating superior separation
efficiency. Yields ranged from 11.77% to 17.77%, with no statistically significant
differences among systems. It is concluded that ethanol recovery by distillation
presents technical feasibility, with better performance in the Snyder column, and

contributes to reducing the final volume of waste requiring treatment.

Keywords: ethanol; fuel residues; distillation; recovery; ANP 907/2022.
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1 INTRODUGCAO

Os combustiveis fosseis ainda representam a principal fonte de energia
utilizada no mundo. No entanto, a crescente gravidade da crise climatica tem
impulsionado agdes em escala global voltadas a redugcédo das emissdes de gases de
efeito estufa, principalmente aquelas associadas ao uso de combustiveis fosseis,
como petrdleo e seus derivados. Apesar dos diversos avangos em fontes renovaveis,
ha indicativos que, até meados deste século, o petrdleo ainda respondera com parcela
significativa da matriz energética mundial. Isso reforga a necessidade de acelerar a
transicdo para fontes sustentaveis e de menor impacto ambiental (MORAIS;
POMPERMAYER, 2025).

Neste contexto, o etanol surge como uma alternativa estratégica por ser um
combustivel renovavel, produzido principalmente a partir da fermentagao de agucares
vegetais. E um biocombustivel utilizado em motores a combust&o interna com igni¢éo
por centelha (Ciclo Otto), podendo substituir total ou parcialmente a gasolina. No
Brasil, sdo duas as formas de utilizagado do produto, na forma de etanol anidro, como
componente de mistura para a produgédo da gasolina C, ou como etanol hidratado,
comercializado em todo o pais como um combustivel acabado (BRASIL, 2018).

Em junho de 2025, o Conselho Nacional de Politica Energética aprovou o
aumento da mistura obrigatdria de etanol na gasolina, de 27% para 30%, como parte
de uma estratégia nacional de fortalecimento dos biocombustiveis e redugdo da
dependéncia de derivados importados (Brasil, 2025). Tal mistura tem sua qualidade
controlada por meio da pela Agéncia Nacional do Petrdleo, Gas Natural e
Biocombustiveis (ANP), através das normas NBR para as analises fisico-quimicas.

A realizacdo de ensaios de teor de etanol em amostras de gasolina In Situ (pista
de postos de abastecimento) e no laboratério geram residuos liquidos compostos
principalmente por etanol, gasolina e agua salina, os quais sdo armazenados no
Laboratério de Pesquisa e Ensaios de Combustiveis (LAPEC), configurando um
passivo ambiental que necessariamente precisa ser tratado e que oportuniza o
desenvolvimento do processo de recuperagao e reaproveitamento energético.

Com o intuito de viabilizar o reaproveitamento desses residuos, o setor de
usinagem do laboratério foi equipado com um extrator adaptado, originalmente

utilizado para extracdo de Oleos essenciais, de modo a opera-lo como sistema de
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destilacdo. Nesse contexto, o presente trabalho avalia a recuperacao de etanol a partir
dos residuos gerados nos ensaios de teor alcodlico em gasolina C, utilizando
destilacbes em escala de banca (destilacdo simples e coluna Snyder) e em sistema
semi-piloto com foco na caracterizacdo dos destilados e na verificagdo da sua

conformidade com os parametros da ANP para etanol combustivel.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Investigar o processo de recuperagao de etanol presente em residuos liquidos
gerados pelo teste de teor de etanol da gasolina automotiva, avaliando as

caracteristicas do produto e a viabilidade do reaproveitamento.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Separar residuos combustiveis com presenca de etanol para recuperagao
experimental;

¢ Realizar o processo de destilagao simples e fracionada, em escala de bancada
para purificacdo do etanol;

e Realizar processo de destilagdo em escala semi-piloto para purificacédo do
etanol, a partir dos dados operacionais em escala de laboratorio;

e Determinar o rendimento do processo de recuperagcdo por batelada em
diferentes arranjos experimentais (destilagao simples, coluna de vidro e extrator
de maior volume);

e Caracterizar com base no aspecto visual, cor, pH, massa especifica e teor de
hidrocarbonetos, em conformidade com a Resolugdo ANP n°907/2022;

¢ Avaliar a viabilidade técnica do reaproveitamento do etanol recuperado como
alternativa ao descarte de residuos combustiveis.
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3 REVISAO DE LITERATURA
3.1 A MATRIZ ENERGETICA E PAPEL DOS BIOCOMBUSTIVEIS

A matriz energética mundial ainda é fortemente dependente de combustiveis
fésseis cuja queima tem elevado as concentragdes de CO2 na atmosfera a patamares
superiores a 400 ppm, valor acima do observado nos ultimos anos. Esse cenario esta
associado ao aumento da frequéncia de eventos climaticos extremos e ao debate
sobre o Antropoceno, periodo em que a acdo humana passou a ser um dos fatores
de mudanca climatica (GRASSI et al., 2019).

Diante disso, tem-se buscado alternativas sustentaveis, como o uso de
biocombustiveis, que sdo combustiveis obtidos a partir de matéria organica renovavel
(PADDER et al, 2024). H4 muitos estudos sobre a produgédo dos biocombustiveis
utilizando biomassas, a fim de propor melhorias na qualidade e na eficiéncia (BAN et
al., 2024; ALl et al.,2024 ; SIKIRU et al., 2024).

Entre esses biocombustiveis, tem-se o etanol, produzido pela fermentacao de
culturas, como o milho e a cana de acgucar. Esse etanol produzido pode ser utilizado
em conjunto com a gasolina a fim de diminuir a dependéncia de combustiveis fosseis
(PADDER et al, 2024).

Figura 1 — Participagao das matérias-primas na producgao de a) etanol anidro e b)
hidratado no Brasil (2021-2023).

= Etanol Hidratado
Etanol Anidro a b

Matéria-prima: Matéria-prima:

OMilho OMilho

B Cana-de-agucar W Cana-de-agucar

2021 2022 2023 2021 2022 2023

Fonte: EPE (2024)
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De acordo com a Empresa de Pesquisa Energética (EPE, 2025), a produgao
de etanol no Brasil tem passado por um processo de diversificacdo das matérias-
primas (Figura 1). Embora a cana-de-agucar ainda responda pela maior parte do
volume produzido, com cerca de 30 bilhdes de litros produzidos em 2024, o etanol de
milho vem crescendo de forma significativa, alcangando cerca de 5,8 bilhdes de litros
em 2023 e 7,5 bilhdes em 2024, consolidando-se como a segunda principal fonte de

etanol no pais.

3.2 0 ETANOL COMBUSTIVEL

O Brasil foi um dos paises pioneiros no uso do etanol combustivel em larga
escala, iniciando a mistura de etanol a gasolina ainda na década de 1930 e
intensificando sua producdo com o Programa Nacional do Alcool (Prodlcool), na
década de 1970. Esses incentivos permitram a expansdo das destilarias e o
desenvolvimento de veiculos dedicados ao etanol, integrando esse biocombustivel de
forma definitiva a matriz energética nacional (GRASSI et al., 2019).

Pela estrutura molecular, o etanol € um alcool de cadeia curta (C,HsOH), cujas
propriedades fisico-quimicas explicam sua adequagdo como combustivel: é polar,
miscivel em agua, possui volatilidade relativamente elevada, que permite a formagao
de misturas inflamaveis, e apresenta alto indice de octanagem. Ensaios com misturas
etanol-gasolina mostram que a adicdo de etanol aumenta este indice e favorece o
funcionamento em maiores taxas de compressao e com menor propensao a
detonagao (knock) em motores de ignicao por centelha (CALVIN et al., 2022).

Além das propriedades de octanagem, destaca-se que o etanol possui calor de
vaporizagao significativamente superior ao da gasolina, o que promove resfriamento
da mistura ar—-combustivel e aumenta a resisténcia a detonacdo em motores de
injecao direta. Contudo, sua densidade energética por unidade de volume € menor, o
que implica maior consumo volumeétrico quando esses beneficios ndo sdo plenamente
aproveitados (RENEWABLE FUELS ASSOCIATION, 2017).

Segundo a Resolugdo ANP n° 907/2022, o etanol combustivel comercializado
no pais apresenta duas classificagdes principais: etanol anidro combustivel (EAC),
utilizado como aditivo obrigatério a gasolina, e etanol hidratado combustivel (EHC),

empregado diretamente em motores do ciclo Otto (ANP, 2022).
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3.2.1 Etanol anidro

O etanol anidro combustivel (EAC) é definido pela Resolugdo ANP n° 907/2022
como o produto com teor minimo de 99,3% (m/m) de etanol, sendo utilizado
obrigatoriamente como componente da gasolina tipo C. Essa especificacdo é
necessaria porque o etanol hidratado obtido por fermentacdo e destilacédo
convencional apresenta limitagao imposta pelo azeétropo agua—etanol, o que impede
a obtencao de pureza superior por destilagao simples (ANP, 2022).

Devido a essa barreira termodinémica, a conversdo do etanol hidratado em
etanol anidro requer processos adicionais de desidratagdo. Nunes e Finzer (2019)
destacam que para a obtengdo de etanol anidro sdo empregados processos de
destilagdo azeotropica, destilagdo extrativa ou adsorcdo em peneiras moleculares,
capazes de remover a agua remanescente e elevar a pureza para valores acima de
99%. Entre essas rotas, a adsor¢do em peneiras moleculares tem sido amplamente
adotada pela industria, em razdo de sua elevada seletividade e menor demanda
energética quando comparada as técnicas baseadas em solventes.

O etanol anidro apresenta elevada sensibilidade a presenca de agua, sais
inorganicos e hidrocarbonetos, razao pela qual a ANP estabelece limites rigorosos
para esses contaminantes (ANP, 2022). Relatérios do Programa de Monitoramento
da Qualidade dos Combustiveis (PMQC) indicam que ndo conformidades envolvendo
teor alcodlico, hidrocarbonetos e condutividade ocorrem com frequéncia no EAC
comercializado, frequentemente relacionadas a contaminagdo cruzada durante
transporte ou armazenamento.

A combinacido entre alta pureza requerida e sensibilidade a contaminantes
justifica o rigor no controle de qualidade do EAC e sua relevancia no contexto da
gasolina tipo C. Esses aspectos também sao fundamentais para avaliar a viabilidade
de recuperacgao de etanol a partir de residuos laboratoriais, especialmente quanto a
possibilidade de enquadramento do material recuperado nas especificagdes

regulamentares.
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3.2.2 Etanol hidratado

O etanol hidratado (EHC) é comercializado como combustivel acabado,
destinado a uso direto em veiculos, devendo atender a faixas especificas de teor
alcoodlico, massa especifica, teor de agua, teor de hidrocarbonetos e outros

parametros fisico-quimicos definidos pela Resolugao ANP n°907/2022.

O EHC é produzido no Brasil principalmente a partir da cana-de-acgucar pelo
processo fermentativo do caldo concentrado, Figura 2, considerado como etanol de
primeira geragdo (1G), mas pode ser obtido também pela tecnologia do etanol de
segunda geracgao (2G) utilizando como matéria prima o préprio bagaco (Furlan et al.,
2013). Isto traz uma grande possibilidade de ganho para as industrias de etanol, ja
que um subproduto do processo original vira matéria-prima para a fabricagdo do
produto final. Dessa maneira, pode se chegar a aumentar a produgao de etanol por
hectare de area plantada em até 26% (Galdos et al., 2013), diminuindo a pressao

sobre a producgao de alimentos.

Figura 2 — Fluxograma simplificado para a produgao de etanol 1G e 2G a partir da

cana-de-agucar.
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do caldo fisico quimico Fonte:
:- | Bagago :
I h . 4 I
| I
I ua » Cogeracio Vapor e » Concentragao ||
| A gerae eletricidade do caldo I
| f |
Lignina
L_._.'_________._.._._.___E ______________ 1 v l
Celulose e I :
Pré- lignina | Hidrolise da Caldo de glicose | | Esterilizacao |,
tratamento celulose | do caldo |
' |
I v |
! I
Hemicelulose %

y| Fermentacdo ' Fermentagio ||
das pentoses : |
S AR | |
| = |

I
i Desidratagio K Destilagio :
! !
| R Mt e Y T 0 S e I P s e P e e T T -

CARPIO (2025)
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3.3 DETERMINACAO DE TEOR DE ETANOL ANIDRO NA GASOLINA (ABNT NBR
13992)

O teor de etanol anidro na gasolina tipo C € um dos principais parametros de
controle de qualidade, pois a proporcao de etanol etilico anidro combustivel (EAC)
adicionada a gasolina tipo A é definida por especificagdes legais e fiscalizada pela
Agéncia Nacional do Petréleo, Gas Natural e Biocombustiveis (ANP, 2022).

Para essa verificacdo, o método volumétrico descrito na ABNT NBR 13992 é o
procedimento de referéncia utilizado em laboratorios e em agdes de fiscalizagdo em
postos revendedores. O método baseia-se na separacao liquido—liquido entre a fase
organica da gasolina e uma fase aquosa contendo eletrélitos. A gasolina é colocada
em uma proveta graduada juntamente com solugdo aquosa de cloreto de sédio e,
apos agitacéo e repouso, observam-se duas fases bem definidas: uma fase superior
predominantemente organica e uma fase inferior hidroalcodlica (ABNT, 2015),

conforme Figura 3.

Figura 3 — Esquema do teste da proveta.

50 ml de 50 ml de gasolina + 50 ml de
T gasolina. solucdo aquosa NaCl a 10%.

Gasolina sem etanol.

13 ml de aumento
| da camada aquosa.

Gasolina com
etanol.

Fonte: Adaptado de ANP (2017)
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Amparado et al. (2016) atribuem essa separagao a natureza anfifilica do etanol,
cujo grupo hidroxila interage por ligagdes de hidrogénio com a solugdo aquosa,
enquanto a porgao apolar da molécula apresenta maior afinidade pela gasolina. Além
da afinidade do etanol com a agua, a presenga de sal em solugdo contribui para a
particdo do alcool em direcao a fase aquosa. Esse comportamento esta relacionado
ao efeito salting-out, descrito na literatura de fisico-quimica como a reducgédo da
solubilidade de espécies organicas em meios aquosos na presencga de eletrdlitos, o
que modifica o coeficiente de particdo entre as fases (PIEROTTI, 1976; SILVA, 2018).

Estudos que aplicam o teste da proveta em amostras comerciais de diferentes
municipios relatam que o método é adequado para verificar o atendimento aos limites
regulamentares, destacando sua simplicidade, baixo custo e rapidez para analises de
rotina (AMPARADO et al., 2016; NASCIMENTO et al., 2020). Outros trabalhos,
voltados a avaliagdo metrolégica, apontam limitagdes associadas a leitura do menisco,
a resolugdo da escala da proveta e a possibilidade de interferéncia de outros
componentes oxigenados, fatores que podem introduzir incertezas na determinagéo
volumétrica (ZUCCHINI et al., 2008).

A formacdo de uma fase hidroalcodlica na parte inferior da proveta é
consequéncia direta do procedimento descrito na NBR 13992, uma vez que o etanol
€ transferido para a solugdo aquosa de cloreto de sédio utilizada no ensaio (ABNT,
2015; AMPARADO et al., 2016; NETO, 2024). Essa fase é constituida, principalmente,
por agua, etanol e sal dissolvido.

3.4 LEGISLACAO E NORMAS APLICAVEIS

A qualidade do etanol comercializado no Brasil € regulamentada pela Agéncia
Nacional do Petroleo, Gas Natural e Biocombustiveis (ANP), que estabelece
especificacbes e realiza o Programa de Monitoramento da Qualidade dos
Combustiveis (PMQC) para identificar ndo conformidades em postos de todo o pais
(NASCIMENTO et al., 2025). A Tabela 1 apresenta os principais parametros
estabelecidos para Etanol anidro combustivel (EAC), Etanol Hidratado combustivel
(EHC) e Etanol Hidratado Combustivel Premium (EHCP).



Tabela 1 — Especificagdes do EAC, do EHC e do EHCP.
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LIMITE METODO (1)
CARACTERISTICA UNIDADE EHCP
EAC EHC (2) NBR ASTM/EN/ISO
Aspecto (3) Limpido e Isento de .
- Impurezas (LII) Visual
Cor - (4) (5) Visual
Acidez total, max. (em
miligramas de acido 9866
acético) mg/L 30 16047 ISO 17315
Condutividade elétrica,
max. uS/m 300 10547 ISO 17308
805,2 799,7
e 9 7 ’
:\g)assa especifica a 202C 791,5 3 3 5992
kg/m3 max. 811,2 802,8 15639 D 4052
Teor alcodlico (6,7,8) 99,3 92,5a | 9553 5992
Y % massa min. 94,6 96,5 15639 -
Potencial
hidrogeniodnico (pH) - - 6,0a8,0 10891 -
Teor de etanol, min. (9) | % volume 98,0 94,5 96,3 16041 D5501
Teor de agua, max. (9, 15531
10) % massa 0,7 7,5 4,5 15888 E203 E1064
Residuo por
evaporagdo, max.
(11,12) mg/100mL 5 8644 -
Teor de
hidrocarbonetos, max.
(11) % volume 3 13993 -
Teor de cloreto, max.
(13) mg/kg 1 10894 D7328 D7319
Teor de sulfato, max.
(14) mg/kg 4 10894 D7328 D7319
Teor de ferro, max. (14) mg/kg 5 11331 -
Teor de sédio, max.
(14) mg/kg 2 10422 -
Teor de cobre, max.
(15) mg/kg 0,07 - 11331 -
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, D5453 EN15485
Teor de enxofre, max.
(16) EN15486
mg/kg Anotar - EN15837
Teor de metanol, max 16041
(17, 18, 19, 20) ’ . 16943
T % volume 0,5 (21) 1388-8

Fonte: Adaptado da ANP (2022)

Além disso, a Lei n°® 14.993/2024 e o grupo técnico GT-E30 introduziram a
possibilidade de elevagao do teor de etanol na gasolina até 30% ou 35%, condicionada
a estudos de desempenho, emissdes e seguranga veicular. Ensaios controlados
realizados pelo Instituto Maua de Tecnologia demonstraram que misturas E30
apresentaram comportamento semelhante ao da gasolina E27, contribuindo para
fundamentar decisdes regulatérias futuras (INSTITUTO MAUA DE TECNOLOGIA,
2025).

3.5 RESIDUOS COMBUSTIVEIS

Os residuos combustiveis podem ser originados de diversas fontes industriais
€ comerciais, como ocorre nas operagdes de processamento, manipulagao e analise
de combustiveis derivados do petroleo e de biocombustiveis em refinarias, usinas,
bases distribuidoras, postos revendedores e laboratérios de ensaios. Nesses
diferentes contextos, a presenca de substancias inflamaveis e de compostos
organicos volateis faz com que esses residuos constituam um passivo ambiental, em
funcao da periculosidade, da toxicidade e do potencial de contaminacdo do solo e dos
recursos hidricos quando n&o sdo manejados de forma adequada (NYCZ Et al., 2024).

O relatorio Combustiveis Derivados de Residuos no Brasil, elaborado por Nycz
e Eudes (2024) no ambito da IPEN/Toxisphera, discute o uso de residuos como
Combustiveis Derivados de Residuos (CDR) em diferentes setores, destacando o
papel da agroindustria e, em especial, da industria sucroalcooleira. O documento
aponta que residuos associados a cadeia de combustiveis e derivados do petrdleo
apresentam elevado potencial de impacto ambiental, seja pela geragdo de emissdes
téxicas, seja pela dificuldade de destinagdo e tratamento. Além disso, os autores

ressaltam que a tendéncia de aumento da producido de petroquimicos e plasticos,
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impulsionada pelas grandes corporagdes do setor de petréleo, pode ampliar
significativamente o volume de residuos e agravar problemas como a poluicdo por
plasticos e as mudangas climaticas, em contraste com principios de desenvolvimento
sustentavel, economia circular e residuo zero.

Embora o relatério trate principalmente de residuos em escala industrial, os
principios discutidos sao relevantes para o contexto laboratorial, onde também séao
geradas misturas liquidas contendo combustiveis e solventes inflamaveis. Os
residuos provenientes de ensaios de qualidade de combustiveis, como aqueles que
envolvem gasolina e etanol hidratado combustivel, enquadram-se em categorias de
risco semelhantes, uma vez que contém compostos organicos volateis que podem
representar perigo a saude humana e ao meio ambiente se descartados de maneira
inadequada. As Fichas de Dados de Seguranga de gasolina comum C e etanol
hidratado combustivel, disponibilizadas por distribuidoras brasileiras, indicam esses
produtos como liquidos inflamaveis, com risco de inalacdo de vapores e de impacto
ao ambiente aquatico, recomendando que eventuais residuos sejam encaminhados
para tratamento ou destinagao especializada, e n&o langados em redes de esgoto ou
corpos d’agua (VIBRA ENERGIA, 2019).

Do ponto de vista normativo, a ABNT NBR 10004 estabelece critérios para
classificagdo de residuos solidos e liquidos com base em propriedades como
inflamabilidade, toxicidade e periculosidade ambiental, enquadrando como Classe | —
Perigosos aqueles que apresentam risco significativo a saude e ao meio ambiente
(ABNT, 2004). A ABNT NBR 13221, por sua vez, define requisitos para o transporte
terrestre de residuos, incluindo aqueles classificados como perigosos, com
orientagcdes sobre acondicionamento, identificacdo e seguranga operacional (ABNT,
2018). Assim, os residuos liquidos gerados em analises de combustiveis devem ser
tratados como residuos perigosos, exigindo armazenamento, transporte e destinagao
em conformidade com as normas técnicas e com a legislagdo ambiental vigente.

Nesse contexto, torna-se relevante avaliar alternativas que contribuam para a
reducao do volume ou da periculosidade desses residuos, seja por meio de processos
de recuperagao de componentes de interesse, seja por meio de rotas de tratamento
que permitam sua destinagdo ambientalmente adequada. Essa abordagem dialoga
com os principios discutidos por Nycz e Eudes (2024) e reforga a importancia de
incorporar praticas de gestdo e valorizagdo de residuos também na realidade dos

laboratorios de ensaio de combustiveis.
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3.6 PROCESSOS DE RECUPERACAO DE ETANOL

A recuperacao de etanol em residuos combustiveis € um processo de extrema
importancia para o tratamento de um passivo ambiental potencialmente danoso, mas
que pode se tornar uma grande fonte de reciclagem e reuso deste alcool como
produto, contribuindo para reduzir a pressao na disponibilidade de biomassa e para a
mitigacdo. Assim, a adogao de tecnologias utilizando operag¢des unitarias contribui
para reduzir impactos ambientais, custos e melhorar o aproveitamento do produto, o
que é o caso da destilagao (GRASSI et al., 2019).

3.6.1 Fundamentos da destilagao.

A destilagdo € uma operacgéo unitaria baseada na diferenga de volatilidade
entre os componentes de uma mistura. Em equilibrio liquido-vapor, o vapor subindo
apresenta composicdo mais rica no componente mais volati que o liquido
correspondente, enquanto o liquido fluindo para baixo se torna mais rico nos
componentes menos volateis (MCCABE et. al., 1993; FELDER et al., 2013).

Na destilacdo simples, o processo ocorre essencialmente como um unico
estagio de equilibrio. Em contraste, colunas de destilagdo com internos promovem
sucessivos contatos que permitem maior eficiéncia de separagdo e obtengcdo de
destilados com maior grau de pureza (MCCABE el. al.,, 1993). A coluna Snyder,
embora seja compacta, incorpora elementos que funcionam como estagios discretos
de contatos.

No sistema agua—etanol, a separagéo por destilagcdo convencional € limitada
pela formacdo de um azedtropo em torno de 88% molar de etanol, 0 que impede a
obtencao de etanol anidro apenas por destilacdo fracionada. Para ultrapassar esse
limite, sdo empregados processos complementares, como destilagdo extrativa,
destilagao azeotropica, adsorcdo em peneiras moleculares ou pervaporagao, capazes
de elevar o teor alcodlico a valores superiores a 99,5% (SOUZA et al., 2021).

Além dos aspectos termodindmicos, a quantidade obtida baseia-se nos
balancos de massa. Em sistemas sem reacao quimica, a massa alimentada deve ser

igual a soma das massas de destilado e residuo (FELDER et. al., 2005). Assim, para
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sistemas de destilagdo em batelada, a massa alimentada deve corresponder a soma

das massas de destilado e residuo, conforme a Figura 4.

Figura 4 — Representagao esquematica do balango de massa aplicado ao processo

de destilacao.

Mestitado (9)

Mgalimentacio (@)

Myesiauo ()

Fonte: Adaptado de FELDER et al. (2005)

O balanco global é dado pela Equacgao 1:

malimenta(;ﬁo = Mgestitado + Mresiduo (1)

Para balanco sistema binario, pode-se escrever ainda por componente,
conforme a Equacgao 2:
malimenta(;ﬁo Xa = mdestiladoxa + mresiduoxa (2)
Onde:
Maiimentagio= Massa de alimentagéo em (g);
Myestitado = Massa de destilado em (g);
Myesiquo= Massa de residuo em (g);

Xa = fragdo massica do componente A na respectiva corrente.
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A partir desse balango, define-se o rendimento massico global da destilagao
como a razao entre a massa de destilado obtida e a massa de alimentacao

processada, expressa em porcentagem, de acordo com a Equagéao 3:

Myestilado

Rendimento (%) = %X 100 (3)

alimentagao
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS

4.1.1 Matéria-Prima

Os residuos utilizados, considerados um passivo ambiental, sdo constituidos
por uma mistura de solugdo salina hidroalcodlica e hidrocarbonetos. Para o
desenvolvimento deste trabalho, foi utilizado um volume de 20 litros, armazenado em

bombonas de polipropileno conforme a figura 5.

Figura 5 — Bombona de armazenamento de descarte.

Descarle
N /(ﬂ;r Ac ETanoL.

Fonte: A autora (2025)
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4.1.2 Reagentes e vidrarias

e Béqueresde 250 mL, 500 mL e 1 L;
e Proveta de 1L;

e Funil de decantacdo de 5L;

e Picndbmetro de 10 mL;

e Pipetas volumétricas;

e Solugao de NaCl a 10% (m/v);

e FEtanol 96 °GL;

e Agua destilada.

4.1.3 Equipamentos e instalagoes

Os experimentos foram realizados no Laboratério de Controle e Qualidade
(LCQ) e no Laboratorio de Pesquisa e Ensaios em combustiveis (LAPEC), utilizando
0s seguintes equipamentos e instrumentos:

e 1 termopar do tipo Kde 110V,

e Controlador eletrénico digital com microprocessador do modelo HW4200 da
marca COEL para controlar a temperatura do fundo;

e Condensador Liebig liso;

e Banho termostatico banho termostatizado TE-2005 (Technal);

e Termdmetro digital tipo espeto;

e Manta aquecedora com capacidade de até 350 °C;

e Coluna de vidro Vigraex Snyder;

e Destilador em ago inox em escala semi-piloto (extrator);

e Densimetro para etanol.
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O fluxograma da figura 6 representa os métodos utilizados cujas etapas sao

descritas nos subitens a seguir.

Figura 6 — Fluxograma do procedimento experimental

1. COLETAE
SEGREGAGCAO DO

RESiDUO

2. SEPARAGAO DA
FASE
HIDROALCOOLICA

—

3. PROCESSO
DE
DESTILAGAO

L-—I—J
é 3
5.1 EM ESCALA DE
LABORATORIO 3.20EM ESCALA

(SIMPLES E g
VIGRAEX) SEMI-PILOTO

L )
—

4.CARACTERIZAGAO
Do
DESTILADO

—

5. AVALIACAOE
TRATAMENTO DOS
DADOS

6, ANALISE DE
VIABILIDADE

Fonte: A autora (2025)

4.2.1 Segregacao dos residuos

Os residuos foram gerados e coletados a partir das analises IN SITU (postos

de abastecimento) de teor de etanol anidro na gasolina de acordo com a ABNT NBR

13992 (Figura 7a). Inicialmente, os volumes residuais compostos majoritariamente por

gasolina, etanol, solugdo salina (NaCl 10%) e pequenas quantidades de etanol 96°

GL (proveniente da limpeza das provetas) foram armazenados em frascos de 1 L

(Figura 7b). Em seguida, foram encaminhados para o Laboratério de Pesquisa e
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Ensaios em Combustiveis (LAPEC), onde foram armazenados nas bombonas de
polipropileno de 20 L, devidamente limpas e identificadas e livres de luz solar (Figura
7c).

Figura 7 — Etapas de obtencgao do residuo.

Fonte: A autora (2025)

4.2.2 Separacao da fragao hidroalcéolica

A separagao da fragdo hidroalcoéolica foi realizada por decantagéo liquido—
liguido em funis de separagao de diferentes capacidades, de acordo com a etapa
experimental.

Nos ensaios em escala de bancada (destilagao simples e com coluna Snyder),
empregou-se um funil de decantacao de 500 mL. Para cada batelada, uma aliquota
do residuo previamente homogeneizado foi transferida para o funil, o qual foi mantido
em repouso até a formagado de duas fases bem definidas. Em seguida, abriu-se
cuidadosamente a torneira para escoar a fase inferior, correspondente a fracao
hidroalcoolica (mistura agua—etanol e solugéo salina), que foi coletada em béqueres
de 500 mL e posteriormente transferida para os baldes de destilagdo utilizados nos
sistemas de bancada, conforme ilustrado na Figura 8.

Figura 8 — Separacgao da fragao hidroalcodlica para os ensaios em bancada.
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it
P
P i

Fonte: A autora (2025)

Para o ensaio em escala semi-piloto, a separag¢ao da fragdo hidroalcéolica foi
conduzida em funil de decantacdo de 5 L, processando-se volumes maiores do
mesmo residuo, também previamente homogeneizado. O procedimento operacional
foi analogo: apdés o enchimento do funil, aguardou-se o tempo necessario para a
decantacgdo e a formacgao de duas fases, coletando-se, pela torneira inferior, a fase
hidroalcdolica destinada a alimentacdo do destilador em ago inox em escala semi-
piloto, enquanto a fase superior, enriquecida em gasolina, foi armazenada para

posterior destinagdo adequada, conforme mostrado na Figura 9.

Figura 9 — Separacgéao da fragao hidroalcodlica para semi-piloto.



31

Fonte: A autora (2025)

4.2.3 Processo de destilagao

Para cada ensaio, pesou-se em baldo de destilagao, utilizando balanga analitica,
uma massa definida da fragao hidroalcéolica previamente separada. Nos ensaios em
escala de bancada, foram carregados aproximadamente 460 g de fragéo
hidroalcoolica por batelada, correspondentes a um volume de 435 mL. Para o ensaio
em escala semi-piloto, a carga de alimentagao foi de cerca de 5280 g, correspondendo
um valor de 5 L de fracéo hidroalcoolica.

A otimizagao dos parametros operacionais foi conduzida inicialmente em escala
de bancada, utilizando duas configuragbes de coluna (destilagdo simples e com

coluna Snyder), com todos o0s ensaios realizados em triplicata para garantir
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reprodutibilidade. Em seguida, as condigdes otimizadas foram aplicadas ao sistema

de destilacdo em escala semi-piloto.

4.2.3.1 Recuperagao em escala laboratorial

Na recuperacdo em escala laboratorial, foram montados dois arranjos de
destilacdo: (10a) destilacao simples e (10b) destilagdo com coluna de vidro tipo
Snyder, ilustrado pela figura 10. Em ambos os casos, a fase hidroalcodlica
previamente separada foi transferida para um baldo de destilagdo adequado para o
volume da operacédo. O sistema foi acoplado a um condensador Liebig liso, mantido
sob circulacao de agua proveniente de banho TE-2005 (Technal), posicionado sobre

manta aquecedora, e operado a pressao atmosférica de aproximadamente 1 atm.

Figura 10 — Sistemas de destilacéo a nivel de bancada.

Fonte: A autora (2025)

O banho TE-2005 foi mantido a 20 °C, de modo que a condensagao
permanecesse eficiente durante o ensaio. Apds o aquecimento, monitorou-se a
temperatura do topo com um termémetro digital e no fundo (refervedor), por meio de
um termopar acoplado ao controlador eletronico. Para cada ensaio, registrou-se a
temperatura maxima do fundo que foi aproximadamente 86 °C.

O destilado foi coletado em frascos limpos e devidamente identificados,

pesando-se a massa de alimentacio inicial e a massa de destilado ao final de cada
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ensaio, para posteriormente calcular o rendimento. Os experimentos foram realizados

em triplicata, para garantir uma melhor analise dos dados.

4.2.3.2 Recuperagao em escala semi-piloto

Nesta etapa, montou-se o sistema de destilagdo, com as mangueiras do
destilador de aco inox conectadas ao banho termostatizado TE-2005 (Technal),
ajustado a 20 °C, de forma a garantir o devido resfriamento.

Apds a montagem, iniciou-se a verificagdo das condigdes de operagdo do
equipamento, ou seja, se havia algum vazamento nos anéis de vedagao do brago de
ligacao, tampas do refervedor e no reservatorio de coleta. Apds isso, o equipamento
foi ligado e testado com agua para a verificagdo da temperatura maxima, com auxilio

de um termbémetro. A figura 11 apresenta o sistema de destilacédo semi-piloto.

Figura 11 — Sistema de destilagdo semi-piloto.

Fonte: A autora (2025)
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A etapa de operagcdo do extrator iniciou-se com a introdugdo da fase
hidroalcoolica no refervedor, conforme ilustrado na Figura 12, etapa 1. O sistema foi
acionado, até que o vapor se tornasse mais rico em etanol, registrando valores no
topo de aproximadamente 86 °C. O vapor foi conduzido pelo brago de ligagao, etapa
2, até o condensador, resfriado pelo banho termostatizado, onde foi convertido a
liquido, como ilustrado na etapa 3. O destilado gotejou até o reservatorio de coleta,
etapa 4.

Figura 12 — Esquema ilustrativo do extrator utilizado.
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Fonte: A autora (2025)

A operagao prosseguiu até que o volume de gotejamento se tornasse minima,
indicando o término da batelada. Ao final dos ensaios, registrou-se as massas de

alimentacao e de destilado, para o calculo do rendimento.
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4.2.4 Caracterizagao do destilado

Para a caracterizagdo do etanol destilado, seguiram-se os métodos analiticos
estabelecidos pelas normas da ABNT aplicaveis aos ensaios de etanol, principalmente
a NBR 5992 (massa especifica e teor alcodlico) e a NBR 13993 (determinagao de
hidrocarbonetos). Os resultados obtidos foram comparados aos limites de
conformidade definidos pela Resolucdo ANP n°907/2022 que determina os
parédmetros de conformidade do Etanol Hidratado (EHC) e Etanol Anidro (EAC).

Nas amostras obtidas em bancada (destilacdo simples e Snyder), foi
necessaria a adaptacdo dos meétodos normativos devido ao volume reduzido de

destilado disponivel.

4.2.4.1 Aspecto e cor

Na determinacgao do aspecto e cor, os ensaios foram realizados de forma visual.
Em escala de bancada (simples e Snyder) utilizou-se uma proveta de 50 mL, na qual
foi observado se havia a presenca de material particulado e turbidez. Para o sistema
semi-piloto, utilizou-se uma proveta de 1L, na qual adicionou-se o destilado. Com o
auxilio de um bast&o de vidro, a amostra foi homogeneizada e, em seguida, observou-
se se o produto estava Limpido e Isento de impurezas (LIl) ou Limpido com Impurezas
(LCI).

4.2.4.2 Massa especifica

Apos a determinacao do aspecto e cor, utilizou-se um picnémetro de 10 mL
para determinar a massa especifica dos destilados, provenientes da destilacdo
simples e coluna Snyder com volume calibrado de 10,416 mL. Com auxilio de uma
balancga analitica, pesou-se o béquer vazio, e seguida, adicionou-se o etanol e pesou-

se novamente. Por fim, calculou-se a massa especifica através da Equacao 4:

L™ )
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Para o semi-piloto, a massa especifica foi determinada por densimetria de
acordo com a ABNT NBR 5992. Utilizou-se densimetro devidamente calibrado, imerso
em amostra contida em proveta de 1L e adicionou-se o termémetro de mercurio. A
leitura foi realizada com base no menisco, posteriormente, os valores foram
convertidos para 20° C por meio das tabelas de conversao disponibilizadas pela
Resolugcao ANP n° 894/2022.

4.2.4.3 Teor alcodlico

O teor alcoolico dos destilados obtidos em escala de bancada e no sistema
semi-piloto foi determinado de forma indireta, a partir dos valores de massa especifica
corrigidos para 20° C. Para cada amostra, a massa especifica média foi relacionada
ao teor alcodlico em % (m/m), de acordo com a Equagado 5 do modelo de Bettin e
Spieweck (1990) que consta para o calculo das tabelas alcoolometricas determinada
na ABNT NBR 5992.

n my

ME = A +iA x(GM os)k_l+is X (t 20"+ZZC x(GM 05)k+t 2000 (5)
= 493 — k 100 ’ — k ( ) ik 100 ’ ( )

i=1 k=1
Onde:

ME: é o valor numérico da massa especifica do etanol, expresso em quilogramas por

metro cubico (kg/m3);

GM: é o valor numérico do teor alcodlico, expresso em porcentagem massica (Y%om/m);

t: € o valor numérico da temperatura de ensaio da amostra de etanol combustivel,

expresso em graus Celsius (°C);

A, B e C sao os coeficientes de Bettin e Spieweck.

n=5; m1=11; m2=10; m3=9; m4=4; m5=2.

4.2.4.4 Teor de hidrocarbonetos

O teor de hidrocarbonetos presentes no destilado foi determinado de acordo
com a ABNT NBR 13993:2015. Utilizou-se uma proveta graduada de 100 mL e
transferiu-se 50 mL do destilado e em seguida adicionou-se solugdo de NaCl a 10%

até que se completasse o volume total de 100 mL. Apds isso, tampou-se a proveta,
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agitou-se 10 vezes a amostra com inversdées e aguardou-se 10 minutos para que

houvesse a separacgao das fases, conforme ilustrado na figura 8.

4.2.5 Avaliacao e tratamento dos dados

As destilagdes foram realizadas em triplicata, com exceg¢do do experimento
conduzido em escala semi-piloto, que foi executado em duplicata. As analises foram
efetuadas por meio de analise de varidancia (ANOVA), adotando-se um nivel de
significancia de 0,05. Letras foram atribuidas as médias para indicar a existéncia de
diferencas estatisticas entre os tratamentos (p < 0,05). Todos os calculos foram

realizados no Microsoft Excel — Microsoft 365 (versao 2510).

4.2.6 Analise da viabilidade

Avaliou-se, principalmente, o rendimento de recuperagdo em massa, a
qualidade do destilado, conforme os parametros estabelecidos pela ANP n°® 907/2022
para etanol hidratado combustivel e a reducao de residuo a ser destinado para

tratamento.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 ANALISE DOS PARAMETROS

A analise dos parametros foi realizada a partir do monitoramento da
temperatura de fundo e de topo durante a destilagdo simples e coluna Snyder. As
destilagdes foram feitas em triplicata, no entanto, é apresentado apenas um ensaio
representativo, uma vez que os perfis de temperatura se apresentaram semelhantes.

Na destilagdo simples, ilustrada na Figura 13, verifica-se uma faixa de
aquecimento inicial seguida da estabilizagdo do fundo em 86 a 87 °C e do topo em 79
a 80 °C. Essa estabilizacdo indica que o sistema alcangou a condi¢gao operacional
tipica de misturas etanol-agua, na qual a temperatura do topo passa a refletir a
composicao do vapor enriquecido em etanol, conforme descrito por McCabe, Smith e
Harriott (1993).

Figura 13 — Variagao de temperatura de fundo e topo em fungao do tempo na

destilagao simples.
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Fonte: A autora (2025)
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Na coluna Snyder, ilustrada na Figura 14, o comportamento térmico foi bem
semelhante, porém com atraso na elevagao da temperatura do topo que s6 se acelera
apdés os 40 minutos, estabilizando em torno de 70 °C. Esse atraso e a menor
temperatura sdo esperados devido as bolas internas de refluxo, que aumentam a

resisténcia a passagem de vapor e promovem ciclos de condensagao e evaporagao.

Figura 14 — Variagao de temperatura de fundo e topo em fungéo do tempo na coluna
Snyder.
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Fonte: A autora (2025)

Dessa forma, considerou-se como condi¢gdes otimizadas as faixas em que o
fundo permaneceu estavel entre 85 a 86 °C o topo se manteve estavel entre 79-80 °C,
apdés o periodo inicial do aquecimento. Esses parametros foram utilizados como
referéncia para os ensaios em escala semi-piloto, permitindo avaliar o desempenho

do processo com os parametros previamente estabilizados.
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5.2 CARACTERIZAGAO DOS DESTILADOS

5.2.1 Aspecto e cor

A tabela 2 representa a cor e o0 aspecto dos destilados obtidos.

Tabela 2 — Aspecto e cor dos destilados.

Especificagdo Especificacao

Amostras Cor Aspecto ANP (Cor)  ANP (Aspecto)

Destilagdo simples Limpido e isento

Incolor

(bancada) de impurezas
Destilag&do coluna Incolor Limpido e isento s
: em . .
Snyder de impurezas ~ Limpido e isento

coloragao .
laranja/azul de impurezas

(bancada)

Semi-piloto Incolor Limpido e isento

de impurezas

Fonte: A autora (2025)

Conforme a tabela 2, todos os destilados estdo em conformidade com a
Resolugao ANP n°907/2022 que determina o padrdo do aspecto e cor do etanol
hidratado (EHC), o qual ndo deve apresentar coloracao laranja ou azul, além de estar
isento de impurezas. Além disso, auséncia de turbidez ou coloracao indica ainda que
ha baixa formagao de produtos de degradacgao oxidativa, como acidos organicos, que
sdo relacionados na literatura como impurezas ligadas a deterioragdo da qualidade do
etanol (ONUKI et al., 2016). Dessa forma, esse comportamento demonstra que a pré-
separagao da fracdo hidroalcoodlica por decantacdo foi eficiente e que ndo houve
arraste de materiais particulados e grandes fragbes orgéanicas da gasolina durante a

destilagao para os trés modelos.



41

5.2.2 Massa especifica

A tabela 3 indica a massa especifica encontrada a 20° C para cada destilacao.

Tabela 3 — Massa especifica a 20°C dos destilados.

- o Especificagdo ANP
Amostras Massa especifica a 20°C (kg/m3) (kg/m3)
Destilagdo simples
(bancada) 846
Destilacao coluna 806 802,9-811,2
Snyder (bancada)
semi-piloto 837

Fonte: A autora (2025)

A massa especifica obtida na destilacdo simples em escala de bancada e na
destilacdo em escala semi-piloto apresentou valores fora dos limites especificados
pela Resolucdo ANP n° 907/2022, caracterizando nao conformidade em ambos os
casos. Por outro lado, a coluna Snyder apresentou massa especifica dentro do
exigido, evidenciando um desempenho superior.

Conforme mencionado por Rossi (2013), as misturas de etanol-agua
apresentam forte nao idealidade, de modo que a destilacdo simples tende a
apresentar baixa eficiéncia na remogdo da fase aquosa. Assim, os arranjos de
destilacédo simples e semi-piloto resultam em destilados com maior teor de agua
residual, enquanto a coluna Snyder, por possuir bulbos internos que funcionam como

estagios de contato liquido-vapor, apresentou maior eficiéncia na separagéao.

5.2.3 Teor alcoodlico

Considerando que a massa especifica apresenta relacdo direta com o teor
alcodlico, quando essa propriedade se encontra fora da especificacao, o teor alcodlico

também estara, conforme ilustrado na Tabela 4.
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Tabela 4 — Teor alcodlico dos destilados.

Amostras Teor alcodlico % (m/m)  Especificagdo ANP (kg/m3)
Destilagdo simples 79,9
Destilagao coluna 94.3 92.52954
Snyder
Semi-piloto 83

Fonte: A autora (2025)

Observa-se, na Tabela 4, que apenas o destilado obtido na coluna Snyder
apresentou teor alcodlico dentro do limite para etanol hidratado, com valor de 94,3%
(m/m). Os menores teores encontrados na destilagdo simples e na semi-piloto refletem
a limitagdo desses arranjos, uma vez que, na destilagdo simples, o vapor ascende
diretamente ao condensador, tendo apenas um estagio de equilibrio efetivo, o que
reduz a eficiéncia. No semi-piloto, apesar de apresentar maior estabilidade térmica,
essa auséncia de fracionamento também limita o aproveitamento da diferenca de
volatilidade, resultando em um teor alcodlico superior ao da destilacao simples, mas
ainda ineficiente para os requisitos da ANP n° 907/2022.

A coluna Snyder apresenta bulbos que proporcionam contatos sucessivos entre
as fases liquida e vapor, criando um refluxo interno. Esse fracionamento explica o teor
alcodlico mais elevado obtido nesse arranjo, sendo coerente com a literatura. No
estudo de Neagu e Pricop Nicolae (2025), a eficiéncia de purificagdo do etanol é
diretamente proporcional ao numero de estagios de equilibrio disponiveis,
destacando-se que sistemas simplificados apresentam limitacbes na remocao de

agua.

5.2.4 Teor de hidrocarbonetos

Os teores de hidrocarbonetos nos destilados obtidos foram avaliados a partir
da separacao da fase organica na proveta graduada, conforme descrito na

metodologia. A figura 15 demonstra o aspecto dessa fase organica.
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Figura 15 — Determinacgao dos hidrocarbonetos.

Fonte: A autora (2025)

Em todas as amostras analisadas, observou-se a formacdo de
aproximadamente 1 mL de fase organica, correspondente a fragdo de hidrocarbonetos
separada apods o contato com a solugao salina, o que equivale a 3% (v/v). Os valores
obtidos para cada sistema de destilacdo estdo apresentados na tabela 5.

Tabela 5 — Teor de hidrocarbonetos dos destilados.

Volume de . Teor de Especificagdo ANP
Amostras . hidrocarbonetos o
hidrocarbonetos (mL) o (%viv)
(%viv)
Destilacao simples 1 3
Destilagcao coluna 1 3 <3
Snyder
Semi-piloto 1 3

Fonte: A autora (2025)

Os resultados mostraram que nao houve variagdo significativa entre os
diferentes arranjos de destilagao, tendo em vista que todos apresentaram o mesmo

volume de fase organica. Isso indica que nas condi¢gdes estudadas, a etapa de
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destilagdo nao exerceu influéncia expressiva sobre esse parametro, que permanece
associado a separacgao da fase organica antes da destilagao.

Ao comparar os volumes obtidos com os parametros da ANP, verifica-se que
estdo em conformidade com a especificagdo, porém estao no limite (3% (v/v)). Esse
resultado evidencia a necessidade de um cuidado maior da extragao da fase organica,
garantindo uma margem maior em relagao ao limite normativo.

De acordo com Sousa (2018), a conformidade aos parametros de qualidade
exige que o etanol apresente baixos teores de impurezas organicas e inorganicas,
uma vez que essas substancias podem alterar significativamente as propriedades
fisico-quimicas e comprometer a estabilidade do combustivel. O autor destaca ainda
gue esse parametro esta entre as ndo conformidades mais frequentes pelo Programa
de Monitoramento da Qualidade dos Combustiveis (PMQC).

5.3 RENDIMENTO DOS DESTILADOS

O rendimento obtido para cada destilagcdo encontra-se descrito na tabela 6
abaixo.
Tabela 6 — Rendimento dos destilados.

Amostras Rendimento (%)
Destilagao simples 11,77 £ 2,14 2
Destilag&o coluna 17,77 +4.15°

Snyder
Semi-piloto 16,03 + 1,49 °

Médias seguidas da mesma letra ndo apresentam variagao para o teste anova (p>0,05).

Conforme observado na tabela 6, os rendimentos médios foram de 11,77
+ 2,14 % para a destilagdo simples, 17,77 + 4,15 para destilagdo na coluna Snyder e
16,03 * 1,49 para o sistema semi-piloto. Embora a coluna Snyder apresente o maior
valor médio e a destilagdo simples o menor, a analise de variancia (ANOVA) indicou
auséncia de diferenca significativa (p > 0,05).

Vale ressaltar que esses valores correspondem a recuperagao de etanol

presente em um residuo de combustiveis, e nao a operagdo com uma alimentacao
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convencional de etanol hidratado. Como a fracdo hidroalcodlica inicial apresenta
composicao variavel e teor alcodlico reduzido, é esperado que os rendimentos obtidos
se situem em patamares inferiores aos relatados para processos industriais de
purificacao.

A tendéncia observada nos valores médios esta alinhada com os principios de
separagao por destilagdo. Segundo McCabe, Smith e Harriott (1993), o desempenho
do sistema depende diretamente do numero de estagios de equilibrio e da intensidade
do contato vapor-liquido, sendo que colunas providas de recheio tendem a operar
com maior eficiéncia por ampliarem a area de contato entre as fases e favorecerem a
aproximacgao ao equilibrio em cada estagio. Dessa forma, embora a coluna Snyder
seja compacta, sua geometria interna promove multiplos ciclos de evaporagao e
condensacgao, o que proporciona maior eficiéncia de separagao quando comparada a
destilacao simples.

Além disso, fatores operacionais e experimentais podem ter contribuido para
os rendimentos observados, como possiveis perdas mecanicas por arraste de liquido,
incertezas na medigdo de massas e volumes em pequena escala, bem como a
ocorréncia de queda de energia durante a condugao de alguns ensaios, que pode ter
comprometido a estabilidade das condicbes de aquecimento e aumentado a

variabilidade dos resultados.

5.4 VIABILIDADE TECNICA

Com base nos resultados obtidos, apenas o destilado obtido na coluna Snyder
atingiu teor alcodlico e massa especifica compativeis com os limites estabelecidos
pela ANP na Resolugao n° 907/2022 para etanol hidratado combustivel. Os demais
sistemas, embora promovam recuperac¢ao de etanol, ndo atingiram os requisitos de
qualidade necessarios para uso direto como combustivel, de modo que o destilado se
limita a usos internos no laboratério. Esse resultado indica que colunas com maior
grau de fracionamento sdo mais adequadas quando se deseja obter um produto
dentro das especificagdes da ANP.

Diante disso, o processo de destilagcdo na coluna de fracionamento Snyder
aplicado aos residuos para a recuperacao de etanol mostra ser viavel tecnicamente,

quando analisado com base nos resultados de massa especifica, teor alcodlico, teor
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de hidrocarbonetos e rendimento, carecendo, entretanto, de maior refinamento dos

parametros de processo, escalabilidade e aparato tecnoldgico.
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6 CONCLUSAO

Este trabalho avaliou a recuperacdo do etanol em residuos liquidos
provenientes dos ensaios de teor alcodlico na gasolina, utilizando destilagbes em
bancada (destilagdo simples e coluna Snyder) e em semi-piloto. Os resultados
mostraram que todos os destilados apresentaram aspecto limpido e incolor, sem a
presenca de impurezas, estando em conformidade com a Resolugdo ANP 907/2022.

A massa especifica e o teor alcodlico variaram entre os diferentes sistemas de
destilacdo. Apenas a coluna Snyder apresentou destilado dentro da faixa especificada
para etanol hidratado combustivel, evidenciando maior eficiéncia de separagcdo. As
destilagdes simples e semi-piloto apresentaram valores de massa especifica
elevados, indicando maior retengcédo de agua nos destilados.

Os rendimentos massicos meédios, variaram de 11,77% a 17,77%, sem
diferenga significativa entre os sistemas. Esse comportamento esta associado ao
baixo teor alcodlico inicial da alimentacao e a variabilidade das condi¢cdes de ensaio.
Mesmo assim, 0 processo mostrou-se capaz de recuperar parte do etanol presente
no residuo e reduzir o volume final a ser destinado.

Em geral, os resultados indicam que a recuperagao de etanol por destilagdo
apresenta viabilidade técnica, porém com limitacbes, apresentando melhor
desempenho na coluna Snyder, que apresentou o destilado mais proximo das

especificacoes da ANP.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Sugere-se avaliar de forma mais detalhada as condi¢gdes operacionais do
processo, sobretudo no sistema semi-piloto, testando diferentes cargas de
alimentacao, perfis de aquecimento, tempos de batelada e ajustes no equipamento, a
fim de aumentar o teor alcodlico e o rendimento da recuperacdo. Também é
importante ampliar a caracterizacdo do destilado, incluindo parédmetros como
condutividade elétrica, acidez total, teor de agua e ions metalicos, de modo a obter
um panorama mais completo em relacado as especificagdes estabelecidas pela ANP
para etanol combustivel.

Além disso, recomenda-se investigar etapas adicionais de purificagdo e
aprimorar a separagao da fase orgéanica, buscando reduzir o teor de hidrocarbonetos
para valores mais afastados do limite maximo permitido. Por fim, a realizacdo de uma
analise econdbmica e ambiental, comparando a recuperacdo do etanol com a
destinacao direta dos residuos, € indicada para quantificar o impacto na redugao do
passivo ambiental e no custo global de gerenciamento dos residuos combustiveis

gerados no laboratorio.
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