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RESUMO

Neste trabalho experimental foi determinado o comportamento reolégico de misturas
multifasicas compostas por 6leo de soja e gordura hidrogenada de soja, silicato simulando o
catalisador e ar em situacdes similares ao processo de hidrogenagdo em batelada,
utilizando-se um redmetro rotacional tipo Searle, na temperatura de 50°C. Foram
construidos trés agitadores do tipo turbina de Rushton com 4 pas retas para serem
acoplados ao redmetro com a finalidade de medir o torque e determinar as caracteristicas de
Numero de Poténcia (Np,) em fungio do Numero de Reynolds (Nre), visando identificar o
progresso da reagdo de hidrogenagdo. As curvas de agitagdo foram ajustadas por um
modelo de poténcia e comparadas com a curva proposta por Rushton. As curvas obtidas
estdo deslocadas da curva proposta por Rushton de um fator relacionado ao Nge € que foi
determinado como sendo 16,7. As medidas reoldgicas mostram que as misturas apresentam
comportamento newtoniano e as viscosidades variam de 22,1 a 31,7mPa.s, apresentando
um comportamento crescente 4 medida que o teor de gordura hidrogenada de soja aumenta,
viabilizando portanto a utilizagdo da medida do torque solicitado pelo agitador de um reator

de hidrogenagdo para monitorar o progresso da reagao.

Palavras Chave: Oleo de Soja; Hidrogenagdo; Viscosidade; Agitagcdo; Poténcia.
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Through Viscosity Measure.
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SUMMARY

In this experimental work the rheological behavior of multiphasical mixtures of soybean oil
and hydrogenated fat, silicate was used as catalyser and air was determined in similar
situations of process of a batch hydrogenation, utilizing a rotational rheometer style Searle,
in 50°C. Three shakers style turbine of Rushton with 4 straight shovel were built in order to
be coupled to rheometer for measuring torque and determining characteristics of Power
Number (Np,) as a function of Reynolds Number (Ng). This process aims at identifying
the progress of an hydrogenation reaction. The agitation curves were adjusted as a power
model and were compared with the curve developed by Rushton. The obtained curves are
dislocated from Rushton curve of a factor of 16,7. This factor is related to Nge. The
rheological measures show that mixtures exhibit newtonian behavior and their viscosities
range from 22.1 to 31.7 mPa.s, presenting a growing behavior when hydrogenated soybean
fat content increases. This behavior is feasible for utilizying the measure of requested

torque for shaker of an hydrogenation reactor for monitoring the progress of reaction.

Keywords: Soybean oil;, Hydrogenation; Viscosity; Agitation; Potency.
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Capitulo 1 Introducdo

Introducéo

O processo de hidrogenagio é amplamente utilizado na produgédo de gorduras com
alto ponto de fusdo e possui grande importancia econémica, permitindo a modifica¢do das
caracteristicas fisicas e quimicas de 6leos e gorduras, conferindo maior flexibilidade e
adequagdo dos produtos obtidos 4 demanda de mercado existente e sua incorporagdo a

outros produtos elaborados para melhoria de sua qualidade.

Os reatores convencionais para a hidrogenagio de Oleos comestiveis sdo delgados,
hermeticamente fechados, onde gas hidrogénio é disperso através do 6leo no qual particulas
solidas de catalisador estdo suspensas e o calor da reagdo é simultaneamente removido pela
troca de calor com a serpentina ou camisa presentes na parede do reator. O sucesso € a
eficiéncia do processo de hidrogenagdo sdo diretamente influenciados pela extensao da
mistura entre as fases componentes do sistema, consequentemente o tipo de agitador

empregado ¢ muito importante.

A poténcia consumida é um importante parametro no projeto de um reator agitado,
pois é dependente do tipo de agitador empregado, da velocidade de rotacdo deste, da
geometria do reator, localizagdo e geometria de componentes tais com chicanas, camisas e
suportes, e principalmente das caracteristicas fisicas do fluido, como a viscosidade e a

densidade.

Como os reatores de hidrogenagdo trabalham a alta pressdo e temperatura, torna-se
extremamente dificil controlar a evolugdo do processo e obter dados sobre as caracteristicas
fisicas do produto pois este fica inacessivel no decorrer do processo. Usualmente o controle

é feito pelo tempo de processo, mas € um controle empirico.
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A determina¢do da viscosidade de fluidos utilizando agitadores acoplados a
viscosimetros € relativamente simples, pois através da medida do torque € possivel calcular
a viscosidade e assim obter informagdes a respeito do comportamento reoldgico do
produto. O controle do progresso da reagdo pode ser feito pela medida do torque solicitado

ao motor do agitador do reator de hidrogenagao.

1.1. Objetivo

Desenvolver um agitador tipo turbina de pas retas para ser acoplado a um redémetro
rotacional e medir caracteristicas reologicas de misturas multifasicas em situagGes similares
aquelas de processo, visando identificar o progresso da reagdo de hidrogenagéo através da

medida da poténcia consumida pelo agitador.
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Revisdo Bibliogrifica

2.1 Oleo de Soja

A soja € uma leguminosa domesticada pelos chineses ha cerca de cinco mil anos.
Sua espécie mais antiga, a soja selvagem, crescia principalmente nas terras baixas € imidas,
junto aos juncos nas proximidades dos lagos e rios da China central. No Brasil, o grdo
chegou com os primeiros imigrantes japoneses em 1908 e foi introduzida oficialmente no
Rio Grande do Sul em 1914. Entretanto, a expansado da soja no Brasil aconteceu apenas nos
anos 70, com o interesse crescente da industria de Oleos e a demanda do mercado

internacional.

O dleo de soja apresenta alta digestibilidade e ndo contém colesterol como ocorre
com as gorduras de origem animal. Os acidos graxos insaturados representam 86% do total

de lipideos na soja, e 60% destes est3o constituidos por 4cidos graxos essenciais, como 0s

acidos linoléico e linolénico (Lawson, 1985).

Suas principais formas de utilizagdo s@o na fabricagdo de gorduras especiais para

panificagdo e frituras, produgdo de margarinas e como 6leo na culinaria doméstica.

2.2 Reologia

E a ciéncia que estuda as propriedades de escoamento dos gases, liquidos e sélidos. O
campo da reologia estende-se desde a mecanica de fluidos newtonianos até a elasticidade
de Hooke, € a regido que compreende este campo € a deformagdo e o escoamento de todos

os materiais pastosos e em suspensdo (Bird et al. 1960).
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Reologia, de um modo geral, € definida como a ciéncia que descreve a deformagio
de um corpo, sob a influéncia de forgas externas. Os corpos, neste contexto, podem ser
solidos, liquidos ou gases. Quando tais forgas sdo aplicadas sobre os fluidos, ou seja,

liquidos e gases, eles escoam (Schramm, 1994).

A viscosidade, do ponto de vista reologico, € uma propriedade fisica muito
importante. E definida por Maxwell como a forga tangencial requerida para movimentar
com velocidade constante uma placa em relagido a uma outra, em um sistema de duas placas
paralelas separadas por uma distancia conhecida, entre as quais esta contido um fluido. A
viscosidade pode ser definida ainda como a resisténcia ao escoamento ou como O atrito

interno entre moléculas individuais em um dado fluido.

E interessante ressaltar que o conhecimento do comportamento reolégico dos
diversos produtos alimenticios encontra muitas aplicagdes na engenharia tais como a
modelagem do sistema de transporte por tubulagdes, a estimativa da pressdo de vapor
dentro da tubulagdo e da poténcia requerida por agitadores, o dimensionamento de bombas
e outros equipamentos e a descrigdgo da performance destes equipamentos (Holdsworth,

1971; Boger e Tiu, 1974 e Rao, 1977).

O estudo do comportamento reologico dos diversos produtos alimenticios também
encontra aplicagdes no controle de qualidade e sua correlagdo com a avaliagdo sensorial do
produto buscando uma maior aceitagdo do produto pelo consumidor, na compreensao da
estrutura de polimeros e na correlagdo da viscosidade com outras propriedades fisicas, cujas

determinagdes sejam mais simples (Holdsworth, 1971; Boger e Tiu, 1974 € Rao, 1986).

A viscosidade de um alimento liquido depende da temperatura e de sua composi¢ao,
podendo ainda depender da taxa de deformagZo, da tensdo de cisalhamento e da duragéo
deste (Rao, 1977).
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O comportamento reologico dos fluidos € classificado em duas categorias, os
fluidos newtonianos e os fluidos ndo newtonianos. As propriedades reologicas dos fluidos
Newtonianos sdo independentes da taxa de deformag¢do e do historico anterior de
cisalhamento sendo dependentes apenas da temperatura e da composi¢do, enquanto 0S
liquidos classificados como ndo newtonianos sdo influenciados pela taxa de deformacgio
(Rao, 1977). A Figura 2.1 mostra o esquema de classificacdo mais utilizado para o

comportamento reologico dos fluidos.

doplastico com

seu

~ Dilatantecom
~ Tenso Inicial

Figura 2.1. Classificacido do comportamento reolégico de fluidos.
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2.2.1 Fluidos Newtonianos

A viscosidade € sinénimo de atrito interno e € a medida da resisténcia ao
escoamento entre camadas de moléculas do fluido. Este conceito de viscosidade foi
introduzido por Isaac Newton em 1687, ao apresentar hipoteses associadas ao escoamento

simples de fluidos entre duas placas paralelas (Silva, 2000).

Considere uma fina camada de fluido entre duas placas paralelas de area 4, distantes
entre si de dy, estando uma fixa e outra movel, submetida a a¢do de uma forg¢a /” movendo-
se com velocidade constante v, na diregdo positiva de x conforme a Figura 2.2. A for¢a por
unidade de area, necessaria para introduzir (F/A) é denominada tensdo de cisalhamento e
nos fluidos newtonianos em escoamento laminar e regime permanente, a tensdo de
cisalhamento é proporcional a taxa de deformagdo, sendo a viscosidade dindmica do fluido
o fator de proporcionalidade (Bird et al., 1960 e Metzner, 1956). As equagdes 2.1 e 2.2

mostram estas relagoes .

placa mével X

placa fixa

Figura 2.2. Perfil de velocidade de um fluido newtoniano presente entre duas
placas planas e paralelas.
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E"r ocdvx 2.1]

A 7 dy 2
ou,

4 —frdvx-n? [2.2]

»x @ )

onde: 1 € a tensdo de cisalhamento (Pa)

;»; é a taxa de deformagdo (s7)

n € a viscosidade absoluta ou dindmica (Pa.s)

Como citado anteriormente, para os fluidos newtonianos a constante de
proporcionalidade m depende apenas da temperatura e da concentragdo sendo totalmente

independente da taxa de deformag@o.

De acordo com Barnes et al., 1989; um fluido de comportamento newtoniano
apresenta as seguintes caracteristicas quando experimentos sdo realizados a temperatura e

pressao constantes.

i A Unica tensdo produzida em uma simples deformagdo do fluido € a tensdo de
cisalhamento 7, sendo zero a diferenca entre as duas tensdes normais.

ii. A viscosidade ndo varia com a taxa de deformagéo.

iii. A viscosidade € constante no que se refere ao tempo de cisalhamento e a tensao
no liquido tende a zero imediatamente apoés o final do cisalhamento. A
viscosidade do fluido se mantém constante independentemente do intervalo de

tempo entre as medidas.
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Os fluidos newtonianos apresentam uma relagdo linear entre a tensio de
cisalhamento ¢ a taxa de deformagdo, com coeficiente linear igual a zero. Os gases, liquidos
de baixo peso molecular e solu¢Bes diluidas de sais e agucares assim como os 6leos,
bebidas alcoolicas, refrigerantes, leite, cervejas, vinhos e sucos clarificados, sdo exemplos
de fluidos que apresentam comportamento newtoniano (Rao, 1986; Bobbio & Bobbio,
1984).

2.2.2. Fluidos Nido Newtonianos.

Os fluidos sdo denominados ndo newtonianos quando seu comportamento reologico
ndo obedece o comportamento descrito pela equagdo 2.2 e s@o classificados como

dependentes ou independentes do tempo (Rao, 1977).

Quando tratamos de fluidos n3o newtonianos € importante salientar que a
viscosidade a uma determinada taxa de deformagdo € denominada viscosidade aparente
(Na), que € definida como o quociente entre a tensdo de cisalhamento € a taxa de

deformagio, conforme demonstra a equagéo 2.3.

[23]

Ma

Nos fluidos ndo newtonianos independentes do tempo a viscosidade aparente, a uma
temperatura constante, ¢ dependente apenas da taxa de deformagdo ou da tensdo de
cisalhamento, enquanto que para os fluidos ndo newtonianos dependentes do tempo a

viscosidade é fungdo da magnitude e do tempo de cisalhamento.
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A viscosidade aparente nos fluidos ndo newtonianos dependentes do tempo, varia

tanto com a taxa de deformagdo quanto com a duragdo de sua aplicagdo. Os fendmenos de

mudanca de estrutura com o tempo podem ser reversiveis, parcialmente reversiveis ou
irreversiveis (Rao, 1977).

A Figura 2.3 mostra o comportamento dos diferentes tipos de fluidos néo

Newtonianos dependentes do tempo que sao classificados em:

1i.

Tixotropicos, quando a tensdo de cisalhamento decresce reversivelmente
com o tempo, fixadas as taxas de deformacgdo e a temperatura (Skelland,
1967). Sdo exemplos deste tipo de fluido os géis de alginato, leite
condensado agucarado e sucos concentrados de maracuja e laranja (Rao,
1977; Holdsworth, 1993).

Reopéticos, quando a tensdo de cisalhamento apresenta um acréscimo
reversivel com o tempo a uma dada temperatura e taxa de deformagdo. Este
tipo de comportamento nio foi observado em alimentos sendo mais comum
na formagdo de estruturas como na preparagdo de creme chantilly e clara em
neve (Skelland, 1967).

Viscoeldsticos, quando os fluidos apresentam propriedades viscosas e
elasticas. Estes fluidos escoam quando submetidos a tensio porém
recuperam-se parcialmente das deformagdes quando cessam as tensdes. Sdo
exemplos a clara de ovo, creme de leite e misturas para sorvetes (Rao,

1986).
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Tixotrépico

Reopético

T
Figura 2.3. Comportamento reologico de fluidos nio newtonianos dependentes
do tempo.

Grande parte dos fluidos encontrados na engenharia de alimentos € independente do
tempo, ou seja, a viscosidade aparente depende apenas da magnitude da taxa de
deformacdo. O reograma deste tipo de fluido ndo apresenta histerese e a curva resultante €

modelada matematicamente utilizando-se relagdes empiricas (Rao, 1977).

A Figura 2.4 mostra o comportamento dos diferentes tipos de fluidos ndo

newtonianos independentes do tempo que s3o classificados em:

1. Fluidos de Binghan, apresentam uma tensdo de cisalhamento inicial a partir
da qual o fluido apresenta um comportamento linear entre a tensdo de
cisalhamento e a taxa de deformagdo. Este comportamento € observado em
fluidos como maionese, puré de batata, catchup e chocolate (Bobbio &
Bobbio, 1984; Macrae et al., 1993; Rao, 1977).

10



Revisdo Bibliogrdfica

iii.

v.

Pseudoplasticos, ndo apresentam tensdo residual, comegando a escoar sob a
agdo de tensdes de cisalhamento infinitesimais. E caracterizado pela
diminui¢do da viscosidade aparente com o aumento da taxa de deformacao.
Este fluido ¢ amplamente encontrado em sucos e polpas concentradas de

frutas, caldos de fermentagao e melago (Holdsworth, 1971; Rao, 1977).

Dilatantes, sio raramente encontrados, e caracterizados pelo aumento da
viscosidade aparente com o aumento da taxa de deformacgdo. Niao
apresentam tensdo residual e assim como os pseudoplasticos comegam a
escoar sob a acdo de tensdes de cisalhamento infinitesimais. S3o exemplos
deste tipo de fluido suspensées de amido e goma arabica (Holdsworth, 1971;
Rao, 1977; Macrae et al., 1993).

Pseudoplasticos com Tensio Residual, apresentam uma tensdo inicial
semelhante ao fluido de Bingham e a partir deste ponto comportam-se de
maneira semelhante aos fluidos pseudoplasticos. O suco de laranja

concentrado nio clarificado € um exemplo deste tipo de fluido (Rao, 1977).

Dilatantes com Tensido Residual, apresentam comportamento analogo aos
fluidos dilatantes apds ultrapassada a tensdo inicial semelhante aos fluidos
de Bingham. Um exemplo deste fluido sdo as suspensdes de goma de amido
com agucar (Rao, 1977).

11
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= Newtoniano
g™ i ans —— Pseudoplastico

T ~— Dilatante

| prtiee =T / = == Plistico de Bingham

- == Dilatante com
tensdo inicial

- = = Pseudoplistico com
tensdio inicial

Taxa de deformacio [s']

Figura 2.4. Reograma para varios tipos de fluidos ndo newtonianos

independentes do tempo.

2.3. Reometros e Viscosimetros

Muitos instrumentos diferentes, projetados para medir as propriedades de

escoamento tem sido descritos na literatura. Varios autores tem classificado estes

equipamentos de diversas maneiras. Scott Blair, 1958 citado por White, 1970 classifica

objetivamente os métodos de medida empregados nos equipamentos em:

Métodos fundamentais, definem bem propriedades tais como o modulo de
elasticidade ou a viscosidade, e sistemas complexos podem ser explicados pelo
conhecimento de tais propriedades. Os viscosimetros e redmetros sdo exemplo

de equipamentos baseados em métodos fundamentais.

12
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ii. Métodos Empiricos, medem pardmetros que sdo definidos pobremente, mas
que a experiéncia mostra estarem relacionados & textura. Podem ser citados

como exemplo de equipamentos que utilizam este método os penetrdmetros de

cone e 0s consistometros.

iii. Métodos Imitativos, medem varias propriedades testando sob condigdes
semelhantes aquelas as quais o produto estd sujeito na pratica. S3o muito
utilizados comercialmente os equipamentos farinografo Brabender e alvedgrafo

Chopin, ambos baseados no método de medida imitativo.

Atualmente diversos equipamentos s@o utilizados para medir as propriedades de
escoamento por métodos fundamentais; alguns deles sio utilizados comercialmente. Muitos
dos instrumentos comerciais que sdo designados para aplicagio em materiais que nio s3o

alimenticios podem ser usados para estudar alimentos fluidos.

Os rebmetros e viscosimetros do tipo capilar, placa e cone e Couette (cilindros
concéntricos) tém sido amplamente empregados no estudo de fluidos ndo Newtonianos. Em
particular os redmetros rotacionais do tipo placa e cone e Couette sdo muito importantes

por fornecerem parametros reologicos fundamentais ao estudo dos alimentos.

A conveniéncia de um dado viscosimetro ou redmetro ira depender da natureza do
alimentos e dos propositos para os quais os dados experimentais serdo obtidos. Por
exemplo, instrumentos operando a um Unico valor de taxa de deformagdo sdo adequados
apenas para alimentos que sejam conhecidamente newtonianos, os viscosimetros capilares,
e os do tipo “rolling ball” tal como o viscosimetro de Hoeppler sdo bons exemplos deste

tipo de instrumento (Van Wazer, 1963; Rao, 1977).

13
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A determinagdo da viscosidade de fluidos newtonianos utilizando-se agitadores
acoplados a viscosimetros € relativamente simples, contudo alguns cuidados devem ser
tomados durante o experimento, entre eles se destacam a correta calibragio do
equipamento, a manutengdo do fluido em regime laminar, a inexisténcia de falhas na

interface liquido solido e a manutengdo da temperatura constante (Rao, 1977).

O viscosimetro Brookfield tem sido empregado amplamente no estudo de alimentos
fluidos. Quando utilizado apropriadamente ele pode fornecer valiosas informagdes a
respeito de fluidos newtonianos e ndo newtonianos, porém € importante ressaltar que este
tipo de viscosimetro apresenta apenas valores relativos de viscosidade e que seus “spindles”
ndo sdo permutaveis, consequentemente, sob uma mesma velocidade de rotagdo, diferentes

“spindles” podem fornecer diferentes taxas de deformacgéo (Rao, 1977).

2.4 Mistura e Agitacio

Mistura e agitacdo sdo operagdes muito comuns nos processos industriais e exercem
papel fundamental em intimeros processos tais como extragio liquido-liquido, transferéncia
de calor e de massa, cristalizagdo, hidrogenac@o catalitica, etc.. O sucesso e a eficiéncia do
processo sdo diretamente influenciados pela extensdo da mistura entre as fases

componentes do sistema (Coulson, 1997).

Os termos mistura e agitagdo apesar de freqiientemente serem confundidos como
sindbnimos na realidade ndo o sdo. Mistura € a distribuigdo casual de duas ou mais fases
misciveis ou imisciveis, inicialmente separadas, ou de elementos de uma fase simples que
possua gradientes de temperatura ou concentragdo, enquanto que a agitagdo
convencionalmente se refere a movimentagdo induzida a um material geralmente por um
método mecanico, comumente em um padrdo circulatorio, independentemente de qualquer
mistura realizada (Gupta, 1979; Mc Cabe et al., 1993; Geankoplis, 1993; Coulson, 1997).

14
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Um agitador ¢ utilizado para muitos propdsitos como suspender particulas solidas,
misturar liquidos imisciveis, dispersar um gas através de um liquido na forma de
minusculas bolhas e promover a transferéncia de calor no reator, podendo inclusive atender
a varios destes propésitos a0 mesmo tempo como ocorre na hidrogenagdo catalitica de
Oleos vegetais, onde no reator gas hidrogénio € disperso através do 6leo no qual particulas
solidas de catalisador estéo suspensas e o calor da reagéo ¢ simultaneamente removido pela
troca de calor com a serpentina ou camisa presentes na parede do reator (Mc Cabe et al.,
1993).

O projetista de um agitador tem um grande nimero de escolhas a fazer como o tipo
e a localizag@o do agitador, as proporgdes do reator, o nimero e a proporgdo das chicanas,
etc.; cada uma destas decisGes afeta a taxa de circulagdo do liquido, o padrio de velocidade,
e a poténcia consumida pelo agitador. Como ponto inicial do projeto de um agitador

padrio, o agitador de turbina € a escolha usualmente utilizada (Mc Cabe et al., 1993).

Um sistema de agitagdo € geralmente constituido por um reator que pode ou nao
conter uma camisa externa para o controle de temperatura, um agitador acoplado a um
motor de velocidade variavel e um medidor de torque. De modo a prevenir qualquer
formagdo de vortex, chicanas podem ser fixadas na parede interna do reator. A Figura 2.5

ilustra um exemplo de um sistema comum de mistura e agita¢ao.

Usualmente sdo utilizadas quatro chicanas, o namero de pas no agitador pode variar
de 4 a 16 sendo utilizadas usualmente 6 ou 8 pas. Em reatores de agitagdo e mistura padroes
as seguintes propor¢des entre as medidas geométricas sdo respeitadas visando uma
otimizagdo da poténcia consumida pelo agitador (Mc Cabe et al., 1993; Gupta, 1979,
Brauer, 1979).

15
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Figura 2.5. Reator padrio de agitacio e mistura.

2.4.1 Tipos de Agitadores

Conforme o tipo de corrente que geram, os agitadores podem ser divididos em dois
tipos; aqueles que geram movimentos paralelos ao eixo do agitador, conhecidos como
agitadores de fluxo axial e os agitadores de fluxo radial ou seja, geram correntes
tangenciais ou radiais ao eixo do agitador, a Figura 2.6 mostra o esquema de alguns tipos de

agitadores.

16
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Os trés principais tipos de agitadores s@o os de turbina, pas retas € os propulsores;
cada tipo inclui muitas variagdes e subtipos. Existem ainda os agitadores do tipo dncora e
fita helicoidal, mas sua aplicagdo n3o € muito freqiiente na induistria quimica e farmacéutica

sendo utilizado principalmente em processos na industria alimenticia (Perry, 1973; Lozano
1982; Mc Cabe et al., 1993).

Fropulsor de trés pas Tarbina de Rushton de seis pas Pis retas Ancora

Figura 2.6. Tipos de Agitadores

Os agitadores do tipo pas retas sao muito Gteis na mistura de liquidos viscosos onde
depositos nas paredes do reator possam OCOITET, porém ndo sdo adequados para suspensoes
sélidas pois apresentam um fluxo radial adequado mas um fluxo axial muito pequeno. Séo
freqiientemente utilizados para baixas velocidades geralmente compreendidas entre 20 e
200 rpm. Os agitadores com duas ou quatros pas sdo os mais empregados geralmente nos
processos envolvendo tintas, pastas de amido, adesivos e cosméticos (Gupta, 1979;

Geankoplis, 1993; Mc Cabe et al., 1993).

Existem atualmente diversos tipos de agitadores do tipo propulsores que sao
empregados normalmente na agitagio de liquidos de baixa viscosidade e em altas
velocidades que variam de 400 a 1750 rpm. Este tipo de agitador produz fluxo do tipo axial
e pode ser usado para suspensoes sélidas em liquidos e na mistura de liquidos imisciveis

(Gupta, 1982; Mc Cabe, 1993).

17
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Pis inclinadas Pég curvas ¢ inclinadas Ponts de Necha

Figura 2.7. Modelos de agitadores do tipo turbina.

2.5 Poténcia Consumida em Reatores de Agitacao

Em projetos de reatores de agitagdo existem dois tipos de problemas a serem
considerados, como projetar e selecionar o equipamento de agitacdo para um caso
especifico e avaliar se um dado agitador é conveniente para esta aplicacdo em particular.
Em ambos os casos, aspectos do processo de agitagdo como os critérios de similaridade e
“scale up”, o mecanismo de agita¢io, a poténcia consumida, a taxa e o tempo de agitagdo e

os padrdes de fluxo devem ser conhecidos (Coulson, 1997).

Do ponto de vista pratico, a poténcia consumida é sem duvida o mais importante
parimetro no projeto de um reator de agitagdo. A poténcia consumida em um processo de
agitagio ndo é dependente apenas do tipo de agitador empregado e da velocidade de rotagdo
deste, mas também da geometria do reator, localizagdo e geometria de componentes tais
como chicanas, camisas e suportes, € principalmente das caracteristicas fisicas do fluido,

como a viscosidade e a densidade (Rushton et al., 1950, Coulson, 1993).
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Para estimar a poténcia requerida para rotacionar um dado agitador a uma
velocidade especifica, correlagdes empiricas de poténcia com outras varidveis do sistema
sdo necessarias. A curva de transferéncia de energia fornece a relag@o entre o coeficiente de
transferéncia de energia e os parametros fisicos relevantes do fluido, sendo a transferéncia
de energia expressa pelo numero de poténcia. A equagdo 2.4 fornece a expressao para o

calculo deste adimensional.

W

» = NDp 24

Onde, W ¢é a energia transferida pelo agitador para o fluido, N é o nimero de
revolugdes do agitador por unidade de tempo, D € o didmetro do agitador e p € a densidade
do fluido. Na maioria dos casos o niimero de poténcia é apresentado como uma fungdo do

nimero de Reynolds, representado pela equagdo 2.5.

Ny, = [2.5]

Onde n ¢ a viscosidade de um fluido newtoniano. N&o existem métodos disponiveis
que permitam o calculo tedrico do niimero de poténcia assim, as relagbes funcionais entre o
numero de poténcia e o nimero de Reynolds tem sido determinadas experimentalmente. A
Figura 2.8 mostra as linhas de correlagdes tipicas para os agitadores mais freqiientemente
utilizados operando em fluidos newtonianos contidos em reatores cilindricos com chicanas

(Perry, 1973; Brauer, 1979; Coulson, 1997).
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Rushton e seus colaboradores (1950); realizaram investigagdes preliminares sobre o
efeito da variagio da geometria do tanque e a correlagdo do nimero de poténcia com o
numero de Reynolds. Eles demostraram que o niimero de poténcia depende do namero de

pas no agitador de turbina como descrito na equagao 2.6.

B 0,8 B 0,7
Npo ¢ (-g] seB<6 e Npocx [g] seB>6 [2.6]

Onde B ¢ o namero de pas presentes no agitador tipo turbina.

Em tanques agitados onde existe dispersdo de ar observou-se experimentalmente
que a transferéncia de energia € reduzida em 40% para agitadores do tipo turbina (Brauer,
1979).

10°F S
[ b. Transiente
i & c. Turbulenta
10 \\\ - ’
zﬁ T~ T " A Turbina de Rushton
B. Pés retas
1E = C. Propulsor de hél@
: C
M= ¢ 1 1o 10° 10°

Nge

Figura 2.8. Correlagdes entre Np, e Ng. para agitadores usuais.
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2.6 Hidrogenacio e Seletividade:

A hidrogenagio ¢ o processo de adigdo de hidrogénio a uma dupla ligagdo carbono-
carbono insaturada na presenga de um catalisador (Gunstone, 1983). O principal efeito da
hidrogenagio de 6leos e gorduras é a adigdo de hidrogénios aos acidos graxos insaturados
com a ajuda de um metal finamente dividido tal como o niquel que atua como catalisador.
Assim as duplas ligagdes s3o saturadas e por este motivo o ponto de fusdo do material que
est4 sendo formado aumenta progressivamente, ou seja, o 6leo ¢ transformado em gordura

(Paterson, 1973).

A reagdo de hidrogenag@o pode ser escrita como:

Ni
—CH=CH— + H, ——— —CH;—CH,—

Durante o processo de hidrogenacao, o hidrogénio gasoso € dissolvide no oleo e
ambos entram em contato com o catalisador através de um processo mecénico. A pressao,
temperatura ¢ agitagdo no reator devem ser tais que permitam a maxima solubilidade do

hidrogénio no 6leo e a maior transferéncia de massa possivel.

A solubilidade do hidrogénio no 6leo aumenta linearmente com a temperatura,
como um aumento desta favorece a cinética da reagdo, a velocidade da reagdo também
aumenta; assim com o rapido consumo do gas o catalisador ndo fica totalmente coberto
pelo hidrogénio o que acarreta uma maior formagdo de isOmeros trans € uma menor
produgdo de acidos graxos totalmente saturados, pois o processo se torna mais seletivo
(Allen, 1986).
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A pressdes elevadas, a quantidade de hidrogénio dissolvido no 6leo e disponivel
para a reagdo é mais alta, consequentemente o catalisador estara mais coberto com
hidrogénio e menor sera a influéncia do hidrogénio vizinho a dupla ligagédo no processo,
assim, a formagio de isdmeros posicionais trans serd menor e a formagéo de acidos graxos

saturados sera maior (Allen, 1986).

Apesar de aparentemente simples, o processo de hidrogenagdo € na realidade
bastante complexo, sua taxa de reagdo depende principalmente da temperatura de trabalho,
da pressio de hidrogénio e da taxa de suprimento deste, do tipo e concentragdo do
catalisador, do projeto do reator de hidrogenagdo e da qualidade e natureza do 6leo a ser
hidrogenado (Grothues,1985).

Albright (1987) apresentou uma descrigdo detalhada das etapas fisicas e quimicas
necessarias para a hidrogenagdo e isomerizagdo dos grupos insaturados. Cabrera (1996)

relacionou algumas etapas principais que estdo descritas a seguir:

e O hidrogénio ¢ inicialmente transferido da fase gasosa para a fase liquido-oleosa, onde

parte deste ¢ dissolvido e transferido para a superficie externa do catalisador.

e Os catalisadores estdo depositados em um suporte essencialmente ndo ativo e por 1sS0,
os reagentes devem difundir-se nos poros para entrar em contato com a superficie ativa
do catalisador. A forma e o tamanho dos poros influenciam fortemente a transferéncia
dos reagentes e afetam indiretamente as subsequentes reagoes de hidrogenagdo e
isomerizagdo. Poros muito estreitos produzem menor isomerizagao geométrica, quando
comparados com poros mais largos em forma de fenda. A facilidade de difusdo dos

reagentes nos poros € diretamente afetada pelo peso molecular, tamanho e forma do
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composto que esta reagindo, assim, ésteres simples se difundem mais rapidamente nos

poros do que os triglicerideos, que s@o moléculas maiores.

e O hidrogénio e o grupo insaturado do acido graxo sdo adsorvidos na superficie
catalitica. A molécula de hidrogénio deve eventualmente, dissociar-se em atomos e
formar com o niquel os respectivos hidretos (NiH e NiHz). O espacamento dos atomos
do catalisador na superficie catalitica ¢ essencialmente igual a distancia entre os dois
stomos de carbono do grupo insaturado. Cada grupo insaturado do triglicerideo pode
estar se transferindo entre a carga do ¢leo e a superficie do catalisador. Os grupos
insaturados podem ser adsorvidos na superficie catalitica e tém possibilidade de reagir
com o atomo de hidrogénio formando assim um complexo instavel que € a dupla
ligagdo parcialmente hidrogenada. Alguns destes complexos reagem com outro atomo
de hidrogénio para completar a saturagdo da dupla ligagdo. Caso o complexo ndo reaja
com outro atomo de hidrogénio, este ¢ removido da molécula adsorvida e a nova

ligagdo insaturada € dessorvida.

e As ligagdes saturadas e insaturadas sdo dessorvidas da superficie catalitica e difundidas
dentro da carga do oleo. Assim, sdo obtidos diversos tipos de ligagdes, algumas
saturadas e outras insaturadas e/ou isomerizadas que podem se deslocar para novas
posigdes ou novas formas geométricas. Os isdmeros geometricos Sa0 quase sempre

produzidos pelo NiHz, enquanto que 0s isomeros posicionais sdo produzidos pelo NiH.

A Figura 2.9 mostra um esquema do mecanismo da reagdo de hidrogenagao

proposto por Allen (1987) citado por Cabrera (1996):
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Figura 2.9. Mecanismo da hidrogenacio parcial do 4cido oléico

A hidrogenagdo total com uma completa saturagdo de todas as duplas ligagdes é
normalmente de interesse limitado para o6leos comestiveis. Comumente a produgdo de
gorduras comestiveis € realizada por hidrogenagio parcial. A seletividade deste processo é
de crucial importancia, sendo os principais tipos a seletividade Sy e a seletividade S;
(Grothues, 1985).

A seletividade Sgp € denominada seletividade linoléica, representando a taxa de
conversdo do acido graxo 18:2—18:1 comparada com a taxa de conversio de 18:1—18:0,
ou seja, € a comparagdo da velocidade na qual o acido oléico é produzido a partir do 4cido

linoléico em relag@o a velocidade em que o 4cido oléico é transformado em acido estearico.

Baixos valores de Sg, indicam que o acido estearico é formado desde o inicio da
reacdo, enquanto que altos valores de Sgr indicam que a formagio deste acido ¢ inibida até

que todo o acido linol€ico tenha sido transformado em éacido oléico (Coenen, 1976).
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A seletividade S; é denominada trans seletividade, descrevendo a tendéncia de
formag@o de isdmeros trans e é definida como a porcentagem de isémeros trans formados

por unidade de indice de iodo reduzida.

A seletividade de um- catalisador ou de uma reagdo de hidrogenagio pode ser
explicada considerando-se a seqiiéncia das reagdes que ocorrem durante a hidrogenagdo,
assim o termo seletividade pode ser definido como uma preferéncia maior pela
hidrogenacdo de um tipo de substéncia insaturada a outra, o que na pratica seria a
habilidade para manter esta preferéncia até que a concentragio da referida substincia

insaturada diminua (Allen, 1978).

Cabrera (1996), apresenta o seguinte modelo simplificado:

K] K2
Linolénico —— Linoléico ——> Oléico —— Estearico

Onde temos que:

e K, € a constante da velocidade de reacdo de hidrogenagdo do 4cido linolénico para

transformar-se em acido linoléico.
e K, ¢ a constante da velocidade de conversio do 4cido linoléico a acido oléico.

e K3 é a constante da velocidade de conversdo do acido oléico em acido estearico.
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Neste modelo sio ignorados todos os isémeros formados durante a hidrogenacio,
como por exemplo a formagdo a partir do acido linolénico, de dienos com as duplas

ligagbes isoladas que sio analisados como dienos, mas hidrogenados como monoenos
(Cabrera, 1996).

Durante a hidrogenagdo de oleos, o progresso da reacdo ¢ influenciado pelas
condi¢des de processo bem como pelas caracteristicas do catalisador utilizado (Allen,1978).
Um catalisador pode ser descrito em termos de sua atividade que se refere a quantidade de
catalisador necessaria para hidrogenar uma batelada de 6leo em um tempo razoavel, e em
termos de sua seletividade que se refere 4 relagio das constantes de reagdo de duas das

espécies de acidos graxos participantes (El-Shattory et al., 1980).

Segundo Beckmann (1983), um catalisador ideal deve exibir uma alta seletividade e
atividade, enquanto também é essencial que ele possa ser filtrado muito rapidamente,
entretanto os dois objetivos sdo incompativeis. Um catalisador muito seletivo deve ter
poros largos e rasos o que insinua particulas pequenas que também favorecem uma alta
atividade e uma alta resisténcia a venenos (impurezas contidas na matéria prima) porém,
particulas pequenas conduzem a dificuldades na filtragdo. Para facilitar o transporte dos
triglicerideos pelos poros, as dimensdes do poro devem ser da ordem de pelo menos 10nm.
A preparagdo de tal estrutura em um sélido poroso exige controles extremamente rigorosos

durante a produgéo, mas a principio esta estrutura ideal pode ser preparada.

O processo de hidrogenagdo é de grande importincia econdmica, pois permite a
modificagdo pratica das caracteristicas fisicas € quimicas de 6leos e gorduras, adequando os
produtos obtidos 2 demanda de mercado existente e ou permitindo sua incorporagio a

outros produtos elaborados para melhoria de sua qualidade” (Rauen, 1994).
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A hidrogenacgo é amplamente utilizada pois melhora a cor, produz gorduras com
um alto ponto de fusdo, promove uma melhor flexibilidade na formulagdo de produtos,
converte oleos liquidos em gorduras com pontos de fusdo precisos, melhora a estabilidade
do sabor e a estabilidade oxidativa (Lips, 1993).

2.7 Reatores Descontinuos Convencionais

Dois tipos de processo sdo utilizados na hidrogenagio de Oleos, os processos
continuos e os descontinuos (Grothues, 1985). O processo descontinuo & também
conhecido como batelada, sendo industrialmente mais utilizado que o processo continuo,
pois permite uma grande flexibilidade no que se refere a troca de produtos, seletividade da
reagdo e qualidade do produto final (Pinedo, 1995).

As principais consideragdes que devem ser feitas ao se projetar um reator
descontinuo s30 um bom contato entre o 6leo e o 8as, a energia necessaria para a agitagdo,
0 compressor para o hidrogénio, a bomba de recirculagio do 6leo e um bom controle da
temperatura e pressdo. O fator que sempre determina a taxa de hidrogenagio é a
transferéncia de hidrogénio da fase gasosa para a fase liquida. Como resultado disto, o
reator deve ser capaz de sustentar um alto nivel de transporte de massa (Edvardson &
Irandoust, 1994).

No processo descontinuo de hidrogenagdo de 6leos vegetais dois tipos de reatores
sdo mais utilizados industrialmente, os reatores convencionais com agitadores mecanicos e
os reatores que utilizam o sistema de recirculagdo do liquido reagente denominados reatores

tipo Loop.
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Os reatores descontinuos convencionais sio equipamentos bastante simples,
consistindo de um tanque, uma bomba para injetar a mistura semi-solida de oleo e

catalisador, um tubo dispersor perfurado para adicionar o hidrogénio no tanque na forma de
pequenas bolhas, e um agitador (Allen, 1982). Nestes reatores a relagédo % € sempre muito

maior que um, sendo o didmetro (D) geralmente da ordem de 500mm.

agitador da
turbina
trocador de calor
o O © :
o ol (serpentina)
pas do : f:
agitador —~|o of [H
el S
\ e j— YN ¥ [T alimentagdo
do hidrogénio
—_—
D

Figura 2.10. Reator convencional com agitador do tipo turbina de Rushton.

Nos reatores convencionais a fungdo principal do sistema de agitagsio é solubilizar e
dispersar o hidrogénio gasoso no dleo e induzir & maior area de contato possivel entre 6leo,
hidrogénio e catalisador. Nestes reatores a tendéncia das bolhas de hidrogénio injetadas na
parte inferior € subir até a parte superior e coalescer, desse modo € necessario um agitador
eficiente que seja capaz de reduzir estas bolhas de gas a micro bolhas melhorando assim a
solubilidade e dispersio do hidrogénio propiciando uma maior transferéncia de massa na

superficie do catalisador onde ocorre a reagdo (Pinedo, 1985).
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Material e Métodos

3.1 Matéria Prima

Foram utilizados neste trabalho 6leo de soja refinado comercial fornecido por
Cargill Agricola S.A., acondicionado em recipientes plasticos de 900ml, e gordura vegetal
hidrogenada Maeda Choc Cover (DC-Soja) fornecida por Maeda S.A. Agroindustrial,
acondicionada em saco plastico de polietileno. As matérias primas utilizadas no
experimento foram retiradas do mesmo lote, eliminando assim possiveis erros relacionados
as diferencas de composicdo das mesmas. Os experimentos foram realizados no
Laboratério de Medidas Fisicas da Faculdade de Engenharia de Alimentos da UNICAMP.

3.1.1. Densidade

A densidade foi determinada pelo método 2.101 da International Union of Pure and
Applied Chemistry (1987). As analises foram realizadas em triplicata visando evitar

possiveis erros.

3.1.2 Composicio de Acidos Graxos

A composi¢do de 4cidos graxos do oleo de soja refinado foi determinada por
cromatografia gasosa, pelo método CE 1-62 da AOCS (1977), com resultados expressos em

metil estér de 4cidos graxos, conforme informado pelo fornecedor.

A composi¢do de acidos graxos da gordura vegetal hidrogenada de soja foi
determinada por cromatografia gasosa, pelo método Ce 1£-96 (1997) da AOCS sob as
seguintes condi¢Ses: Andlise: Cromatografo Perkin Elmer 8420; Operacdo do
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cromatografo: Coluna capilar de silica fundida CP-Sil-88, 50m x 0,25mm. Temperatura da
coluna - 160°C — 10min; 160-200°C — 4°C/min; temperatura do detector: 300°C;
temperatura do injetor: 270°C; gas de arraste (He) — 0,98 mL/min; Split -1:55. A metilagdo
dos acidos graxos foi realizada pelo método Ce 2-66 (1997) da AOCS. A analise foi
realizada no Laboratério de Oleos e Gorduras da FEA-UNICAMP.

3.1.3. Catalisador

O principal catalisador utilizado industrialmente na hidrogenagdo de 6leos vegetais
€ composto por 6xido de niquel finamente disperso em suportes de silicato, agrupados em
pastilhas de triacilglicerol hidrogenado com ponto de fusdo entre 100°C e 140°C (Cabrera,
1996; Lips, 1993).

Devido a impossibilidade de solubilizagdo das pastilhas na matéria prima optou-se
pelo uso de areia fina (silica) como simulador fisico do catalisador. Esta foi calcinada em
mufla Quimis modelo 318D21, & 250°C durante 12 horas com a finalidade de eliminar
residuos orgénicos. Em seguida a areia foi passada por duas peneiras de controle
granulometrico Granutest. A peneira superior de malha tyler 250 reteve as particulas
maiores que 0,062 mm e a inferior de malha tyler 325 reteve as particulas maiores que
0,044 mm, dessa maneira as particulas que foram coletadas no suporte, menores que
0,044 mm e de tamanho semelhante ao do catalisador utilizado em reatores de
hidrogenag@o de 6leos vegetais, foram utilizadas para simular o mesmo no experimento. A

concentragao de catalisador utilizada em todas as amostras foi de 0,05%.

3.2 Reometria

As medidas reologicas foram realizadas em um redmetro rotacional, marca
Brookfield tipo Roto Digital, modelo LVDV - II+ série RT52021, de cilindros

concéntricos, acoplado ao “software” coletor de dados e registrador grafico Wingather e ao
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“software” programador Dvloader. A principal vantagem em se utilizar este tipo de
redmetro ¢ o fornecimento de uma medida continua da relagdo taxa de deformagio e tensdo

de cisalhamento.

O viscosimetro Brookfiled € composto por um motor sincrono acoplado a um
dispositivo no qual um elemento (“spindle™) é preso e gira imerso no fluido teste. O fluido
pode estar contido em um bequer de até 600ml ou em um cilindro coaxial com camisa
termostatizada adaptavel ao viscosimetro, de volume variavel entre 2,0 e 16,0ml e que
permite a leitura de viscosidades compreendidas entre 5,0 e 10.000.000 mPa.s, e taxas de
deformagdo entre 0,066 e 93,0 s™. Este cilindro permite ainda a conexdo com um banho
circulatério para o controle da temperatura da amostra suportando temperaturas de até
100°C.

Este tipo de viscosimetro possui “spindles” de diversas geometrias e para os mais
variados tipos de aplicagdo, existindo entretanto situagdes nas quais “spindles” de
geometria especifica se fazem necessarios para obter um resultado otimizado da leitura,
assim o equipamento permite informar dados de “spindles” especiais para tais leituras.
Neste trabalho foram usados o “spindle” cilindrico SC4-18 e os “spindles” especialmente

projetados com geometria de agitadores do tipo turbina de Rushton.

A temperatura de medigdo foi mantida constante e controlada por banho
ultratermostatico Nova Técnica modelo NT281, com faixa operacional de —20 até +150°C

(£0,01 °C). As medidas foram realizadas a temperatura de 50°C.

3.3 Projeto do Equipamento Experimental

O equipamento experimental ¢ constituido por um redmetro rotacional no qual ¢

acoplado um “spindle” especial (agitador), que esta imerso no liquido teste contido em um

32



Capitulo 3 Material ¢ Métodos

reator sendo este ligado a um sistema de aeragdo e a um banho ultratermostético. A Figura

3.1 permite a visualiza¢@o geral do equipamento.

Figura 3.1. Equipamento Experimental.

3.3.1 Reator

O reator consiste de um béquer de vidro encamisado com 4 chicanas tubulares
sendo uma de latdo e trés de silicone todas com didmetro externo 3mm, coladas na parede
do mesmo diametralmente opostas duas a duas. A chicana de latdo foi presa ao aerador com
a finalidade de levar o ar até este. O béquer possui 83,3 mm de didmetro interno, 105,2mm
de didmetro externo, 111,5mm de altura interna, 152,0 mm de altura externa e volume total

600 ml. A Figura 3.2 fornece uma vista superior do reator.
3.3.2 Agitador

“Spindles” de geometria similar a agitadores do tipo turbina de Rushton com quatro
pas foram projetados visando simular a medida da viscosidade dentro de reatores agitados e

aerados. As medidas destes agitadores foram baseadas na configura¢éo padrdo descrita na

33
I{j.i).nﬁ..:&eéjglf,-_._ s

(o PRI s 4 i
e by

vy 3
T —



Capitulo 3 Material e Métodos

literatura. Trés agitadores foram construidos em latdo, no Centro de Tecnologia—DIE—
Mecanica Fina da UNICAMP. A Figura 3.4 traz um esquema geral do projeto e as

dimensdes dos agitadores e a Figura 3.3 permite visualizar os trés “spindles™ especiais
utilizados neste trabalho.

Figura 3.2. Reator experimental.

Figura 3.3. “Spindles” especiais (agitadores).
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Figura 3.4. Dimensdes (mm) dos agitadores tipo turbina de Rushton.
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3.3.3 Aerador

O aerador foi construido com um tubo de cobre de didmetro externo 4,6mm na
forma de anel de didmetro externo 75mm e perfuragdes de 0,05mm espacadas
simetricamente de 10mm, e acoplado ao rotimetro com a finalidade de levar o ar até o
reator e produzir pequenas bolhas no liquido. A figura 3.5 mostra o sistema de aeragéo

utilizado no experimento.

O ar, utilizado na aera¢do do reator como simulador do hidrogénio, foi obtido
através da rede local de ar do laboratério de medidas fisicas da FEA-UNICAMP. Sua
umidade foi retirada forgando a passagem do mesmo por um Kitassato de 500ml contendo
silica gel e sua vazdo controlada pelo rotimetro Fast & Tite Patented 3-8PP. A vazdo

utilizada no experimento foi mantida constante em 1,5 litros/min.

Figura 3.5. Sistema de aeracio.
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3.4. Preparo das Amostras

A formulagdo utilizada em cada amostra foi baseada no intuito de simular a
evolugdo do processo de hidrogenagdo de oleos vegetais em reatores descontinuos
convencionais. Assim, foram preparadas 11 misturas entre o dleo de soja e a gordura
vegetal hidrogenada de soja em quantidades inversamente proporcionais de cada
componente. A Tabela 3.1 mostra a codificagio e as quantidades de cada componente

presentes em cada amostra.

Tabela 3.1. Composi¢iio das amostras.

Amostra | Oleo de Soja (g) | Gordura Vegetal Hidrogenada (g) | Catalisador (2)
0 500 0 0,25
1 450 50 0,25
2 400 100 0,25
3 350 150 0,25
4 300 200 0,25
5 250 250 0,25
6 200 300 0,25
7 150 350 0,25
8 100 400 0,25
9 50 450 0,25
10 0 500 0,25

No preparo individual de cada amostra foi realizada inicialmente a liquefagdo da
gordura vegetal hidrogenada de soja em um bequer colocado sobre chapa aquecedora marca
Fisatom modelo 752A As matérias primas foram pesadas em balanga analitica Marte
modelo AS2000 com precisdo de 2 casas decimais, em um bequer de vidro no qual
colocou-se com o auxilio de pipetas, inicialmente a gordura vegetal hidrogenada de soja e

em seguida o 6leo de soja refinado.
Para que a mistura atingisse temperatura proxima a 50°C o bequer foi colocado
sobre chapa aquecedora marca Fisatom modelo 752A; um agitador magnético foi

adicionado ao bequer e a agitagdo foi mantida por 30 minutos para assegurar a completa
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mistura entre os dois componentes da amostra. Imediatamente apés foram iniciadas as

leituras no viscosimetro.

3.5 Determinagao da Viscosidade

Testes preliminares foram realizados com a finalidade de obter a faixa de velocidade
de leitura da viscosidade das amostras. Foram realizadas leituras das amostras 0 e 10,
utilizando-se o “spindle” SC4-18, & temperatura de 50°C e em velocidades compreendidas
entre 10 e 120 rpm., verificando-se assim que as velocidades de leitura significativas
estavam entre 15 e 90 rpm. Conhecendo-se a faixa de leitura significativa realizou-se entio
um estudo da viscosidade de todas as amostras individualmente. Todas as leituras
realizadas neste trabalho foram feitas em triplicata e os dados aqui reportados se referem a

média dos valores obtidos nas mesmas.

Em seguida foram efetuadas leituras de torque da amostra 0 no reator sem aeragio
utilizando-se os “spindles™ especiais 1, 2 e 3, com a finalidade de encontrarmos um fator de
correcdo das leituras de viscosidade feitas por estes “spindles”. Para o calculo deste fator
utilizou-se a equagdo 3.1. A Tabela 3.2 mostra os fatores calculados para cada velocidade
de rotagdo. Os valores de Meyp. estdo demonstrados na Tabela 4.3 do capitulo Resultados e

Discuss3o.

F o= lm [3.1]

Onde, F, ¢ o fator de corregdo da leitura de torque, nm € a média da viscosidade
medida em cada velocidade para a amostra 0 (zero) com o “spindle” SC4-18 € Mcy, € a
medida do torque, na velocidade especifica para a qual o fator seré aplicado, realizada com

o “spindle” especial no reator sem aerag@o para a amostra 0 (zero).
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Tabela 3.2. Fatores de correcio dos “spindles” especiais.

Velocidade (rpm) “Spindle” 1 “Spindle” 2 “Spindle” 3
20 31,1429 8,7200 5,8919
25 27,2501 8,0741 | 4,7391
30 19,8182 7,2667 4,0370
35 18,1667 5,7368 3,3030
40 16,7692 5,7368 2,9067
45 15,5714 5,0698 2,8312
50 12,1112 4,7391 2,4222
60 12,1112 3,8929 1,9123
80 8,7200 2,7250 - 1,2976
100 6,2286 2,0566 0,9237
120 5,0698 1,6029 0,6855
140 4,2745 1,2601 0,5278
160 3,5161 1,0283 0,4266
180 | 2,9863 0,8321 0,3444

3.5.1 Determinag¢io da Viscosidade no Reator

As amostras, apés serem misturadas e solubilizadas em um béquer, foram
adicionadas ao reator apresentando temperatura média de 40°C. Com o banho
ultratermostatico ja ligado aguardou-se até a temperatura da amostra atingir 50°C e entdo

mais 10 minutos para a temperatura estabilizar-se.

Iniciou-se entdo as leituras, primeiramente sem aeragdo respeitando a ordem
crescente de tamanho dos “spindles” especiais, assim primeiro o “spindle” n°1, em seguida
o n° 2 e finalmente o de n° 3. Em seguida foram feitas as leituras sem aeragdo com adigdo
de catalisador e enfim as leituras com aeragio do reator e presenga de catalisador,

respeitando sempre a mesma ordem dos “spindles” especiais, totalizando 297 ensaios.

As leituras de torque realizadas em cada amostra foram feitas para velocidades
crescentes de rotagdo do “spindle” compreendidas entre 15 e 200 rpm. Para cada velocidade

de rotagdo o tempo de cisalhamento foi de 60 s.
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A temperatura da amostra foi mantida constante em 50°C circulando-se 4gua na
camisa ao redor do reator, usando-se banho ultratermostético regulado para manter a

temperatura em 51°C prevenindo assim as perdas de calor do sistema.

Os experimentos realizados em triplicata utilizaram a cada repeticdo uma amostra

idéntica 4 anterior para evitar possiveis efeitos do tempo.

3.6. Processamento dos Dados Experimentais

Os resultados experimentais do comportamento reologico e das caracteristicas do
agitador foram analisados utilizando-se o software ORIGIN 5.0 e o software EXCEL 2000.
As curvas de agitagdo foram ajustadas utilizando um ajuste do tipo poténcia € o parametro
estatistico, coeficiente de determinagio (R%), que mede a propor¢do da variagio total da

média explicada pela regressdo, definido como a soma quadratica total, foi calculado.
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Resultados e Discussio

4.1 Caracteriza¢io da Matéria Prima

A composi¢do em 4cidos graxos do 6leo de soja refinado foi fornecida pelo fabricante
da mesma, e a composigdo em 4cidos graxos da gordura vegetal hidrogenada de soja foi
determinada pelo Laboratério de Oleos e Gorduras da FEA-UNICAMP, os valores estdo
descritos na Tabela 4.1 e apresentam-se de acordo com os valores médios encontrados por
Lawson, 1985. A Figura A.7 do Apéndice mostra o cromatograma obtido para a gordura
vegetal hidrogenada de soja.

Tabela 4.1 Composiciio em dcidos graxos da matéria prima.

Acido Graxo Composi¢io (%)
Gordura vegetal hidrogenada de soja | Oleo de soja refinado
Palmitico (C16:0) 11,6 10,0
Estearico (C18:0) 8,7 4,0
Oléico (C18:1) 65,5 Trans 39,0 21,0
Cis 26,5 |
Linoléico (C18:2) 11,2 Trans 10,4 54,0
Cis 08|
Linolénico 0 8,0
Outros 3,0 0

Através da analise de densidade das matérias primas obteve-se para o 6leo de soja o
valor de 919,3 kg/m’ e para a gordura hidrogenada de soja o valor de 907,3 kg/m’. As
analises foram realizadas em triplicata e os valores apresentados s3o a média aritmética dos

resultados obtidos, com desvio padréo de 0,1 e 0,05 respectivamente.
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4.2 Caracterizagio Reolégica

Foi realizado um estudo da viscosidade de todas as amostras individualmente a
temperatura de 50°C e em velocidades de rota¢do crescentes compreendidas entre 15 e
90rpm. Neste estudo verificou-se 0 comportamento newtoniano das amostras que

apresentaram viscosidade constante na faixa de rotagdo entre 45 e 90 rpm, sendo que este

comportamento pode ser verificado nas Figuras 4.1 e 4.2. A regido de ;;<45 rpm sera
desconsiderada devido as instabilidades apresentadas pelo redmetro. Este fato ¢ tipico a
baixas velocidades em equipamentos onde se estabelece uma rotagdo fixa e mede-se o
torque. Observou-se ainda um aumento no valor da viscosidade média a medida que o teor
de gordura hidrogenada de soja aumentou. Dessa forma verifica-se que a temperatura de
50°C a amostra 0, composta apenas por 6leo de soja apresentou a menor viscosidade média,
22,ImPa.s e a amostra 10, composta apenas por gordura vegetal hidrogenada de soja
apresentou a maior viscosidade média, 31,7mPa.s. Na Tabela 4.2 pode ser observado

claramente este aumento.

—e— Amostra 0

40 4 —s— Amostra 1
% 35 - Amostra 2
E 30 -o-— Amostra 3
rg = 5 —es— Amostra 4
E E 20 —s— Amostra 5
E;: a 5 —a— Amosltra 6
‘_g o —a— Amostra 7
E ] —a— Amostra 8
c —es— Amostra 9

.
0 20 40 60 80 100 120 140 = Amostrall

Taxa de Deformacgéo (s ™)

Figura 4.1. Relacdo entre taxa de deformacio e tensio de cisalhamento
para as amostras a 50°C.
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3 _ —e— Amostra 7
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] —#— Amostra 8
v | | _ | . a— Amostra 9
0 20 40 60 80 101 Te=mes 0

Velocidade (rpm)

Figura 4.2. Perfil de viscosidade obtido com “spindle” SC4-18 para as
amostras a 50°C.

Tabela 4.2. Viscosidade obtida com “spindle” SC4-18 para as amostras a 50°C.

Amostra Viscosidade Média (mPa.s)
22.1
22.9
23,8
247
25.8
26.7
27,7
28,6
294
30,7
31,7

i NoR =L BN fo N (V23 (G (DY G g /)

4.3 Torque

Com a finalidade de simular o progresso da reagdo de hidrogenagiio em condigdes
semelhantes ao processo industrial foram realizadas medidas de torque utilizando os
agitadores tipo turbina de Rushton (“spindles” especiais). Dessa maneira foi possivel

calcular a viscosidade das amostras bem como a poténcia consumida pelo agitador.
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As leituras realizadas com e sem a presenca de silicato, como simulador do
catalisador, apresentaram valores iguais, ndo sendo possivel detectar diferencas concluindo

que sua presenca ndo afeta o comportamento reolégico da mistura nas condicdes destes

experimentos.

Na Tabela 4.3 estdo representados os valores médios do torque corrigidos pelo fator
do “spindle” correspondente. O “spindle” 3 apresentou em todas as amostras os maiores
valores de torque e o “spindle” 1 apresentou os menores valores de torque, resultado
esperado devido as dimensdes dos mesmos. Entre as amostras para um mesmo “spindle” as
leituras apresentaram valores crescentes nos ensaios sem aeragdo, com excegdo da amostra
10 que em todos os ensaios inclusive aqueles com aeragdo, apresentou um valor inferior ao
encontrado para a amostra 9. Nos ensaios com aeragdo ndo se observou a mesma seqiiéncia
encontrada nas leituras sem aeracgdo, isso acontece devido ao caos produzido pelas bolhas
de ar produzidas durante a aeragdo. Essa presenca de caos afetou as leituras do redmetro,
como pode ser observado na Tabela 4.3, praticamente ofuscando o efeito das diferencas de

velocidade de rotagdo do “spindle” especial (agitador).

Tabela 4.3 Torque obtido com os “spindles especiais” para as amostras a 50°C.

Média do Torque (Nmx10°) Média do Torque (Nmx10°)
Amostra Ensaio sem aeracio Ensaio com aeracio
“Spindle” 1|“Spindle” 2|“Spindle” 3|“Spindle” 1|“Spindle” 2|“Spindle” 3
0 2,3 6,5 15,9 2.9 12 16,5
1 2.4 6,6 151 3,0 7,8 145
2 2.4 6,9 16,4 2.7 7,6 17,5
3 2.5 71 16,8 2,8 8,2 18,7
4 2.6 12 16,8 3,1 8,0 18,1
5 2,7 7.4 17,0 3,0 7,9 18,3
6 2.8 7,6 17,6 3,1 8.1 18.4
7 2,8 7,6 17,2 3,2 8,1 18,2
8 2.8 7,8 17,9 3.4 9.0 20,2
9 3.1 8,1 18,2 3.4 9.3 20,3
10 3,0 8,0 18,1 3,3 8,7 19,7
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4.4 Viscosidade

Na determinago da viscosidade através dos agitadores foi utilizada a equacdo 4.1, a
qual contém o fator de corre¢éo da leitura de viscosidade citado no Capitulo 3 - Materiais e
Métodos, desta dissertagdo. A Tabela 4.4 apresenta as médias aritméticas das viscosidades
encontradas para as velocidades de rotagdo, variando de 100 a 180rpm. As demais
velocidades foram desconsideradas pois estavam fora da faixa de estabilidade do
equipamento, isto €, rotagdes muito baixas em que o equipamento ndo tem condicdes de
manté-las constantes sob o efeito de carga (torque ativo). As viscosidades apresentaram
para os ensaios sem aeragdo, desvio padrao de 0,4 e para os ensaios com aera¢do um desvio
padrdo de 0,9. Observou-se que as viscosidades obtidas pelos agitadores apresentam o
mesmo comportamento dos valores obtidos pelo “spindle” SC4-18, ou seja, comportamento
newtoniano. As Figuras A.1 até A.6 encontradas no apéndice apresentam os perfis de

viscosidade para todos os casos estudados.

Moy =My F [41]

exp

Tabela 4.4. Viscosidade obtida com os “spindles” especiais para as amostras a 50°C.

Viscosidade (mPa.s)
Sem aeracio Com aeracio
Amostra | "Spindle" 1| "Spindle" 2 | "Spindle" 3 | "Spindle" 1| "Spindle" 2 { "Spindle" 3
0 212 193 20,0 245 20,6 20,6
1 222 19,5 21,0 26,1 21.8 21,6
2 22.5 20,8 21,5 245 21,5 21,9
3 22.8 21.4 22.0 25.1 22.6 22.8
4 23,8 21,5 22.2 26,6 222 220
5 25.0 222 223 26,7 224 22.6
6 253 22.4 22,6 275 23,2 23,0
7 25.5 22,6 22.8 28.0 23,0 22.7
8 26,2 23,3 23.3 30,2 249 245
9 28,7 23,8 23,7 29.9 257 24 8
10 27,0 23.8 23.6 29,1 244 244

45



Capitulo 4 Resultados e Discussio

As Figuras 4.3 a 4.5 mostram que a viscosidade é crescente com o aumento do teor
de gordura hidrogenada na amostra, nos ensaios com e sem aeracgdo, e para todos os
agitadores. Constatamos assim que a utilizacdo da medida do torque gerado pelo agitador

de um reator de hidrogenagio permite avaliar o progresso da reagao.

32
_ 30 B
a
f 28
- 26 - . : amostra 0 s/ar
< e R ——e amostra 5s/ar
= 24 - ———amostra 10 s/ar
o ~—amostra 0 ¢/ar
222
= —— T — amosltra 5 ¢/ar
20 T I , = amostra 10 ¢/ar

80 100 120 140 160 180 200
velocidade (rpm)

Figura 4.3. Perfil de viscosidade obtido com o “spindle” especial 1.

26 -
!

< 24 ‘

(a1

g ? amostra 0 s/ar

"g 22 g \ ~——amostra bs/ar

T i —~———amostra 10 s/ar

S 20 ~‘ e, e = amostra 0 ¢/ar

2 | amostra 5 ¢/ar

g 18 . | , . ; amostra 10 ¢/ ar

80 100 120 140 160 180 200
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Figura 4.4. Perfil de viscosidade obtido com o “spindle” especial 2.
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Figura 4.5. Perfil de viscosidade obtido com o “spindle” especial 3.

4.5 Poténcia Consumida

Neste estudo foram utilizados os valores de torque obtidos para as rotagdes variando
entre 20 e 180 rpm. Todos os valores utilizados nos calculos deste estudo estavam em

unidades do Sistema Internacional.

No célculo do nimero de poténcia foi utilizado um fator de corre¢do para a turbina
de quatro pas proposto por Rushton e seus colaboradores e citado na revisio bibliografica.
O valor deste fator foi de 0,72. A viscosidade utilizada no calculo do nimero de Reynolds
para todos os casos foi aquela obtida com o “spindle” SC4-18 utilizando o adaptador do

proprio equipamento.

As Tabelas A.1 até A.22 encontradas no Apéndice, apresentam os valores dos
nimeros de Reynolds e poténcia encontrados para cada amostra. Para construir as curvas de

agitacao de cada agitador, nos ensaios com e sem aeragdo, foi considerada a média

47



Capitulo 4

Resultados e Discussio

aritmética dos valores de Np, ¢ de Ng. obtidos para cada amostra em uma determinada

rotagdo. As Tabelas 4.6 e 4.7 apresentam os valores utilizados na construg@o das curvas de

agitagdo que estdo representadas nas Figuras 4.6 a 4.17 As curvas foram ajustadas por um
comportamento do tipo poténcia descrito na equagdo 4.2. A Tabela 4.5 apresenta os

parametros de ajuste desse modelo para cada curva.

NP@ = C(NR.e )c

[4.2]

Tabela 4.5, Parametros de ajuste das curvas Np, versus Ng.

Sem aeracio Com aeracio
Parimetros| Rushton |Spindle 1|Spindle 2|Spindle 3|Spindle 1 Spindle 2|Spindle 3
C 188,05 | 1306,3 | 479,49 | 218,41 | 2487,5 | 14994 | 908.11
c -1,3775 | -0,8873 | -0,6755 | -0,5291 | -0,9982 | -0,8754 | -0,7678
R* 0,998 0,996 0,987 | 0,975 0,999 0,996 0,984

Tabela 4.6. Valores de Ng. e Np, para ensaios sem aeracio.

“Spindle” Especial 1 “Spindle” Especial 2 | “Spindle” Especial 3
NRe Npo Nge | Npo ' Nge Np,
18,7 | 97,3 33,1 49,2 513 30,8
23,4 j' 80,5 41,4 41,0 64,1 25,6
28,0 72,0 49,7 35,3 76,9 Zi3
32,7 61,9 57,9 30,9 89,7 19,9
37,4 51,5 | 66,2 27,0 102,5 17,9
42,1 459 74,5 244 1153 i 16,5
46,7 42,7 82,8 23,1 128,2 15,7
56,1 353 99.4 20,3 g 153,8 14,3
74,8 26,7 1325 16,5 205.1 12,4
93,4 22,7 165,6 14,6 256,3 11,3
1121 | 195 198,7 13,4 307,6 10,5
130,8 17,4 231,8 12,4 358.8 9,9
149.5 15,8 2649 11,7 410,1 9,5
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Tabela 4.7. Valores de Ng. e Np, para ensaios com aeracfio.

“Spindle” Especial 1 |  “Spindle” Especial 2 “Spindle” Especial 3
Nge ' Np, Nge Nr, . Nge ' Npo
18,7 131,1 33,1 72,7 313 48.4
234 103,6 41,4 60,1 64,1 40,0
28.0 95,6 497 51,0 | 769 | 335
327 78,9 58,0 42,6 89,7 28.6
374 66,6 66,2 378 102,5 25,0
42,1 ' 59,2 74,5 ' 33,1 115,4 " 22,6
46,7 53,7 82,8 30,4 128,2 20,4
56,1 44 4 99,4 26,0 1538 17,6
74,8 32,4 1325 19,5 205,1 ' 14,0
93,4 26,5 165,6 16,5 | 2564 11,9
112,1 222 198,7 14,2 307,6 10,9
130,8 19,1 231,8 12,8 3589 10,1

149,5 16,9 2649 11,8 410,2 9,6
168,2 15,4 298,1 11,1 461.,4 9,3

Analisando as Figuras 4.6 a 4.17 ¢ possivel observar que a curva encontrada para os
agitadores esta deslocada de um determinado fator da curva proposta por Rushton e seus
colaboradores para turbinas com 6 pas retas. Fica claro que esse deslocamento esta

relacionado ao valor do Ng..

Foram calculados fatores de corregdo para a curva experimental encontrada. Através
das equagdes de ajuste obteve-se os valores para o Ng., mantendo o Np, constante para
todos os “spindles”, nas condi¢des com e sem aerag¢do. O fator calculado, denominado fator
individual, foi obtido pela média aritmética dos valores encontrados através da divisdo do
Nge de um determinado “spindle” especial pelo Ng. da curva proposta por Rushton e seus
colaboradores. A partir dos valores encontrados para o fator individual calculou-se o fator
geral através da media aritmética dos valores obtidos, para cada fator individual. A Tabela

4.8 apresenta os valores obtidos para cada fator calculado.
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Tabela 4.8. Fatores de correcio da curva de a itaciio experimental

"Spindle" Fator individual Fator geral
1 sem aeracio 16,4 16,7
2 sem aeracio 13.7 16,7
3 sem aeracio 10,3 16,7
1 com aeracao 20,1 16,7
2 com aeracio 20,3 16,7
3 com aeracio 19,3 16,7

Analisando-se as Figuras 4.6 a 4.17 observa-se que o fator individual deslocou

adequadamente as curvas de todos os agitadores nos ensaios com e sem aeragao, com

excegdo do agitador 3 sem aeracdo onde o deslocamento provocado pelo fator ndo foi

suficiente para sobrepor a curva proposta por Rushton. O fator geral promoveu um

deslocamento tdo satisfatério quanto o fator individual com excegdo dos agitadores 2 e 3

com aerag¢do onde o deslocamento foi mais adequado utilizando o fator individual. Adotou-

se portanto o fator geral visando simplificar o ajuste.
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Figura 4.6. “Spindle” especial 1 sem aeraciio (fator geral).
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Figura 4.7. “Spindle” especial 1 sem aeracdo (fator individual).
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Figura 4.8. “Spindle” especial 1 com aeracio (fator geral).
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Figura 4.9. “Spindle” especial 1 com aeracio (fator individual).
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Figura 4.10. “Spindle” especial 2 sem aeracio (fator geral).
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Figura 4.11. “Spindle” especial 2 sem aeracio (fator individual).
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Figura 4.13. “Spindle” especial 2 com aeracio (fator individual).
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Figura 4.14. “Spindle” especial 3 sem aeracdo (fator geral).
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Figura 4.15. “Spindle” especial 3 sem aeragio (fator individual).
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Figura 4.17. “Spindle” especial 3 com aeracio (fator individual).
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Conclusoes

A temperatura de 50°C a viscosidade ¢ crescente com 0 aumento do teor de
gordura hidrogenada, assim a amostra 0, composta apenas por 6leo de soja
apresentou a menor viscosidade média, 22,ImPa.s e a amostra 10, composta
apenas por gordura vegetal hidrogenada de soja apresentou a maior viscosidade
média, 31,7mPa.s.

A presenga do catalisador ndo afeta o comportamento reolégico da mistura nas
condicdes destes experimentos, pelo menos dentro da sensibilidade do

instrumento usado.

Os valores de torque obtidos foram crescentes conforme o aumento nas
dimensdes dos agitadores. Entre as amostras para um mesmo agitador as leituras
apresentaram valores crescentes nos casos sem aeragdo, com exceg¢do da amostra
10 que em todos os ensaios inclusive aqueles com aerag@o, apresentou um valor

inferior ao encontrado para a amostra 9

Nos ensaios com aeragdo ndo se observou a mesma seqiiéncia encontrada nas
leituras sem aeragdo, pois o caos produzido pela aeragdo praticamente ofuscou o

efeito das diferengas de velocidade de rotagdo do agitador.

Observou-se que o comportamento obtido pelos agitadores do tipo turbina foi o
mesmo daquele obtido pelo “spindle” SC4-18, ou seja, isso é muito importante,
pois da as leituras obtidas com as turbinas uma relagdo univoca com a

viscosidade.
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6.

A viscosidade € crescente com o aumento do teor de gordura hidrogenada na
amostra, nos ensaios com e sem aeracdo e para todos os agitadores.
Consequentemente a utilizagdo da medida do torque gerado pelo agitador de um

reator de hidrogenac&o permite avaliar o progresso da reagdo.

As curvas de agitagdo apresentaram um comportamento ao qual foi possivel

ajustar um modelo do tipo poténcia.

As curvas encontradas para os agitadores estd deslocada de um determinado
fator da curva proposta por Rushton e seus colaboradores para turbinas com 6
pas retas. Esse deslocamento esta relacionado ao valor do Ng. e o fator foi

determinado como sendo 16,7.
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Sugestoes

1. Desenvolver em escala piloto o estudo da metodologia proposta nesta
dissertac@o, utilizando reatores e condi¢des iguais ao processo convencional.
Este estudo € necessario para desenvolver uma adequada metodologia de
ampliacio de escala. E importante lembrar que muitos reatores reais, de grande
porte, utilizados em outros processos, fazem uso de motores com rotagdo

variavel, que se ajusta & medida que ocorre variagdo na demanda de poténcia.

2. Estudar o comportamento reoldgico de outros 6leos vegetais para verificar se a

metodologia se aplica a qualquer processo de hidrogenagdo desses oleos.

3. Aplicar o presente estudo em re0metros capazes de medir com preciséo e

estabilidade o torque gerado a velocidades de rotag@o inferiores a 50 rpm.
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Tabela A.1. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 0 sem aeracio.

NPn NRe
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindie" 1|"Spindle” 2|"Spindle” 3
823 37,0 25.6 22,5 39,9 61,7
68.2 32,6 21,1 28.1 498 77.1
58.1 28.8 19.0 337 | 598 92,5
56,9 24.9 175 394 69,7 107,9
448 226 15.8 45.0 79,7 1234
42,1 20,4 14,8 50,6 89,7 138,8
41,0 19,6 142 56,2 99.6 154,2
32,3 16,9 13,0 | 675 119.6 185,1
23.0 14,5 11,4 89,9 159.4 2467
19,7 13,2 10,5 112,4 1993 308 4
16,5 121 9.9 134,9 239;1 370,1
14,9 11,3 9.4 157,4 279,0 4318
13,7 10,5 9,0 1799 318,8 493,5
12,8 10,1 8,8 2024 35R. T 3552

Tabela A.2. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 0 com aeracio.

Npo Ngre
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindie" 3
121,0 59,0 43,1 925 39,9 61,7 '
89,8 51,1 33,3 28.1 49 8 77,1
83,9 39,6 273 33,7 59.8 92,5
69,5 34,8 24.5 39.4 69,7 107,9
58,1 31,3 21,7 45,0 79,7 123.4
51,6 26,8 18,7 50,6 89,7 138,8
51,1 26,3 17,8 56,2 99.6 1542
39,8 22.0 15,4 67,5 119,6 185,1
30,0 17,0 12,3 89,9 159.4 2467
23,8 14,4 10,5 112,4 199.3 308.4
20,4 12,6 9.9 134,9 239.1 370,1
16,8 11,6 9.2 157.,4 279.0 431,8
15,4 10,7 8.8 179,9 318,8 4935
13,8 10,3 8.4 202,4 3587 5552
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Tabela A.3. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 1 sem aeraco.

NPo NRe
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle” 2|"Spindle" 3
106,5 475 29,1 21,4 38,0 58,8
83,6 38,5 23,9 26,8 475 73,5
62,4 33.4 20,5 322 57.0 883
56,9 28.4 17,8 31,5 66,5 103,0
472 252 15,8 42,9 76,0 1177
42,1 917 14,7 483 | 855 132,4
36,4 20,6 14,0 53,6 95,0 147,1
323 18,4 12,7 I 64,3 114,0 176,5
245 146 | 108 85,8 152,0 2353
20,1 13,1 9,9 107,2 190,0 2942
17,5 11,9 9.3 128,7 228,1 353,0
15,8 11,0 8,8 150,1 266,1 411,8
14,2 10,4 8,5 171,6 304,1 470,7
13,4 0.9 82 193,0 3421 5295

Tabela A.4. Valores de Np, € Nr. obtidos para amostra 1 com aeracao.

Npo Nge
"Spindle" 1|"Spindle" 2{"Spindle" 3" Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3
140,4 69,5 48,2 21,4 38,0 58,8
114,6 56,3 393 26,8 47.5 13.5
94.7 49,9 32,8 322 57.0 88,3
80,6 38.0 273 37,5 66.5 103,0
67.8 37,3 23,7 42,9 76,0 1177
60,2 30,6 20,9 483 85,5 132.4
534 283 19,0 53,6 95,0 147,1
43.0 252 16,8 64,3 1140 176,5
31.8 18,1 13.4 85.8 152.,0 2353
25.4 154 11,4 1072 190,0 2942
212 13,6 10,4 128.7 228.1 3530
18.5 12,2 9.5 150.1 266,1 4118
16,1 113 0.1 1716 3041 470.7
14.9 10,5 8.7 193.0 342.1 5295
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Tabela A.S. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 2 sem aeracio.

Nro NRe
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2 "Spindle"-3
77.4 41.7 268 20.8 36,0 57.1
68.2 36,3 22.9 26,0 46,1 713
60,2 30,9 20,0 312 553 85.6
522 2712 18,0 36,4 64,5 99,8
424 23.7 16,5 416 73 1141
40,2 220 15,9 46,8 82,9 1284
38,7 211 15,3 52,0 92,1 142,6
30,1 18,5 14,0 62,4 110,6 1712
23.9 15,5 11,8 83,2 1474 2282
20,1 13,8 10,8 104,0 1843 2853
17,7 12,7 10,1 1248 21,1 3423
16,3 11,7 9.6 1456 258.0 399.4
14,5 11,1 9.3 166.4 294.9 456.4
13,6 10,6 9.0 1872 3317 513,5

Tabela A.6. Valores de Np, e Nge obtidos para amostra 2 com aeracio.

Npo Nge
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3
1113 64.8 416 20.8 36,9 57.1
92,9 54.8 34,3 26,0 46,1 7.3
68.8 479 20.7 31,2 553 85.6
63,2 39,3 26,9 36,4 64,5 99.8
53,2 35,3 22,9 41,6 7357 114,1
497 30,0 19,4 46,8 82,9 128.4
42.6 27.2 18,3 52,0 92,1 142.6
37,1 233 16,1 62,4 110,6 171,2
202 17,8 12,9 83,2 1474 2282
23,2 15,2 112 104,0 1843 285,3
20,2 13,3 10,5 1248 221.1 3423
17,6 11,9 9.7 145.6 258,0 3994
15,1 11.2 0.4 166.4 2949 456.4
14,0 10,5 9.0 187,2 331,7 513,5
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Tabela A.7. Valores de Np, ¢ Ng. obtidos para amostra 3 sem aeragio.

Npo Nge
"Spindle" 1]"Spindle" 2]"Spindle" 3["Spindle” 1|"Spindle” 2|"Spindle” 3
125.9 90,3 50.5 202 35.8 55.4
96,0 62,2 405 253 448 69.3
92,5 59.7 36,4 30,3 53.7 83,2
FL1 446 31.7 35,4 62,7 97.0
55.7 40,8 26,4 40,4 716 110,9
52,6 35,9 24 4 45,5 80,6 124,7
48.0 32,0 20,8 50.5 89.5 138.6
40,3 26,6 17,9 60,6 107,4 166,3
272 19,8 14,0 80,8 1433 221,7
24,4 16.8 11,8 1010 179.1 277.2
20,4 13,6 11,0 121.3 2149 3326
17,6 12,8 10,2 1415 250,7 388,1
15.8 11,6 9.6 161,7 2865 4435
14,3 10,7 9.3 1819 3223 498 9

Tabela A.8. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 3 com aeracio.

Np, Nge
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3
92,0 44.0 28,0 202 35.8 55,4
68,2 37,0 23,6 25,3 44 8 693
62,4 324 20,7 30,3 53,7 83,2
60,1 28,0 18,6 35,4 62,7 97,0
472 249 16,8 40,4 716 110,9
41,1 22,6 15,7 455 80,6 124.7
36,4 21,7 14,9 50,5 89,5 138,6
30,1 19.2 13,7 60,6 107.4 166,3
23.9 15.8 12.2 30.8 1433 221.7
20,1 14,2 11.2 101,0 179,1 2772
183 13,0 10,5 1213 2149 332,6
16,2 12,0 9,9 141,5 250,7 388,1
14,7 11,4 9.6 161,7 286,5 4435
14,0 10,9 92 181,9 3223 498 9
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Tabela A.9. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 4 sem aeracao.

NPn NRe
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2 "Spindle" 3
101,7 49.8 28,7 19,2 34,0 927
80,5 40.8 24.4 24,0 42,5 65.9
71,0 34,0 21,4 28.8 51,0 79,1
60,1 30,2 19,1 33.6 59,6 923
52,0 25,8 17.7 384 68,1 105,5
440 242 16,0 432 76,6 118,7
44,1 220 15,4 48,0 85,1 131,9
34,4 20,2 13,9 57,6 102,1 158,2
26,0 16,3 122 76,8 136,1 211.0
21,9 14,2 11,2 96,0 170,2 2637
19,0 13,1 10,4 115,2 204,2 316,5
i 3 12,2 9,9 134,4 2382 369,2
15,2 11,4 9.4 153,6 2722 421,9
14,2 10,9 9,1 172,8 306,3 4747

Tabela A.10. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 4 com aeracio.

NPo Np_e
"Spindle" 1["Spindle" 2["Spindle" 3|"Spindle" 1] "Spindle" 2|"Spindle" 3
135.5 77.6 552 192 340 52.7
1053 66.7 442 24.0 42,5 65,9
109.7 52.5 34,0 28.8 51,0 79.1
94.8 450 31.1 33,6 59.6 923
72,6 37.6 25.0 38.4 68.1 105.5
66.9 31,1 23.5 432 76,6 118,7
56,5 29.6 20.0 480 85,1 131,9
441 262 17.9 57.6 102,1 158,2
31,8 19.1 13,5 76,8 136.1 211,0
263 15.7 11.7 96,0 170,2 263,7
214 13.9 10,6 1152 2042 316,5
19.0 12.4 9.5 134.4 2382 369.2
16,6 11,4 9.2 153.6 2722 4219
14.8 10,9 9.0 172.8 3063 474.7
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Tabela A.11. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 5 sem aeraco.

NPo NRe
"Spindle" 1| "Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3
96,8 50,9 322 18,5 32,8 50,7
83,6 43,7 26,1 23,1 40,9 63,4
774 35,5 22,1 27,7 49,1 76,0
60,1 31,8 19,7 32,3 575 88,7
49.6 26.9 17 37.0 65,5 101.4
46,9 240 16,4 41,6 57 114,1
41,0 22,8 15,7 46,2 81,9 126,7
36,0 20,2 14,3 55,4 98,3 152.1
26,9 16,6 12,4 73,9 131,0 202,8
23,0 14,8 113 92,4 163,8 253,5
19,8 13,5 10,6 110,9 196,5 304,2
17,6 12,6 10,0 129,4 2293 3549
16,2 11,8 9.6 1479 262,0 405.6
15,0 11,2 9.3 166,3 2948 4563

Tabela A.12. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 5 com aeragio.

NPo Nge
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3
116,2 67,1 47,8 18,5 32,8 50,7
92,9 56,3 37,0 23,1 40,9 63,4
96,8 43,7 32.5 27,7 49,1 76,0
77,4 427 26,3 32.3 573 88,7
60,5 34,4 23,8 37,0 65,5 101,4
335 30,4 21.6 41,6 137 114,1
48.0 28,0 20,5 46,2 81,9 126,7
441 243 17,8 55,4 98,3 152.1
31,8 18,5 14,0 73,9 131,0 202,8
26,3 16,0 il £ 92.4 163,8 253.5
21.5 13.8 10,8 110,9 196,5 304,2
18,6 12,6 10,0 129.4 229,3 354,9
16,7 11,7 9,5 147.9 262,0 405.6
15,2 10,8 9,3 166,3 294.8 456,3
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Tabela A.13. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 6 sem aeracéo.

NPo Nrge
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3
106,5 52.1 33,8 17,7 31,5 48,7
83,6 43,0 283 229 393 60,9
753 36,0 249 26.6 472 73,0
63,2 32,1 21,9 31,1 55,0 85,2
58,1 287 193 355 62.9 97.4
49,7 25,8 18,0 39,9 70,8 109,5
46,5 24,3 16,7 444 78,6 121.7
38,2 21.1 15,0 53,2 94,4 146,1
27.5 17,1 12,8 71,0 125,8 1947
23.8 14,9 11,6 88,7 157.3 2434
20,3 13,7 10,9 106,5 188,7 292.1
17,7 12,6 10,2 124,2 220,2 340,8
16,1 12,0 9,8 142,0 251,6 389,5
15,1 11,4 9.4 159,7 283.1 4382

Tabela A.14. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 6 com aeracio.

Npo Nge
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3
111,3 64,8 37,7 17,7 31,5 48,7
108,4 57,1 38,0 222 39,3 60,9
94,7 46,8 30,6 26,6 472 73,0
71,1 38,6 23.5 311 55,0 85,2
78,7 327 235 35,5 62,9 97,4
56,4 29,5 23.3 39,9 70,8 109,5
53,4 29,6 19,6 44,4 78.6 1217
45,7 253 193 53,2 94,4 146,1
32.1 19,5 13,9 71,0 125,8 194,7
26,9 16,4 12,0 88,7 1573 2434
22,6 14,6 11,0 106,5 188,7 292,1
19,6 12,9 10,3 1242 2202 340,8
17,0 12,0 9.7 142,0 251,6 389,5
15,5 11,3 9,4 159,7 283,1 4382
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Tabela A.15. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 7 sem aeraciio.

NPa NRe
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3
101,7 50,9 29,9 172 30,5 472
86,7 43,0 25,1 21.5 38,1 59,0
774 355 22,1 258 457 70,8
64,8 32,5 19,7 30,1 53,3 82,6
532 284 182 344 61,0 94,4
46,9 25,8 16,6 387 68,6 106,2
41,8 243 15,7 43,0 76,2 118,0
36,0 212 14,3 51,6 91,4 141,5
28.1 17,1 12,5 68,8 1219 188,7
238 15,0 11,5 86,0 152,4 2359
20,0 13,8 10,7 103,2 182,9 283,1
18,2 12,8 10,1 120,4 213,4 330,3
16,3 12,1 9,7 137,6 243,9 3715
133 11,4 9,4 154,8 2743 424.6

Tabela A.16. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 7 com aeracio.

Npo NRre
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3
1162 53,3 40,4 17.2 30,5 47,2
92,9 54,1 36,3 215 38,1 59,0
94,7 48,4 31,4 25,8 45,7 70,8
86,9 41,6 27,0 30,1 53,3 82,6
70,2 36,8 23.7 344 61,0 94,4
60,2 34,1 21,0 38,7 68,6 106,2
573 30,2 19,8 43,0 76,2 118,0
46,8 26,0 16,5 51,6 91,4 141,5
312 19,2 13,8 68,8 121.9 188,7
28,1 16,9 11,8 86,0 1524 2359
229 14,1 10,7 103,2 182,9 283,1
19,5 12,7 10,2 120,4 213,4 330,3
17,4 11,7 9,6 137,6 2439 3715
15,7 11,2 9,3 154,8 274,3 4246
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Tabela A.17. Valores de Np, e Nge obtidos para amostra 8 sem aeracio.

NPO l NRg I

"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2["Spindle" 3
87,1 52,1 33,0 16,6 29,5 | 457 |
80,5 43,0 26,8 20,8 36,9 511 |
73,1 38,6 24,2 25,0 442 68,5 |
64,8 33,6 21,6 291 | 516 799 |
55,7 29,5 19,2 33,3 59,0 91,3 |
45,9 26,5 17,6 37,4 66,4 102,7 |
48,0 248 16,5 41,6 73,7 114,1 |
37,6 219 | 151 499 | 885 137,0 |
28.4 174 | 13,0 66,6 | 1180 1826 |
24.0 157 11,9 832 | 1475 | 2283 |
206 | 142 11,1 999 | 1770 2739 |
188 | 13,1 10,4 116,5 206,5 3196 |
169 | 124 10,0 | 1331 | 2360 3652 |
158 | 117 9,7 1498 | 2655 410,9 |

Tabela A.18. Valores de Ny, e Ng. obtidos para amostra 8 com aeracéo.

Npo Ngre
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3

169,4 88,0 58,6 16,6 29.5 457

111,5 64,5 46,5 20,8 36,9 51.1

101,1 59,7 39,0 250 442 68.5

75,9 45,7 32.8 29.1 51,6 79.9

73,8 43 4 293 33,3 59,0 91,3

63.1 38.6 26,8 37.4 66,4 1027
60,4 34,8 24.4 41,6 73,7 114,1
50,6 29,3 19,6 499 88,5 137,0
36,0 22,1 15,3 66,6 118,0 182.6
29.8 18,5 13,1 83,2 147,5 2283
24.7 15,3 11,7 99.9 177.0 2739
213 13.9 10,8 116,5 206,5 319,6
18,8 12.7 10,2 133,1 236,0 365,2
16,9 11,8 9,8 1498 2655 4109
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Tabela A.19. Valores de Np, ¢ Ng. obtidos para amostra 9 sem aeracdo.

Nro NRe
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3
106,5 544 35,0 15,9 28,3 43,7
86,7 445 29,6 19,9 35,3 54,7
81,8 40,1 25,0 23.9 424 65.6
71,1 352 29 279 49 4 76,5
58,1 30,7 19,7 31,9 56,5 87,5
54,5 27,4 18,1 35,9 63,6 98,4
48,0 26,3 17.2 39,9 70,6 109,3
40,9 23,0 15,7 47,8 84,8 131,2
31,2 18,2 13,4 63,8 113,0 174,9
26,9 16,1 12,1 79,7 141,3 218,7
22,7 14,5 113 95,6 169,5 262.4
20,2 135 10,6 111,6 197.8 306,1
18,5 12,6 10,1 127,5 226,0 349.8
17,0 11,9 9.7 143,5 254,3 393,6

Tabela A.20. Valores de Np, ¢ Ng. obtidos para amostra 9 com aeracio.

Npo Nge

"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3
150,1 86,8 61,0 15,9 83 43,7
123.9 72,6 482 19,9 35,3 54,7
114,0 61,7 40,6 23,9 424 65,6
933 48 4 33,5 27.9 494 76,5
78,7 472 28,0 31,9 56,5 87,5
66,9 38,6 25,9 35,9 63,6 98,4
61,2 35,4 23,0 39,9 70,6 109,3
495 29.7 19,5 47,8 84,8 1312
36,0 22,6 15,6 63,8 113,0 1749
28.8 18,7 13,3 79,7 141,3 218.7
24.6 16,1 11,9 95,6 169,5 262.4
20,9 14,3 11,0 111,6 1978 306,1
18,7 13,2 10,3 127.5 226.0 349,8

| 172 12,2 9.9 143,5 2543 393,6 |
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Tabela A.21. Valores de Np, e Ng. obtidos para amostra 10 sem aeraco.

NPo NRe
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3
111,3 60,2 36,1 15,4 21,9 423
96,0 48,9 29,6 19,3 34,1 52,8
92.5 42,7 255 23,1 41,0 63,4
71,1 36,3 223 27,0 478 74.0
58,1 30,7 19,7 30,8 54,6 84,5
51,6 28,1 18,1 34,7 61,4 95,1
48,0 26,1 17,0 38,5 68,3 105,7
40,3 22,9 15,5 46,2 81,9 126,8
30,3 18,2 13,4 61,6 109,2 169,1
25,8 16,0 12,1 710 136,5 2113
21,5 14,6 112 92,4 163,8 253.6
19,1 135 10,6 107,9 1911 295,9
17,2 12,6 10,1 123,3 2184 338,1
15,8 11,9 9,7 138,7 245,8 380,4

Tabela A.22. Valores de Np, ¢ Ng. obtidos para amostra 10 com aeracao.

Nl’o NR.e
"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3|"Spindle" 1|"Spindle" 2|"Spindle" 3
1452 78,7 489 15,4 273 42,3
LI1LS 65,2 42,8 19,3 34,1 52,8
101,1 50,9 34,4 23,1 41,0 63,4
83.8 48,8 30,3 27,0 47,8 74,0
62,9 38,8 27,1 30,8 54.6 84,5
69,8 38,2 23,6 34,7 61,4 95,1
58,9 324 L3 38,5 68,3 105,7
473 27,9 18,8 46,2 81,9 126,8
35,4 212 14,8 61,6 109,2 169,1
28,3 173 12,8 77,0 136,5 211,3
243 152 11,6 92,4 163,8 253,6
20,5 13.7 10,8 107,9 191,1 295.,9
17,8 12,6 10,3 1233 218.4 338.1
16,4 11,8 9,9 138,7 2458 380,4
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Figura A.1. Perfil de viscosidade obtido com “spindle” 1 em ensaios sem aeracao.
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Figura A.2. Perfil de viscosidade obtido com spindle 1 em ensaios com aeracio.
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Figura A.3. Perfil de viscosidade obtido com o “spindle” 2 em ensaios sem aeracio.
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Figura A.4. Perfil de viscosidade obtido com o spindle 2 em ensaios com aera¢io.
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Figura A.5. Perfil de viscosidade obtido com o spindle 3 em ensaios sem aeracio.
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Figura A.6. Perfil de viscosidade obtido com o spindle 3 em ensaios com aeracio.
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Figura A.7. Cromatograma gordura vegetal hidrogenada Maeda Choc Cover
(DC-Soja).
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