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3.
Resultados

3.1.
Consideracdes gerais

Para o esclarecimento dos termos foi realizada uma definicdo em base a Fig
58. Temos que:

Tempo para atingir a temperatura de mudanca de fase (t; ), aquele medido

desde o inicio do resfriamento da capsula até chegar a temperatura do Maximo de
massa especifica.

Tempo de super-resfriamento (ts ), aquele medido desde que o0 MMF passa

pela temperatura de mudanca de fase até o inicio da nucleacao.

Tempo de nucleacdo ou relaxagdo estrutura (tN), tempo medido desde o

inicio até o fim da formac&o do gelo dendritico.

Tempo efetivo de solidificacdo (tMF), aquele medido desde o fim da

formacdo do gelo dendritico até a finalizagdo da mudanca de de fase do MMF.
Este é realmente o tempo que leva a capsula para solidificar-se, este parametro é

independente do super resfriamento.

Tempo total de solidificagdo (t,, ), medido desde o inicio do resfriamento

da capsula até a finalizacdo da mudanca de fase (t, =t, +ty +t, +ty- ). Este

sol
parametro é afetado pelo super-resfriamento, isto devido a que se o super-

resfriamento aparece e permanece por muito tempo, afeta este valor.
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Figura 58. Definigdo de termos.

3.2.
Analise estatistica do super-resfriamento e nucleacéo. Introducéo ao
estudo da taxa de resfriamento

Como ja foi mencionado no item. 2.2.4.a., os testes foram realizados com
diferentes materiais e diferentes temperaturas do FT. Cada condicdo de teste foi
repetida 20 vezes, mantendo-se exatamente as mesmas condi¢bes. Ao todo foram
400 testes. As caracteristicas das capsulas nesta etapa de testes sdo mostradas na
tabela a seguir.

Tabela 5. Caracteristicas das capsulas para a analise estatistica.

Caracteristica Valor/ Descricéo

Diametro interno, mm 45

Diametro externo, mm 48

Espessura da parede, mm 15

Comprimento, mm 188,6

Volume, dm® 0,3

Materiais Acrilico, PVC, Bronze, Aluminio.

Rugosidade, um Acrilico 0,11
PvC 1,08
Bronze 1,59
Aluminio 0,6

Total de testes 400
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A distribuicdo dos termopares, para esta etapa de testes esta mostrada na
Fig. 59.

. : 1 .
201 202\206 205 204 203

FT

Figura 59. Disposi¢éo dos termopares.

3.2.1.
Curvas caracteristicas do processo de resfriamento do MMF em
capsulas cilindricas

Durante a realizacdo dos testes desta etapa foram observadas curvas
bastantes caracteristicas de acordo com o tipo de teste. Modelos caracteristicos
das experiéncias realizadas aqui apresentadas. A classificacdo dos tipos de super-
resfriamento apresentados no capitulo 1 foi feita com base nestes resultados
experimentais. Pode-se observar, por exemplo, dos resultados obtidos que, para
todas as capsulas e para uma temperatura do FT igual a -2°C, o super-resfriamento
sempre ocorre, porém, a nucleacdo ndo se verifica. Neste caso, 0s testes eram
interrompidos depois de transcorridas 5 horas. A Fig. 60 mostra o comportamento
da temperatura para cada posi¢ao dos termopares em um teste onde a temperatura
do FT era -4°C. Observa-se que 0s pontos monitorados atingem a temperatura do
FT e logo ficam no equilibro metaestavel por até 5 h, instante onde ¢ finalizado o

teste.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0024971/CA


PUC-RiIo - Certificacdo Digital N° 0024971/CA

Capitulo 3. Resultados

25

temperatura, °C
|

201
202
206
205
204
203

0 3000 6000 9000 12000 15000 18000

tempo, s
Figura 60. Resfriamento da capsula de acrilico de 45 mm e Tgr = -4°C

71

A maioria dos casos de capsulas de PVC e Acrilico com temperatura do FT

de -6°C, apresentou super-resfriamento sem nucleacédo (Fig. 61 e 62). Assim como

no exemplo anterior, o teste foi interrompido ao final de 5 horas.
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Figura 61. Resfriamento da capsula de PVC D =45 mm e Tgr = -6°C
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Figura 62. Resfriamento da capsula de acrilico D = 45 mm e Tgr = -6°C.

Cabe mencionar que qualquer perturbacdo ao longo do teste faria com que a
nucleacdo acontecesse. Por este motivo foram tomadas precaucgdes para que néo

ocorressem colisdes na bancada, batidas de porta, sons, etc.

Para os testes representativos com temperatura do FT de -6°C e capsulas de
metal (Fig 63 e 64), pode-se observar a diferenca entre um caso da capsula de

bronze (Fig. 63), que apresentou super-resfriamento prolongado (tg; =4000s

aproximadamente) e um com aluminio (Fig. 64), onde o periodo de super-
resfriamento foi de 1400 s aproximadamente. Uma informagdo importante é o
tempo efetivo de solidificacdo que, para o caso do bronze, € de aproximadamente
5000 s e, para o aluminio, 4000 s. Apesar de ter permanecido por mais tempo
super-resfriada, a capsula de bronze precisa de mais tempo até que o0 MMF no seu

interior seja totalmente solidificado, face a sua menor condutividade térmica.
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Figura 63. Resfriamento da capsula de bronze de 45 mm e Tgr = -6°C.
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Figura 64. Resfriamento da capsula de aluminio de 45 mm e Tgr = -6°C.
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Para os casos de temperatura do FT de -8°C, pode-se observar, nas Figs. 65
e 66, que todos os testes com bronze apresentaram solidificacdo sem super-
resfriamento. Comparando-os com 0s casos com capsulas de aluminio, pode-se
deduzir que o tempo de solidificacdo € mais influenciado pela condutividade

térmica do que pelo efeito de super-resfriamento do MMF.

O tempo total de solidificacdo é definido como o intervalo tempo decorrido

desde o inicio do teste até a solidificagdo total do liquido no interior da cdpsula.

Para temperaturas do FT de -10°C, as curvas caracteristicas sdo semelhantes

a0 caso anterior.
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Figura 65. Resfriamento da capsula de bronze D = 45 mm e Tgr = -8°C.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0024971/CA


PUC-RiIo - Certificacdo Digital N° 0024971/CA

Capitulo 3. Resultados 75

25%
* 201
20— 202
| 201 202 206
15— 205
Q 7 204
g 10 203
>
5 _
(o]
g o
g _
07
5
-10—
[ ‘ [ ‘ [ ‘ [ ‘ [ ‘ [

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000
tempo, s

Figura 66. Resfriamento da capsula de aluminio D = 45 mm e Ty = -8°C.

Pode-se observar, na Fig. 67, a variacdo do tempo de solidificacdo do MMF
para diferentes materiais da capsula e diferentes temperaturas do FT. O MMF
encapsulado por materiais condutores levam menos tempo para mudar de fase. As
linhas pontilhadas representam a temperatura onde o MMF fica super-resfriado

sem probabilidade de nucleacéo.
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Figura 67. Variacdo do tempo de solidificacdo para diferentes temperaturas do FT.
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3.2.2.
Analise estatistica do super-resfriamento e nucleacao

Com base nas curvas tipicas das experiéncias realizadas com os diferentes
materiais encapsulados e diferentes temperaturas do FT, foi realizado um estudo
estatistico do super-resfriamento e da nucleacéo.

Para os testes feitos sob as mesmas condicdes, temos:

numero de testes que apresentaram super-resfriamento

probab. de super-resfriamento = .
numero total de testes

ndmero de testes que apresentaram nucleacdo
namero total de testes

probabilidade de nucleagdo =

Na Fig. 68 é observada a variacdo da probabilidade de super-resfriamento
para diferentes temperaturas do FT e materiais da capsula. Se for analisado do
ponto de vista da condutividade térmica da capsula, observa-se que o fendmeno
do super-resfriamento ndo sofre uma influéncia consideravel. Porém, se quando se
analisa com respeito a rugosidade da parede da cépsula, conclui-se que, para
menores valores de rugosidade da parede interna da capsula, a probabilidade de

super-resfriamento aumenta.

Nos casos envolvendo capsulas de aluminio e acrilico, todos os testes, com
diferentes temperaturas do FT, apresentaram super-resfriamento. Outra
observacdo é que para maiores temperaturas do FT a probabilidade de super-

resfriamento aumenta
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Figura 68. Probabilidade de super-resfriamento para diferentes temperaturas do FT.

Na Fig. 69 é apresentada a variacdo da probabilidade de nucleacdo com a
temperatura do FT para diferentes materiais da capsula. A propriedade que é
predominante neste grafico € a condutividade térmica, é dizer que, a maior
condutividade térmica a probabilidade de nucleacéo € maior. No caso do aluminio
e do bronze, pode-se observar que apesar do aluminio ter condutividade térmica
maior, a capsula apresenta menor rugosidade, isto provavelmente faz com que o

bronze apresente maior probabilidade de nucleacéo.

Nota-se que os materiais de boa condutividade térmica apresentam maiores
probabilidades de nucleacdo. Este fator, todavia, ndo é certamente o Unico de
importéncia. Pode-se facilmente observar que tanto para os bons condutores
(@luminio e bronze), quanto para os maus condutores (PVC e acrilico) a
importancia da rugosidade é indiscutivel. Separando as capsulas em dois grupos

(bons e maus condutores), a rugosidade mostra sua influéncia. A capsula de PVC
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mais rugosa e de menor condutividade térmica apresenta maiores probabilidades

de nucleac¢do. O mesmo ocorre com o bronze em relacdo ao aluminio.

Obviamente condutividade e rugosidade influem na probabilidade de

nucleacao.
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Figura 69. Probabilidade de nucleacéo para diferentes temperaturas do FT

3.2.3.
Introducéo ao estudo da taxa de resfriamento

Como ja foi mostrado na pesquisa bibliografica, varios autores (Gilpin,
1975; Lee et al, 1996; Chen et al, 1999; Okawa et al, 2001) concluem que uma
caracteristica que influencia o fenémeno de super-resfriamento é a chamada taxa
de resfriamento. A taxa de resfriamento (Fig. 70) é definida como a média das

taxas de resfriamento do MMF da parede interna desde que sua temperatura passa
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pela temperatura de mudanca de fase até a ocorréncia da nucleagcdo. Dependendo

do material da capsula e da temperatura do FT a taxa de resfriamento varia.

Figura 70. Taxa de resfriamento.
Definindo taxa de resfriamento:
n 3 (TPIi _TPIH)
2TR 2 t GSR
TR== -4 a ,0U, TR=—r ... (4)
n n Dt
TR taxa de resfriamento, [°C.min™]
To, temperatura da parede interna, [°C]
t, Intervalo de tempo decorrido entre duas aquisicdes consecutivas da
temperatura, [s]
n namero de intervalos de tempo

Dt tempo total de super-resfriamento, medido desde o instante que o
ponto passa pela temperatura de mudanca de fase até a nucleacdo

(=n.t) [s]
GSR  grau de super-resfriamento, (= T, — Ty) [°C]

A Fig. 71 relaciona o tempo de super-resfriamento com a taxa de
resfriamento. Pode-se ai observar que quanto mais tempo fica 0 MMF super

resfriado, menor é a taxa de resfriamento. Isto ja era esperado e 6bvio. Também €
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de se esperar que céapsulas com boa condutividade térmica tenham o tempo de

super-resfriamento reduzido e, consequentemente, a taxa de resfriamento elevada.

A rugosidade, por também influenciar no processo de nucleagdo, deve ter
papel relevante na taxa de resfriamento. Analisando a Fig. 71 para avaliar as
influéncias da rugosidade e da condutividade térmica, observa-se um
comportamento similar ao ja observado com relagédo a probabilidade de nucleacao.
Os dois fatores sdo importantes e, mais uma vez, separando-se dos resultados em
dois grupos, de materiais bons e maus condutores, a rugosidade mostra sua forga,
quando os materiais mais rugosos e menos condutores de cada grupo apresentam

maiores taxas de resfriamento.
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o PVC (r = 1,08 um, k=0,13 W/mK)
9000 | »° .
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£ 8000 - » BRONZE (r = 1,59 um, k=113 W/mK)
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Taxa de resfriamento, TR, °C/min

Figura 71. Variacdo do tempo de super-resfriamento com a taxa de Resfriamento para

diferentes materiais da capsula.

Visando identificar melhor a importancia da temperatura do FT no processo,
0S pontos experimentais apresentados na Fig. 71 sdo reagrupados como fungédo da
temperatura externa e apresentados na Fig. 72. Pode-se ai observar que para
menores temperaturas do FT, obtém-se maiores taxas de resfriamento e 0 MMF
fica menos tempo super-resfriado. Esta analise ndo pode ser aplicada para o caso
de temperatura do FT igual a -2°C, pela auséncia de nucleacao nestes testes..
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Figura 72. Tempo de super-resfriamento e taxa de resfriamento para diferentes

temperaturas do FT

Durante a execucdo desta etapa das experiéncias verificou-se que o conceito
de taxa de resfriamento variava consideravelmente segundo a posi¢éo do termopar

na parede interna.

Foi também verificado que a rugosidade tem forte influéncia no processo.
De posse destas informacdes, nova rodada de experiéncias foi realizada, com

monitoracao de novos parametros, apresentados a seguir.

3.3.
Estudo da taxa de resfriamento

Como ja foi observado no item anterior, 0 conceito até agora conhecido
como taxa de resfriamento precisava ser revisto. Para isto, foi implementada outra
geometria na posi¢do dos termopares, como é indicado na Fig. 73. Foram
colocados novos termopares em diametros horizontal, vertical e inclinado 45°.

Com isto torna-se possivel observar como varia a taxa de resfriamento em funcéo
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da posicao angular. Foi utilizada uma capsula de aluminio de 45 mm de diametro
interno, 1,5 mm de espessura da parede, 188,6 mm de comprimento e com
rugosidade de 0,16 um. Foram realizadas experiéncias para trés temperaturas do
FT (-10, -8, -6°C) repetindo-se 20 vezes cada condicéo de teste.

Tabela 6. Detalhe de testes para o estudo da taxa de resfriamento

Caracteristica Valor/ Descricéo

Diametro interno, mm 45
Diametro externo, mm 48
Espessura da parede, mm 15
Comprimento, mm 188,6
Volume, dm® 0,3
Materiais Aluminio.
Rugosidade, pm 0,6
Temperatura do fluido de transferéncia, °C -10, -8, -6
Repeticdo de cada teste, vezes 20
Total de testes 60

E

D
, J K
|F
A

Figura 73. Posicao angular dos termopares para o estudo da Taxa de Resfriamento

3.3.1.
Curvas caracteristicas

Nas Fig. 74 e 75 sdo apresentadas as curvas caracteristicas destas
experiéncias. No caso da Fig. 74, que apresenta 0s casos para altas temperaturas
do FT, pode-se observar que a distribuicdo de temperaturas do MMF dentro da
capsula (todas as posicdes ficam super-resfriadas) permite que, ap6s a nucleacao,

todo o MMF volte para a temperatura e mudanca de fase. Isto serd posteriormente
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analisado com base em visualizagcdes, mas, pode-se adiantar que quando o gelo
dendritico € formado abarca todo o volume da cépsula (bloqueio total por
formacdo de gelo dendritico) e este se conserva ao longo de todo o processo de
solidificacdo do MMF.

Em ambos os casos sdo apresentados, simultaneamente, varios testes
superpostos. Para facilitar a visualizacdo do comportamento para cada posicdo dos

termopares estas séo apresentadas individualmente.

O caso apresentado na Fig. 76 é a curva caracteristica para uma
temperaturas do FT de -10 °C. Neste caso o campo de temperaturas do MMF faz
que, quando acontece a nucleacdo, a temperatura em algumas posi¢cées do MMF
(termopares A, B e C) voltem acima da temperatura de mudanca de fase. Para
outras posi¢bes (F, G, H), nem ficaram super-resfriadas. Na realidade isto é
produto da formagdo de celulas convectivas. Estas determinam umas regides

super-resfriadas e outras néo.

A nucleacdo (Fig. 76), ocorre na regido super-resfriada e o sélido formado
se expande abruptamente devido a menor massa especifica desta fase. Isto da
origem a um movimento advectivo facilmente identificado pelas evolucdes locais
das temperaturas. Em algumas posi¢des dos termopares passa-se de uma condicao

super-resfriada para valores acima da temperatura de mudanca de fase.

Pode ser observado que, a tendéncia para cada posicdo especifica dos
termopares € a mesma. O tempo de super-resfriamento, todavia, varia entre 0s
diferentes testes, para uma mesma temperatura do FT. Isto implica em uma
variagdo da taxa de resfriamento entre teste com as mesmas condiges iniciais e

de contorno.
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Figura 74. Temperaturas para diferentes posi¢cdes internas Tgr = -6°C
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Figura 75. Temperatura da parede interna em diferentes posic¢des radiais Ty = -10°C
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Figura 76. Detalhe da evolucdo das temperaturas para um periodo de tempo envolvendo
a nucleacéo. Cépsula de aluminio TFT=-10°C.

3.3.2.
Taxa de resfriamento

Como pode ser visto nas figuras 77, 78 e 79, as temperaturas no interior das
capsulas sdo fortemente dependentes da posicdo. Face ao exposto, apresenta-se a
seguir a variagdo da taxa de resfriamento segundo a posicdo angular dos

termopares na parede interna da capsula.

Nos caso com temperatura do FT -6, -8, e -10°C respectivamente. Para
diferentes posicdes dos termopares, € observado um espalhamento nos valores
calculados para a taxa de resfriamento. Os pontos em preto representam a média
dos valores para cada caso. A barra representa o desvio padréo envolvido.

Para os trés casos apresentados, pode-se observar que a menor incerteza
envolvida por espalhamento de valores é dada na posi¢cdo A. Esta incerteza vai
aumentando a medida que a posicdo do termopar se desloca para a parte superior

da capsula.
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Figura 77. Variagao da taxa de resfriamento com a posi¢éo do termopar, aluminio com

T|:T =-6°C.

Figura 78. Variacdo da taxa de resfriamento com a posicao do termopar, Aluminio com

TFT = '80C.
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Figura 79. Variacao da taxa de resfriamento com a posi¢éo do termopar, aluminio com
Ter =-10°C.

Finalmente, destas observacdes conclui-se que a posicdo mais
“recomendavel” para definir o conceito de taxa de resfriamento deve ser o ponto

posicionado sobre a parede interna inferior da capsula (Fig. 80).
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Figura 80. Comparacéo da taxa de resfriamento para diferentes Tgr
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Com esta definicdo para o conceito de taxa de resfriamento, apresenta-se na
Fig. 81, a variacdo da taxa de resfriamento para diferentes temperaturas do FT
para a capsula de aluminio. Pode-se observar que quanto maior é a temperatura do

FT menor é a TR.

1.0
0.9 - o6

0.8 4
A -10

0.7 -
0.6 -
0.5 4
0.4 -
0.3 1

taxa de resfriamento, °C.min-1

0.2
0.1+

OO T T T 1
-12 -10 -8 -6 -4
temperatura do FT,

Figura 81. Variacdo da taxa de resfriamento para diferentes temperaturas do FT, capsula

de aluminio 45mm.

3.4.
Influéncia da rugosidade no super-resfriamento e nucleagéo

Para este caso ndo serdo apresentadas curvas caracteristicas, semelhantes as

observadas na anélise estatistica.

Tabela 7. Caracteristicas dos testes, rugosidade.

Caracteristica Valor/ Descricéo
Didametro interno, mm 45
Diametro externo, mm 48
Espessura da parede, mm 15
Comprimento, mm 188,6
Volume, dm® 0,3
Materiais Aluminio.
Rugosidade, pm 0,16
0,6
1,30
3,28
Temperatura do fluido de transferéncia, °C -10, -8, -6, -4, -2
Repeticdo de cada teste, vezes 20
Total de testes 400
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Implementou-se a distribuicdo dos termopares como € visto na Fig. 79.
Assim como ja foi detalhado no item 2.2.4, trés diferentes rugosidades para o

mesmo material da capsula (aluminio) foram investigadas.

N

Figura 82. Disposicdo dos termopares para o estudo da rugosidade.

Pode-se observar na Fig. 83 que, para um mesmo material, quanto menor for
rugosidade da parede interna da cépsula, maior a probabilidade de super-

resfriamento do MMF.

Aparentemente a influéncia deste parametro atinge um limite. Isto pode ser
observado na variacdo consideravel da probabilidade de super-resfriamento entre
as rugosidades de 1,3 e 0,6 um. A variagdo todavia ndo é muito grande quando se

compara as rugosidades de 3,28 € 1,3 .

Provavelmente o aumento da area da superficie interna (com o aumento da
rugosidade), determine um aumento na Taxa de resfriamento e em consequéncia

aumenta a probabilidade de super-resfriamento.
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Figura 83. Probabilidade de super-resfriamento para diferentes rugosidades.

Na Fig. 84, pode-se observar a influéncia da rugosidade na probabilidade de
nucleacdo. E evidente também aqui, principalmente ao redor da temperatura do
FT igual a -4°C, que a rugosidade afeta o fendmeno da nucleacdo. Enquanto a
probabilidade ndo chega a 10% para a capsula mais lisa, salta cerca de 70% para
0S €asos mais rugosos. E importante notar que, como na probabilidade de

nucleagéo varia muito nas baixas rugosidades e pouco nas altas
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Figura 84. Probabilidade de nucleacéo para diferentes rugosidades.
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Nas Figs. 85 e 86, sdo comparados os casos do alumino com diferentes
rugosidades com o resto de materiais. No caso da probabilidade de nucleacéo,

praticamente as curvas para bronze e aluminio (3,28 e 1,3 um) se sobrepdem.

Fica bastante evidente que rugosidade e condutividade tém forte influéncia
tanto na probabilidade de super-resfriamento quanto na probabilidade de
nucleacdo. Maiores valores destas propriedades implicam em menores

probabilidades de super-resfriamento e maiores probabilidades de nucleacéo.

Observando a Fig. 86 destacam-se a direita 0s materiais rugosos bom
condutores, por isto com maiores probabilidades de nucleacdo em altas
temperaturas. Em oposicdo, a esquerda, surge isolada a capsula de acrilico, de
baixas rugosidade e condutividade térmica, por isso mesmo, baixa probabilidade

de nucleacgéo.
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Figura 85. Comparac¢éo da probabilidade de super-resfriamento para diferentes materiais


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0024971/CA


PUC-RiIo - Certificacdo Digital N° 0024971/CA

Capitulo 3. Resultados

ALUM. (r=0,16 um)

ALUM.(r = 0,6 um)

PVC (r=1,08 um)

©
]
I

o
[m}
X ACRILICO (r=0,11 um)
A
o

ALUM.(r=1,30 um)

o
[«
|

— ALUM.(r=3,28 um)

BRONZE (r=1,59 um)

probabilidade de nucleagao
o
(6]

0.2 -
0.1 1
0.0 - :

-10 8 6 4 2 0 2

temperatura do FT

Figura 86. Comparac¢éo da probabilidade de nucleag&o para diferentes materiais


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0024971/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0024971/CA

Capitulo 3. Resultados 94

3.5.
Visualizacdo do super-resfriamento e solidificacao

Neste item s@o apresentados os resultados mais representativos das
experiéncias realizadas com a presenca do fenbmeno de super-resfriamento. Na
primeira parte sdo mostrados os casos de visualizagdo com a cépsula de acrilico
para diferentes temperaturas do FT. Diferentes processos de nucleagdo, com a
presenca ou ndo de gelo dendritico, podem ser verificados. Na segunda parte séo
apresentados diferentes casos com processos de nucleacdo e solidificacao.

Lembrando alguns conceitos:

Tempo de nucleacdo tempo desde o inicio da nucleacdo (aparicdo da

primeira dendrita) até que o processo volta a ser
estavel (temperaturas iguais & Tm). E chamado
também de Tempo de relaxacdo ou tempo de

bloqueio por formacéo de gelo dendritico.

Tempo efetivo de solidificacdo tempo desde o inicio do resfriamento do

MMF até o final da mudanca de fase.

Tabela 8. Testes realizados para visualizagdo da nucleagéo

Caracteristica Valor/ Descri¢éo

Diametro interno, mm 45

Diametro externo, mm 48

Espessura da parede, mm 15

Comprimento, mm 188,6

Volume, dm® 0,3

Materiais Acrilico, PVC, Bronze, Aluminio.

Rugosidade, um Acrilico 0,11
PVC 1,08
Bronze 1,59
Aluminio 0,6

Total de testes 40

Nota: Para esta etapa de analise, foram realizados testes com intervalo de tempo de 0,5 s,
por este motivo a aquisi¢do de dados foi feita muito depois do inicio da experiéncia, isto para ndo
saturar a memdria com muitos dados. Para evitar confusdes, foi optada como referencia (zero na

escala do tempo) ao tempo do inicio da nucleagdo.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0024971/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 0024971/CA

Capitulo 3. Resultados 95

a.
Acrilico

Na Fig. 84, é apresentado o caso da capsula de acrilico com Tgr = -18°C.
Pode-se observar que 0 mesmo ndo apresenta super-resfriamento significativo.
Apenas na regido superior (termopar 5), observa-se um discreto super-
resfriamento. Temperaturas inferiores a esta também ndo apresentavam super-

resfriamento.

Na Fig. 85, pode-se observar a visualizacdo deste processo de nucleacao.
Para cada instante é mostrada a fotografia e as temperaturas dos termopares
verticais (1, 6, 9, 8, 5). Também se ressalta que nas imagens ndo se constata a
formagdo de gelo dendritico. O processo de resfriamento continua com a
formacdo de gelo com regimes estaveis. Uma outra observacdo € que as
temperaturas (Fig. 85), ficam sempre acima da T, até solidificar. A taxa de
resfriamento ndo é determinada para este caso ja que o super-resfriamento nédo
aconteceu. O eixo do tempo esta referenciado com o inicio da nucleacéo, é dizer

gue se considera zero nesse instante.

10 ¢
— 8
5 9 .
K_
.
§ 0 <7 3 4 8
s 4 10 113 7
2 1 0
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<3 2 2 6
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2 .10 A 1
-15 A
10 —
-20 T T T T T 1
-70 0 70 140 210 280 350

tempo, s

Figura 87. Processo de nucleacao, diferentes posicbes dos termopares. Acrilico com Tgr
=-18°C. Tempo referencial igual ao inicio da nucleacéo

Neste caso foi observado que o processo de nucleacéo foi observado sem a
formacéo do gelo dendritico, é dizer com o caso de estado estavel de mudanca de

fase.
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| Imagem fotogréfica| |tempo, s | posicdo vs. temperatural
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Figura 88. Processo de nucleagéo, imagens processadas para diferentes posi¢des dos

termopares. Acrilico com Tgr = -18°C. Sem formagao do gelo dendritico. A cor azul é o gelo
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Na Fig 89, se observa o caso para a capsula de acrilico com Tgr = -16°C.
Neste caso, quando acontece a nucleacdo, uma parte do MMF se encontra super
resfriada e uma outra ainda acima da Ty Isto faz que em uma determinada
posicdo (por exemplo em 2), que estava super-resfriada, depois da nucleagéo fique
acima da temperatura de mudanca de fase, isto provavelmente por mistura ou

movimentacdo do MMF.

Para esta temperatura do FT, o “bloqueio” por formacéo de gelo dendritico é
parcial. Este conceito de blogueio foi introduzido por Gilpin (1981), mais ainda
estd determinado pela probabilidade de super-resfriamento e nucleacdo estudado

no item 3.1.

Na Fig. 90, sdo mostradas as fotografias processadas com as temperaturas
para diferentes posicGes dos termopares e diferentes tempos. O processo de
blogueio parcial por formacdo de gelo dendritico dura aproximadamente 22
segundos.

Ao longo do processo de solidificacdo, o gelo dendritico desaparece, isto se
observa sempre que alguma posicdo dos termopares fica acima da T, Para este
caso a taxa de resfriamento aparentemente € instavel, pois na posi¢do “1” nédo

apresenta grau de super-resfriamento.

temperatura, °C

-15 4 10

_20 T T T T T T 1
-200 -150 -100 -50 0 50 100 150
tempo, s

Figura 89. Processo de nucleacdo, diferentes posicdes dos termopares. Acrilico com Tgr

=-16°C. Tempo referencial igual ao inicio da nucleacéo.
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| Imagem fotogréfica| [tempo, § |posicdo vs. temperatural
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Figura 90. Processo de nucleacédo, imagens processadas para diferentes posicées dos

termopares. Acrilico com Tgr = -16°C
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O caso para a capsula de acrilico com Tgr = -14°C, é mostrado na Fig. 88,
pare este caso, quando acontece a nucleacao a regido do termopar “6” fica acima
de Tm. O resto de regibes, que estavam super-resfriadas, volta a T, para o
processo de mudanca de fase. A taxa de resfriamento na posi¢do “1” também nédo

pode ser definida como o caso anterior.

Na Fig. 91, pode-se observar a visualizacdo do processo de nucleacdo para o
caso descrito anteriormente. Quando acontece a nucleacdo, a distribuicdo de
temperaturas dentro da cépsula faz que o blogueio por formacdo de gelo

dendritico seja parcial (aproximadamente a metade do volume total).

No final da nucleacgdo, todo o MMF volta para a temperatura de mudanca de
fase, exceto a regido “6” que fica um pouco acima de Tm, isto concorda com a
Fig. 92. O tempo de bloqueio parcial por formacao de gelo dendritico foi de 20

segundos
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Figura 91. Processo de nucleacdo, diferentes posi¢cdes dos termopares. Acrilico com Tgr

=-14°C. Tempo referencial igual ao inicio da nucleacéo
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| Imagem fotogréfica| |tempo, s| |posicao vs. temperatura|
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Figura 92. Processo de nucleacédo, imagens processadas para diferentes posi¢cdes dos

termopares. Acrilico com Tgr = -14°C. Tempo referencial igual ao inicio da nucleagéo.
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O caso para a capsula de acrilico com Tgr = -12°C, é mostrado na Fig. 93. A
taxa de resfriamento na regido “1”,6 de 0,34 °Cmin™. Para este caso, todo o
volume do MMF esté super-resfriado quando acontece a nucleacéo, isto faz que o
bloqueio por formacédo de gelo dendritico seja total (Fig. 94).

Aproximadamente o tempo de bloqueio total por formacdo de gelo

dendritico foi de 6 segundos.
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Figura 93. Processo de nucleacao, diferentes posi¢des dos termopares. Acrilico com Ty

=-12°C. Tempo referencial igual ao inicio da nucleacéo.
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| Imagem fotogréfica| |tempo, s| | posicdo vs. temperatura|
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Figura 94. Processo de nucleacédo, imagens processadas para diferentes posi¢des dos

termopares. Acrilico com Tgp = -12°C
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Na Fig. 95, pode-se observar o caso da capsula de acrilico com Tgr = -10°C,
todas as posicdes dos termopares estdo super-resfriadas quando acontece a

nucleagéo.

A taxa de resfriamento foi de 0,6 °Cmin™. O tempo de blogueio total por
formacdo de gelo dendritico foi de 5 segundos. Complementando a informacéo,

pode-se observar na Fig. 96, a seqiiéncia de formacédo do gelo dendritico.
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Figura 95. Processo de nucleacao, diferentes posi¢des dos termopares. Acrilico com Ty
=-10°C
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| Imagem fotogréfica| |tempo, s| | posicdo vs. temperatura|
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Figura 96. Processo de nucleacdo, imagens processadas para diferentes posi¢cdes dos
termopares. Acrilico com Ter = -10°C

O tempo de blogqueio por formacdo de gelo dendritico € mostrado na Fig.
97. Menores temperaturas implicam em maiores tempos de crescimento. Isto se
explica pelo tempo menor até a nucleagdo, com uma consequente menor retida de

calor.
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Figura 97. Tempo de bloqueio por formacédo de gelo dendritico para diferentes

temperaturas do FT, capsula de acrilico 45 mm.

Na Fig. 95 é mostrado um resumo do blogueio por formagédo de gelo dendritico,
para diferentes materiais da capsula e diferentes temperaturas do FT. Pode-se
observar claramente, que existe uma zona onde o0 processo de mudanca de fase se
realiza sem a formacdo de gelo dendritico, classificada como zona de processos
estaveis. A regido de bloqueio varia segundo o material. A direita se apresenta
uma regido de liquido metaestavel. Nesta regido o liquido permanece abaixo de

Tm, sem acontecer a nucleacéo.

Como o super-resfriamento é um fenémeno estatistico, o grafico apresentado na

Fig. 98, indica os casos com probabilidade superior a 60% de apresentar-se.

Para o caso do PVC, a maioria dos testes nao apresentou super-resfriamento mas,
0 processo de mudanca de fase varia bruscamente na faixa da temperatura do FT
de -8 ate -6°C (do processo estavel para o liquido metaestavel sem mudanca de
fase).
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Figura 98. Bloqueio por formacéo de gelo dendritico para diferentes temperaturas do FT e materiais da capsula
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A seguir, da Fig. 99 até a Fig. 104, sdo apresentadas visualizacdes de diferentes
capsulas e temperaturas do FT. A diferenca com relacdo ao item anterior, é que
aqui se apresenta um po-processamento de imagens, chamado de “rastreamento”
com o qual se identifica exatamente a formacdo do gelo dendritico e da frente de

solidificacdo.

Na Fig 99, ilustra-se o caso de nucleacdo para a capsula de acrilico com
Ter = -8°C. Pode-se observar o inicio da nucleacdo na parte superior esquerda, ate
ocorrer um blogueio total. Apos formacao do gelo dendritico, se observa na Fig.
97 o processo de solidificacdo, o tempo indicado é contado a partir do final da
formacdo do gelo dendritico. Pode-se observar que devido a formacdo de
dendritas, & frente de solidificacdo vai avancando com uma estrutura que foi
chamada de gelo em estrutura dendritica. Esta formagdo é muito diferente da

obtida na formacéo do gelo sem a presenca do super-resfriamento.
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| Imagem fotogréficd |tempo, s| |imagem processada
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Figura 99. Processo de nucleacao. Acrilico com Tgr = -8°C.
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| Imagem fotogréficd ftempo, s| |imagem processadal
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Figura 100. Processo de solidificagdo. Acrilico com Tgr = -8°C
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Na Fig. 101, é apresentado o caso da capsula de bronze de 45 mm e uma

temperatura do FT de -6°C. Para este caso o super-resfriamento nédo se apresentou,

entdo a frente de solidificacdo foi bem definida e lisa.

| Imagem fotogréfica| | tempo, s| |imagem processada

D
w

@00

209

306

355

370

Gelo

|:| Agua liquida

Figura 101. Processo de solidificagdo: Bronze de 45 mm de didmetro, Tgr = -6°C.
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Nas Figs. 102 e 103 se apresentam o0 processo de nucleacao e solidificacdo
para a capsula de aluminio com Tgr= -10°C. Neste caso, ja apresentado
anteriormente, se acrescenta o processo de solidificagdo. Pode-se observar que a
formacdo do gelo dendritico apresenta um blogueio total, ou seja, ocupa
totalmente o volume do MMF. O gelo dendritico permanece durante o restante da

solidificacdo (Fig. 103) até finalizar o processo.

| Imagem fotogréfica| |tempo, s| |imagem processadal

0s.
Gelo dendritico

0,1s. o L.
Bl Agua liquida
EE G

1s.

2s.

5s.

Figura 102. Nucleacao, cdpsula de aluminio de 45 mm. Te=-6°C. Parte 1.
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| Imagem fotogréfica|  [tempo, s limagem processadal

o
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14 s.

23 s.

O,

800 s.

1000 s.

Figura 103. Nucleacao e solidificagao, capsula de aluminio de 45 mm. Tgr=-10°C. Part 2.
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Nas Fig. 104, é apresentado o caso de formacdo de gelo dendritico, com
mudanca de fase, para a capsula de aluminio com Tgr=-10°C. Pode-se observar
que o blogueio por formacdo de gelo dendritico é parcial. Logo depois, dando
seqliéncia a mudanca de fase, o gelo dendritico desaparece €, com isso, a frente de

solidificacdo do gelo € bem definida.

Pode-se concluir que a visualizacdo esclarece muitas ddvidas a respeito do
processo de formacdo de gelo dendritico e o processo final de solidificacao.
Foram observadas muitas variagcdes nos processos de nucleagédo, o que determina
diferentes tipos de mudanca de fase, dependendo do material da capsula, da

temperatura do FT e da rugosidade.
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| Imagem fotogréfica| |tempo, s| |imagem processada
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Figura 104. Formacé&o do gelo dendritico e solidificacé@o, capsula de aluminio de diametro

45 mm. Tgp=-10°C.
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