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Formacao de emuls6es em capilares retos

3.1.
Introducao

Conhecer a distribuicio de tamanho de gota da fase dispersa de uma
emulsdo e sua variacdo ao longo dos processos aos quais € submetida é muito util
para predizer qualitativamente varias propriedades das emulsdes. Diferentes
parametros envolvidos no preparo das emulsdes bem como as interagdes entre
estes podem afetar a distribuicio de tamanho de gota de uma emulsdo e
conseqiientemente suas propriedades [9].

Para entender o processo de formagdo de emulsdes em capilares retos €
recomendavel comecar estudando sistemas bem mais simples e ir aumentando
gradualmente sua complexidade.

Na literatura, os trabalhos desenvolvidos nesta area sdo escassos. Durante a
pesquisa bibliogrifica encontramos como unica referéncia o trabalho de Becher
[9]. Neste trabalho o autor realizou um processo de emulsificacdo em capilares
retos de emulsdes leo-em-dgua (O/A) e selecionou seis pardmetros intervenientes
neste processo, desenvolvendo um estudo para determinar o grau de influencia
desses parametros na distribuicdo de tamanho de gota na emulsdo produzida.

Neste capitulo, apresentamos um dos objetivos do presente trabalho, o
estudo parametros operacionais envolvidos na formacdo de emulsdes em capilares
retos utilizando uma bomba de seringa e emulsdes 6leo-em-agua (O/A) no

escoamento laminar.

3.2
Abordagem experimental

A bancada experimental utilizada para a obtencdo dos resultados
apresentados no presente capitulo foi desenvolvida no Laboratério de

Microhidrodindmica e Escoamento em Meios Porosos (LMMP) do Departamento


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0821291/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0821291/CA

42

de Engenharia Mecéanica da PUC - Rio. Os testes foram realizados a uma
temperatura de 23 °C controlada pelo sistema de ar condicionado no laboratdrio.
A abordagem experimental consistiu de dois procedimentos preparatdrios:
(1) formulacdo e preparagdo das fases da emulsdo, (ii) montagem da bancada
experimental envolvendo o sistema de emulsificacao nos capilares retos (agulhas)
e medi¢do da distribuicdo de tamanho de gota.
As dificuldades encontradas durante a abordagem experimental sio

discutidas na parte final do presente capitulo.

3.21.
Formulacao e preparacao das fases da emulsao

Independentemente do mecanismo de emulsificacdo, o estudo da formacao
de emulsdes requer a preparacdo sistemadtica e precisa de suas fases constitutivas e
do controle dos processos fisico-quimicos de sua preparagdo. Assim a
interpretacdo dos resultados obtidos permitird elucidar os fenOmenos que
interferem no processo de emulsificagdo. A seguir, descrevemos detalhadamente o
procedimento utilizado no preparo de cada uma das fases, bem como a
determinac¢do das propriedades mais importantes das mesmas. Na parte final desta
secdo apresentamos uma tabela com as propriedades das fases da emulsdo

utilizadas nesse estudo.

3.2.1.1.
Preparacao e caracterizacao da fase continua

Na formulagdo da fase continua das emulsdes, utilizamos uma solucdo de
15% em volume de dgua, 85% em volume de glicerina (Glicerol, C3Hs(OH);3) e
dodecil sulfato de sddio (SDS, Ci;Hy5SO4Na) como surfactante a uma
concentracdo de trés vezes sua concentracdo micelar critica (CMCsps = 2,3 g/l).
Na tabela 3.1 resumimos a composi¢do e concentracao da fase continua.

85% Glicerina

Fase continua | 15% Agua destilada

6,9 g/l de SDS

Tabela 3.1 Componentes e concentragao da fase continua.
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Para o preparo da fase continua colocamos a agua destilada num béquer e
adicionamos o surfactante. Na seqii€éncia realizamos a mistura da solu¢do aquosa
no agitador magnético Fisatom 754A até a completa dissolugdo do surfactante.
Finalmente, durante a mistura, adicionamos lentamente a glicerina até obter uma
solucdo completamente homogénea. A figura 3.1 mostra o processo de

homogeneizacdo dos componentes da fase continua no agitador magnético.

Adigdo de glicerina

Y vete
- —
W BATAYD D SO0
:.:"“:-lllrf-‘u :r:-n

cm -
-.I._ . --

Agitador mecanico
Fisatom 754A

Figura 3.1 Processo de homogeneizacao da fase continua.

Apds a homogeneizacdo, realizamos a microfiltragdo a vicuo da fase
continua utilizando uma unidade de filtracdo Nalgene® - Modelo 130-4045 em
conjunto com uma bomba de vicuo QUIMIS Q355D2. A unidade de filtracdo
possui uma membrana com um tamanho de malha de 0,45 micrometros utilizada
no intuito de eliminar qualquer possivel impureza que possa comprometer o
escoamento dos fluidos através dos capilares. Na figura 3.2 mostramos o processo

de filtracdo da fase continua.
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= Fase continua
85% Glicerina + 15% Agua + Surfactante 3(CMC)

)

= AT

Unidade de filtragao Nalgene® - Modelo 130-4045

Figura 3.2 Processo de filtragdo da fase continua.

A caracterizacdo da fase continua e dispersa das emulsdes foi realizada no
Laboratério de Caracteriza¢do de Fluidos (LCF) da PUC — Rio.

Para a determinacdo da densidade da fase continua foi utilizado um
picnometro de 25 ml e uma balanca Ohaus modelo Explorer de +0,0001 g de
exatiddo. Os dois equipamentos utilizados sdo mostrados na figura 3.3. A
densidade da fase continua a 23 °C € obtida a partir das medidas de massa e

volume: p = 1,2222 g/cm’.
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Figura 3.3 Picnémetro e balanga utilizados na determinagédo da massa especifica da fase

continua.

A medida da tensdo superficial o, foi realizada utilizando o tensidmetro
Lauda VO 2001, mostrado na figura 3.4. O tensidometro utiliza o método do anel.
Para a determinacdo da tensdo superficial da fase continua, o anel € submerso na
solucdo como mostrado na figura 3.5. A forca requerida para o anel ultrapassar a
superficie da solucdo € medida e esta forca é dividida pela circunferéncia do anel
e corrigida por um fator geométrico. O método do anel é confidvel e conveniente
entre os valores de tensdo superficial e tens@o interfacial comumente encontrados
em 4gua, hidrocarbonetos bem como em misturas de agua/hidrocarbonetos e
agua/hidrocarbonetos/surfactante (o > 1,0 mN/m). O valor da tensdo superficial da

fase continua determinado a uma temperatura de 23 °C foi de 41,5 mN/m.

Figura 3.4 Tensiébmetro Lauda VO 2001.
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Figura 3.5 Medi¢ao da tensdo superficial da fase continua no tensidmetro Lauda VO
2001.

A viscosidade dinamica v da fase continua foi determinada utilizando um
viscosimetro Canon-Fenske que trabalha submerso em um banho termostatico e
em conjunto com uma bomba de vdcuo para levar o fluido a ser testado até a
posicdo desejada, como mostrado na figura 3.6. O banho termostatico é usado
para garantir uma temperatura estdvel e para que ndo aconteca nenhuma variacao
da viscosidade devido a mudangas de temperatura. Neste trabalho a temperatura
do banho termostético foi fixada em 23 °C. As figuras 3.6 e 3.7 mostram o
viscosimetro e o conjunto viscosimetro, banho termostético e bomba de vacuo.

O principio de medi¢do do viscosimetro de Cannon-Fenske consiste em
medir o intervalo de tempo que certa quantidade de volume de fluido demora em
escoar através do capilar. A viscosidade cinemadtica é calculada pela equacgdo (3-1)
em funcdo tempo ¢, da constante do viscosimetro C que por sua vez é fungdo do
didmetro do tubo capilar D, do dngulo de inclinagdo do mesmo & e do volume de

fluido V a escoar no capilar.

4

y7i

o 128V

gcosft=Ct (3-1)

Sendo, g a gravidade. O valor da viscosidade cinemdtica determinada

através da equacdo (3-1) para a fase continua a 23 °C foi de 88.48 mm?/s.
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A determinacdo da viscosidade dindmica foi realizada indiretamente em

funcdo dos valores experimentais de v e p através da equagdo:

H=V-p (3-2)

Marcas para
inicio da
contagem
do tempo de
queda da
fase
continua no
viscosimetro

—~——p=| Capilar
\ por onde
escoa a
fase

continua

Figura 3.6 Viscosimetro de Canon-Fenske.
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Viscosimetro de Bomba de vacuo
Canon-Fenske no
banho termostatico

Figura 3.7 Viscosimetro de Canon-Fenske junto a bomba de vacuo.

Mediante a equacdo (3-2) calculamos a viscosidade dindmica da fase

continua, resultando em 108,14 mPa.s.

3.2.1.2.
Preparacao da fase dispersa

Com o intuito de diminuir o efeito da segregacdo gravitacional entre as
fases, utilizamos como fase dispersa em todos os experimentos o Gleo sintético
SHELL Tivela S 460, cuja densidade € proxima da dgua.

Similarmente a fase continua, a viscosidade dindmica foi determinada
empregando dados experimentais de densidade e viscosidade cinemadtica, medidas
usando os mesmos procedimentos experimentais descritos na se¢do 3.2.1.1.

Antes da utilizacdo do 6leo SHELL Tivela S 460 na preparacdo das
emulsdes € muito importante realizar a filtracio do mesmo, para eliminar qualquer
impureza que possa interferir no escoamento da emulsdo nos capilares. O
processo de filtracao € idéntico ao utilizado para a fase continua (ver figura 3.8),
porém desta vez foi utilizada uma membrana com uma malha de 0,22
micrometros, isto foi para garantir que o 6leo utilizado na formagdo de emulsdes
esteja livre de possiveis impurezas.

A densidade da fase dispersa foi determinada usando o mesmo método e
equipamentos empregados para a fase continua. O valor da densidade determinada

a 23 °C foi de 0,9971 g/em® (97,1 kg/m’).
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De igual maneira, a tensdo superficial da fase dispersa foi determinada com
0 mesmo equipamento e procedimento descrito anteriormente para a fase
continua. A tensdo superficial da fase dispersa a 23°C foi de 45,9 mN/m.

A viscosidade cinemadtica obtida para a fase dispersa a 23 °C foi de 1194
mm?/s, obtendo-se um valor de viscosidade dinimica através da equagdo (3-2) de

1190,54 mPa.s.

Figura 3.8 Processo de filtragao do 6leo Tivela S 460.

Na tabela 3.2 apresentamos os valores das propriedades de cada fase das

emulsdes determinadas a uma temperatura de 23 °C.

k,
Fase p (%j
m
Continua | 1222,0 41,5 108,1402
Dispersa 997,1 45,9 1190,54

o) | opas)

m

Tabela 3.2 Propriedades das fases continua e dispersa das emulsdes determinadas
experimentalmente a 23 °C.
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3.2.2.
Procedimento experimental para o processo de emulsificacao

Nesta secdo descrevemos o processo de formagdo de emulsdes utilizando
uma concentracdo de 10% da fase 6leo (dispersa). Na tabela 3.3 mostramos a

concentragdo percentual de cada fase utilizada no preparo das emulsoes.

Fase Continua | Dispersa

Concentracao (% Volume) 90 10

Tabela 3.3 Concentracao das fases utilizadas no estudo de formagao de emulsées em
capilares.

Para a formacdo das emulsdes usamos uma bomba de seringa
emulsificadora Cole — Parmer®, mostrada na figura 3.9, para fazer escoar as fases
através de capilares (agulhas) levando assim a emulsificagdo dos fluidos.

A bomba de seringa como seu nome o indica trabalha com duas seringas de
vidro Popper MICRO-MATE de 10 cm’ de capacidade volumétrica que possuem
ponta com conexado luer lock e encaixam exatamente nas bases de sustentagdo da
bomba. As conexdes luer lock das seringas permitem conecta-las hermeticamente

a um capilar, como mostrado na figura 3.9, através do qual a emulsao escoa.

rarstsosemim |

|
8
|

Base de sustentagéo
da seringa

Figura 3.9 Bomba de seringa Cole - Parmer®.
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A bomba de seringa € constituida por um motor de passo controlado por um
microprocessador (micro-passo) cujo principio de funcionamento consiste em
movimentar um parafuso sem fim através de um mecanismo de correia e roldana.
Desta forma, o pistdo da bomba movimenta-se ao longo de uma linha reta com
velocidade constante mantendo fixa a taxa volumétrica de injec@o do fluido [33].

No processo de emulsificacdo utilizamos trés capilares de diferentes

didmetros internos ¢, . A tabela 3.4 apresenta o didmetro de cada capilar utilizado,

também ilustrados na figura 3.10.

Diametro interno do capilar
Capilar
¢. (mm)
16 1,194
18 0,838
20 0,584

Tabela 3.4 Descricao dos capilares utilizados para a formacéao de emulsées segundo os
didmetros internos.

Figura 3.10 Capilares.

Os parametros de operacao avaliados no processo de formacgdao de emulsdes
em capilares foram a vazdo de injecdo controlada pela bomba de seringa, o
didmetro interno do capilar e o tempo de residéncia ou tempo de emulsificacdo.
Esse ultimo pardmetro foi medido com um crondmetro CRONOBIO SW2018,

com uma exatidao de 0,01 s.
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Uma vez descritos os equipamentos € materiais utilizados, procedemos a
detalhar o procedimento experimental seguido para a realizacdo de cada um dos
testes.

Para o preparo das emulsdes com uma relacdo percentual volumétrica de
90/10 entre as fases (continua/dispersa), vertemos 1 ml de 6leo Tivela S 460 e 9
ml de fase continua em uma das seringas de vidro.

Posteriormente conectamos a segunda seringa a anterior através do capilar
formando assim um sistema fechado, tomando previamente o cuidado de expulsar
todo o ar contido nas seringas e no capilar. A seguir, colocamos o sistema
seringas-capilar nas bases de sustentacdo da bomba, e prendemos as seringas a
cada base de sustentacdo utilizando os parafusos de seguranca da bomba, como
mostrado na figura. 3.11.

A vazdo de injec@o, o volume inicial total das fases, didmetro das seringas
sdo inseridos no controlador da bomba e a mesma é operada em modo de inje¢ao
continua.

A emulsificacdo das fases € desenvolvida automaticamente pela bomba ao
forcar a passagem da mistura de liquidos de uma seringa a outra através do
capilar. A passagem das fases através do capilar € ilustrada na figura 3.12 e
realizada por intervalos de tempo controlado, também denominados tempo de
residéncia. Estes sdo os intervalos de tempo nos quais os fluidos estdo escoando
unicamente através do capilar. Porém, nesse trabalho foi considerado um tempo
de experimento o qual inclui o tempo de escoamento no capilar (tempo de
residéncia) mais o tempo que a emulsdo permanece na seringa esperando a

passagem através do capilar.

".
Parafusos de seguranga e
mecanismos de sujeigédo

Seringas unidas pelo capilare
colocadas na base de sustentacao .

Figura 3.11 Seringas colocadas na bomba antes de iniciar o processo de emulsificagao.
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Escoamento de ida e vinda atraves do capilar

—r ==

. .

\

Mecanismos de quebra de
gota acontecem no capilar [SESRREEEEEE----

Figura 3.12 Escoamento das fases através dos capilares.

Para analisar o efeito da vazdo, do diametro do capilar e do tempo de
residéncia no tamanho de gota das emulsdes produzidas, foi repetido o
procedimento descrito acima empregando trés vazdes de injecdo, trés tamanhos de
capilares e cinco tempos de experimento. As vazdes utilizadas foram 1,33 x 107;
1,67 x 107 e 2,0 x 107 m¥/s (8,0; 10,0 e 12,0 ml/min respectivamente), 0s
capilares empregados foram descritos na tabela 3.4 e os tempos de experimento
selecionados foram 1800, 3600, 5400, 7200 e 9000 s. Na tabela 3.5 apresentamos
os valores de diametro do capilar e vazdo para cada um dos tempos de
experimento. Experimentos adicionais foram realizados para outras vazdes e
tempos de experimento com o intuito de esclarecer o efeito dessas varidveis nas
caracteristicas das emulsdes produzidas, esses experimentos adicionais sao
resumidos na tabela 3.6. Para o capilar 16 e tempo de experimento de 9000 s
foram realizados testes as vazdes de injecdo de 1,67 x 10%; 6,67 x 10® ¢ 1,17 x 10°
T m/s (1,0; 4,0 e 7,0 ml/min respectivamente). Também foram realizados

experimentos com o capilar 20 para um tempo de experimento de 300 s além dos

jé indicados na tabela 3.5.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0821291/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0821291/CA

54

m’ Especificacdes do capilar
Experimento # | Vazdo, Q (—j . , ) .
s Diametro interno, ¢, (m) | Ndmero de capilar
1 1,33 x 10”7
2 1,67 x 10”7 1,194 x 107 16
3 2,00 x 107
4 1,33 x 10”7
5 1,67 x 10”7 8,380 x 10 18
6 2,00 x 107
7 1,33 x 10”7
8 1,67 x 10”7 5,840 x 10 20
9 2,00 x 107

Tabela 3.5 Condicoes experimentais para a formagao de emulsées para todos os tempos
de experimento (1800, 3600, 5400, 7200 e 9000 s).

m’ Especificacdes do capilar
Experimento # | Vazéo, Q | — . '
s Diametro interno, ¢, (m) | Ndmero de capilar
10 1,67x10°
11 6,67 x 10° 1,194 x 10 16
12 1,17 x 107

Tabela 3.6 Condicbes experimentais adicionais para a formacao de emulsdes para o

tempo de experimento de 9000 s.

3.2.3.

Caracterizacao da distribuicao de tamanho de gota das emulsoes

No presente trabalho, utilizamos o método de dispersao de luz para

determinar a distribuicdo de tamanho de gota da fase dispersa das emulsdes

produzidas. Para tanto, utilizamos o analisador de particulas Mastersizer 2000

(Malvern Instruments) cujas principais partes sdo ilustradas na figura 3.13.
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Legenda:
Laser
Fonte luz azul
Zona de medi¢do
Detectores laterais de espalhamento
Detectores posteriores de espalhamento é
o

Detectores focais planos

c g =

Luz vermelha: Laser hélio néon
Luz azul: Fonte luminosa de estado solido.

Figura 3.13 llustragdo dos componentes do analisador de particulas Mastersizer 2000.
[34].

O principio de funcionamento do Mastersizer € o espalhamento de um feixe
de luz (laser) através de um dispositivo 6ptico pelo qual escoa a amostra de fluido
analisada. Quando o feixe colimado encontra particulas na amostra, parte do laser
¢ difratado e, subseqiientemente, focado, por meio de lentes no detector. Quanto
menor o tamanho das particulas, maior serd o dngulo de difracdo. O esquema do
principio de determinagdo da distribuicdo do tamanho de particulas por difracdo a

laser € ilustrado na figura 3.14 [34, 35].

LENTE
FEIXE DE LUZ DETECTOR

(LASER)

@
N

PARTICULA

Figura 3.14 Principio de determinacao da distribuicdo do tamanho de particulas por
difragéo a laser [35].
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A recirculacdo e escoamento da amostra analisada de através do Mastersizer
2000, € realizada pelo equipamento de dispersdao e bombeio Hydro 2000MU que
complementa o analisador de particulas. Na figura 3.15 mostramos o Hydro

2000MU e o Mastersizer 2000.

Figura 3.15 llustracdo do Hydro 2000MU e o Mastersizer 2000.

O Mastersizer 2000 possui um software que apresenta em forma gréifica a
distribuicdo percentual em volume da fase dispersa em funcdo do didmetro da
gota como mostrado na figura 3.16. Além da distribuicdo o software fornece trés
valores de didmetros caracteristicos da amostra denotados como d(0,1); d(0,5) e
d(0,9).

O d(0,1) é o didmetro mdximo de gota do volume de 10% da fase dispersa
da emulsdo analisada. Do mesmo modo, d(0,9) é o didametro méximo de gota do
volume de 90% da fase dispersa emulsdo analisada. Finalmente, o d(0,5) € o
parametro que divide a distribuicdo percentual de volume obtida exatamente na
metade, ou seja, 50% do volume total das gotas da fase dispersa encontram-se
abaixo do valor de d(0,5) e 50% encontram-se acima dele. Nesse estudo
analisaremos os resultados em funcao do d(0,5).

Outro parametro estudado nessa andlise é a razdo da area superficial pelo
volume da fase dispersa Ar/Vr, que é também calculada pelo software do

Mastersizer 2000 sob o nome de superficie especifica.
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d(0.1): 3.297 um d(0.5): 19.568 um d(0.9): 56.152 um
Particle Size Distribution
8
7
— 6
=
4 5
5 4
o
2 3
2
1
0
0.1 1 10 100 1000
Particle Size (um)

Figura 3.16 Exemplo de um resultado de distribuicdo percentual de tamanho de gota
fornecido pelo software do Mastersizer.

3.24.
Dificuldades encontradas na abordagem experimental

Durante o desenvolvimento dos testes experimentais foram encontradas e
superadas vdrias dificuldades. A seguir descrevemos os problemas encontrados,
assim como também algumas recomendagdes para futuros estudos nesta linha de
pesquisa.

E importante que durante o processo de emulsificacio na bomba de seringa,
0 sistema seringa-capilar ndo tenha bolhas de ar que criem perturbagdes por
compressdo das mesmas dificultando a passagem dos fluidos através do capilar.
As bolhas foram eliminadas retirando as seringas da bomba emulsificadora e
colocando-as em posigdo vertical, logo depois, esperar a segregacdo das bolhas de
ar até a saida do capilar para serem logo expulsas do sistema movimentando
cuidadosamente o embolo da seringa. E importante tomar cuidado durante o
processo de expulsdo das bolhas de ar, para evitar perder grandes quantidades das
fases que possam comprometer a composi¢do da emuls@do bem como o processo
de emulsificacdo.

Outra dificuldade encontrada foi a presenca de particulas na vidraria. Para
diminuir a influéncia de impurezas na formacdo das emulsdes através dos
microcapilares, os materiais envolvidos no preparo e manipulacdo das emulsdes
foram devidamente limpos para evitar a contamina¢do das fases.

As emulsdes sdo sensiveis aos métodos e procedimentos de preparo [19].

z

Desta forma, nos testes desenvolvidos € recomenddvel utilizar procedimentos
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padrdes que permitam garantir repetitividade nos resultados, tornando possivel a
comparacdo entre os mesmos. Neste trabalho tomamos cuidado seguindo
metodicamente 0 mesmo procedimento na formulacdo e preparo das fases assim

como na formagao das emulsdes nos capilares.

3.3.
Resultados experimentais

As emulsdoes formadas sob as condigdes e procedimento experimental
descrito na se¢do anterior foram relativamente monomodais e uniformes. Todos os
resultados experimentais obtidos apresentaram uma tendéncia razodvel e esperada
para cada parametro avaliado.

Nesta secdo apresentamos os resultados experimentais obtidos na formacao
de emulsdes em capilares retos para cada condi¢do de operagdo (Tabelas 3.5 e
3.6). Nos resultados, além de estudar a distribui¢do de didmetro de gota em fungdo
do tempo de experimento, foram relacionados o didmetro de gota em fun¢do das
variaveis de operacao, taxa de cisalhamento e da energia dissipada no escoamento.
Para o estudo do efeito do tempo de experimento na distribui¢do de tamanho de
gota foram realizados um total de 51 testes.

A figura 3.17 apresenta o efeito do tempo de experimento na distribuicdo de
tamanho de gota obtida para a condi¢do experimental # 8 da tabela 3.7. Podemos
observar que inicialmente, a maioria das gotas sdo grandes e que com 0 aumento
do tempo de experimento do escoamento, as mesmas sao quebradas gerando gotas
menores devido a passagem continua dos fluidos através do capilar. Apés um
tempo de experimento critico, neste caso t = 7200 s a maior parte das gotas foram

quebradas e a distribui¢do de tamanho de gota ndo muda significativamente.
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Figura 3.17 Distribuicdo de tamanho de gota para a condigcdo experimental #8 da tabela

3.7 para os tempos de experimento de 1800 s (a), 5400 s (b), 7200 s (c), 9000 s (d).
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As figuras 3.18 e 3.19 mostram o d(0,5) da emulsdo formada no capilar 20 e
16 em funcdo do tempo de experimento para uma vazio de 1,67 x 10”7 ¢ 2,00 x 10°
7 m’/s respectivamente. A primeira mostra claramente o efeito do tempo de
experimento no tamanho médio de gota. Nesse caso o d(0,5) diminui com o tempo
de tempo do experimento até um valor critico a partir do qual a sua magnitude ndo
muda significativamente. A segunda mostra um efeito similar do tempo de
experimento, porém o d(0,5) critico ndo € atingido, mas observamos o inicio desta
tendéncia.

Durante o processo de emulsificacdo as duas fases contidas na seringa foram
forcadas a passar em forma ciclica e continua através do capilar submetendo por
tanto a mistura a uma soma de esfor¢os de cisalhamento que causam a deformacgao
da fase dispersa e finalmente sua quebra.

O aumento do tempo de emulsificacdo das fases implica uma maior
dissipacdo de energia ao sistema e conseqiientemente as gotas de dleo serdo
submetidas a maiores esforcos de cisalhamento. Como resultado deste processo,
mais quebra de gota € promovida progressivamente até um valor de tempo critico
a partir do qual cessa o processo de quebra de gotas. As gotas ja sdo pequenas o

suficiente que sua deformac¢do ndo leva a quebra.

As figuras também apresentam o efeito do didmetro interno do capilar ¢,.
Para o menor didmetro de capilar (capilar 20, ¢, = 0,584 mm ) a maior reducgdo de
diametro médio de gota ocorre na faixa de tempo entre 480 e 2400 s, a partir deste
tempo o didmetro médio de gota diminui pouco até chegar a um valor estavel em
7200 s. No caso do capilar maior (capilar 16, ¢ =1194 mm) a redugdo do
diametro médio de gota ocorre seqiiencialmente e quase proporcionalmente.
Portanto, podemos concluir que menores diametros de capilares criam maiores

esforcos sobre as gotas que escoam através deles em tempos muito menores de

forma que o processo de quebra de gota € acelerado.
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Figura 3.18 Efeito do tempo de experimento no d(0,5) para uma vazao de 1,67 x 10~
m%s no capilar 20.
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Figura 3.19 Efeito do tempo de experimento no d(0,5) para uma vazao de 2,00 x 10~
m%s no capilar 16.
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A figura 3.20 apresenta o efeito da vazdo de injecdo no didmetro médio de
gota d(0,5) das emulsdes produzidas. Como na andlise de resultados do efeito do
tempo de experimento, associamos o comportamento do tamanho de gota da
emulsdo apresentado na figura 3.20 ao incremento dos esfor¢cos de cisalhamento
exercidos sobre as fases no capilar. Na medida em que aumentamos a vazao de
injecdo, as deformacgdes e quebra das gotas de dleo tornam-se mais intensas e

conseqiientemente reduze-se o tamanho de gota da fase dispersa.

—e—1=9000s. Capilar 18 (9=0,838 mm) ‘

25 S

24

23 1

22 S

d(0,5) [um]

21

20

19

I T I T I T [ T I T I T [ T [ T |
1.3x107 1,4x107 1,5x107 1,6x107 1,7x107 1,8x107 1,9x107 2,0x107 2,1x10”

Q [m’s]

Figura 3.20 Efeito da vazao no d(0,5) para um tempo de experimento de 9000 s e as
fases escoando através do capilar 18.

Para analisar os resultados experimentais de d(0,5) em fun¢do da taxa de
deformacdo, da energia dissipada no escoamento no processo de quebra de gotas,
calculamos a taxa de cisalhamento e o trabalho dissipado no escoamento da
emulsdo para cada capilar e vazdo, assumindo que as fases se comportam como

. . 5 .~ ~
um fluido Newtoniano™. Sob estas condi¢des as equagdes que descrevem a taxa de

> Fluidos nos quais a tensio de cisalhamento é diretamente proporcional 2 taxa de deformago.
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cisalhamento ¥ e o trabalho dissipado no escoamento da emulsdo W, num capilar

reto sdo dadas por:

. 4Q
= 3-1
i (3-1
W, =Mr (3-2)
R

Onde Q € a vazdo de injecdo, R o raio do capilar, u é a viscosidade da
fase continua, L o comprimento do capilar e ¢ o tempo de residéncia.

A seguir apresentamos os resultados do diametro médio de gota e superficie
especifica em funcdo da taxa de cisalhamento e do trabalho dissipado no
escoamento.

Salientamos que nos graficos das figuras 3.21, 3.22, 3.23 e 3.24, os pontos
correlacionados correspondem a diferentes vazdes, sendo a forma dos marcadores
associadas ao diametro do capilar, e a cor dos mesmos ao tempo de experimento.

Na figura 3.21 mostramos os resultados do didmetro médio de gota d(0,5)
em funcdo da taxa de cisalhamento para todos os capilares, vazdes e tempos de
experimentos estudados neste trabalho. Podemos observar que cada capilar
caracteriza uma determinada faixa de taxa de cisalhamento.

Analisando as varidveis envolvidas no cdlculo da taxa de cisalhamento

(vazdo de injecao Q e raio do capilar R), observamos que na medida em que

aumentamos a vazao de injecdo, a taxa de cisalhamento aumenta e as deformagoes
e quebra das gotas de 6leo tornam-se mais intensas, reduzindo conseqiientemente
o tamanho de gota da fase dispersa. Por outro lado, analisando os resultados em
fun¢do do tamanho dos capilares, observamos que uma forte reducao no didmetro
do capilar diminui consideravelmente a secdo transversal efetiva para o
escoamento, produzindo conseqiientemente um incremento na taxa de
cisalhamento a que sdo submetidas as gotas de fase dispersa, promovendo desta

maneira uma maior quebra de gota.
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Figura 3.21 Diametro médio de gota da fase dispersa d(0,5) em funcao da taxa de

cisalhamento.

A figura 3.22 mostra os resultados da superficie especifica A, /V, em

funcdo da taxa de cisalhamento para todos os capilares, vazdes e tempos de

experimento estudados neste trabalho. Os resultados apresentados mostram que na

faixa de pardmetros analisada, a partir de ¥ =5000 s™'. O didmetro médio de gota

d(0,5) e a superficie especifica tornam-se quase constante.
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Figura 3.22 Superficie especifica da fase dispersa (A, /V,)em fungdo da taxa de

cisalhamento.

Na figura 3.23 apresentamos os resultados do didmetro médio de gota d(0,5)
em func¢do do trabalho dissipado no escoamento da emulsdo. Observamos, como
esperado, que a medida que o trabalho dissipado aumenta o tamanho de gota
diminui. No entanto, o tamanho de gota ndo apresenta uma tendéncia bem
definida nos valores maximos de trabalho atingidos nos testes. Porém, nestes
valores observamos pouca variacdo de tamanho de gota, comportamento que

podemos considerar o inicio da tendéncia assintdtica deste parametro.
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Figura 3.23 Diametro médio de gota da fase dispersa d(0,5) em funcdo do trabalho

dissipado no escoamento (W,).

A figura 3.24 apresenta os resultados da superficie especifica em fun¢do do
trabalho dissipado no escoamento. A superficie especifica aumenta com a
diminui¢do do diametro do capilar devido ao aumento do trabalho dissipado no
escoamento. Nos valores méximos de trabalho, podemos observar o inicio de uma
tendéncia assintotica a partir da qual ndo ocorre um consideravel aumento da

superficie especifica mesmo com aumento do trabalho dissipado.
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Figura 3.24 Area superficial especifica da fase dispersa (A, /V,.) em fungéo do trabalho

dissipado no escoamento (W,).

Finalmente, na figura 3.25 apresentamos os valores de superficie especifica

em fungdo do tempo de residéncia para o capilar 20 e vazdes de 1,33 x 107; 1,67 x

107 e 2,00 x 107 m’/s. Neste grfico observamos o aumento da superficie

especifica com o aumento do tempo até atingir um valor assintético. A partir de

um tempo critico observamos que a superficie especifica ndo muda

significativamente devido ao cesse da quebra de gota.
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Figura 3.25 Superficie especifica em funcao do tempo de experimento para o capilar 20
e as vazdes de 1,33 x 107 m%¥s; 1,67 x 10" m%s € 2,00 x 107 m%s.

3.4.
Comentarios finais

Foram preparadas emulsdes 6leo-em-dgua usando uma bomba de seringa
emulsificadora Cole — Parmer® para estudar os parametros experimentais que
afetam o tamanho de gota das emulsdes produzidas: tempo de experimento, vazao
de injecdo e didmetro do capilar. Como esperado, os resultados experimentais
mostraram que o didmetro médio d(0,5) das emulsdes diminui com a reducdo do
didmetro do capilar. Por outro lado, os resultados mostraram uma relacdo
inversamente proporcional entre o didmetro médio de gota da fase dispersa com o
tempo de residéncia e a vazdo de injecdo. Portanto, as caracteristicas das emulsdes
produzidas sdo fortemente dependentes dos parametros de operacdo (tempo de
residéncia, vazdo de injecdo e diametro do capilar) no processo de emulsificacdo.

Nesse estudo foram identificadas correlagdes entre o didmetro médio, a taxa
de cisalhamento, o trabalho dissipado no escoamento da emulsdo e a superficie
especifica da fase dispersa. Isto sugere que controlando o tamanho do capilar,
vazdo de injecdo e tempo de residéncia € possivel obter emulsdes com tamanhos

de gota desejados.
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Para analisar como as propriedades interfaciais dos fluidos afetam a
formacdo das gotas no processo de emulsificagdo, € necessdrio realizar mais
estudos experimentais que esclarecam o desenvolvimento deste complexo
processo. Finalmente, recomendamos para trabalhos futuros o estudo do efeito da
natureza e concentracdo do surfactante bem como o efeito da relagdo de

viscosidades das fases da emulsdo sobre o tamanho de gota da fase dispersa.
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