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RESUMO

Este trabalho teve por objetivo o estudo do comportamento hidrodindmico de uma secdo de
coluna de extragao liquido-liquido do tipo Kiihni, em escala piloto, com 150 mm de diadmetro e
5 estagios. O estudo foi realizado na auséncia de transferéncia de massa, utilizando-se o
sistema binario agua/Exxsol D-80, sendo a fase continua constituida pela 4gua em todas as
corridas. A coluna foi operada em circuito fechado. O escoamento em contra-corrente das fases
liquidas foi caracterizado com respeito ao tamanho médio das gotas, distribuicdo de tamanho
das gotas ¢ hold-up (total e local). As seguintes variaveis operacionais foram investigadas:
velocidade de agitagao (60, 90, 120, 150 e 180 rpm), vazao de fase dispersa (1.240 e 2.000
mL/min), vazao de fase continua (1.240 ¢ 2.000 mL/min) e altura na coluna (distribuidor e
estagios 1, 3 e 5). O método fotografico foi empregado para determinar o tamanho médio e a
distribuicdo de tamanho de gotas. Verificou-se que as gotas se distribuem de acordo com a
funcdo de distribuicao log-normal. O tamanho médio das gotas diminuiu com o aumento na
velocidade de agitacdo, tornando-se mais uniformes (menos distribuidas). Correlacdes
empiricas propostas na literatura foram empregadas na comparagdo com os resultados
experimentais de didmetro médio de Sauter e apresentaram desvios elevados. Uma nova
correlacdo foi proposta no presente trabalho, tendo apresentado desvio de apenas 8,2 %. O
hold-up total e local encontra-se diretamente relacionado a vazdo de fase dispersa ¢ a
velocidade de agitacdo. Menores gotas promovem um aumento no tempo de residéncia das
mesmas, resultando no aumento do hold-up total e local. O estudo permitiu um melhor
conhecimento a respeito do comportamento hidrodindmico na se¢do da coluna de extragao

liquido-liquido Kiihni.
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ABSTRACT

This work aimed at the experimental study of the hydrodynamic behavior of liquid-liquid
extraction columns. A section of a pilot scale Kiihni column containing 5 stages with 150 mm
of diameter has been used. The study has been carried out in the absence of mass transfer
between phases. The binary system water/Exxsol D-80 was employed. In all runs, water has
been set as the continuous phase and the column was operated in a closed circuit mode. The
hydrodynamics has been assessed regarding the average drop size, drop size distribution and
hold-up (total and local). The following operational variables have been investigated: rotor
speed (60, 90, 120, 150 and 180 rpm), flowrate of the dispersed phase (1.240 and 2.000
mL/min), flowrate of the continuous phase (1.240 and 2.000 mL/min) and column sections
heights (distributor and stages 1, 3 and 5). A photographic method has been applied to measure
drop sizes and distributions. It has been observed that drop size distributions follow a log-
normal distribution function. Drop sizes were reduced with the increase of rotor speed, thus
resulting in narrower size distributions. Empirical correlations proposed in the literature were
employed in this study and the calculated diameters were compared to the experimental Sauter
diameters. Considerable deviations were obtained and a new correlation was proposed in this
work, with predictions presenting an 8,2 % deviation. Regarding hold-up measurements, it has
been found a significant dependence on the flowrates of the dispersed phase and rotor speed.
Smaller drops present longer residence times in the column stages, thus resulting in an increase
of the total and local hold-up. The results obtained in this study have contributed to better

understand the hydrodynamic behavior of binary systems in sections of a Kiihni column.
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1 INTRODUCAO

A extracdo liquido-liquido ¢ uma técnica de separacdo bastante empregada nas industrias
petroquimica, farmacéutica, hidrometalurgica, nuclear, dentre outras. Segundo Coulson e
Richardson (1978), a técnica ¢ complementar a destilacao, sendo preferencial sua aplicacdo nos
seguintes casos: (1) quando a destilagdo requer uma quantidade excessiva de calor; (2) em
sistemas cuja volatilidade relativa das espécies a serem separadas encontra-se proxima da
unidade; (3) quando a formacao de azedtropo limita o grau de separagdo obtido na destilacao;
(4) quando se deseja evitar o aquecimento das solugdes, normalmente em aplicagdes de
biotecnologia; e (5) quando os componentes a serem separados sdo de naturezas totalmente
diferentes. Em todas essas situagdes, a extracdo liquido-liquido pode constituir uma alternativa

de separagao vantajosa, tanto do ponto de vista técnico quanto econdomico.

A operagdo de extragdo liquido-liquido consiste basicamente na contactacdo de duas fases
liquidas imisciveis, ou parcialmente misciveis entre si, nas quais as espécies de interesse a
serem separadas apresentam solubilidades relativamente diferentes. Em muitos processos, a
afinidade da espécie por uma das fases pode ser puramente fisica, como, por exemplo, na
extragdo de iodo com cloroférmio, ou, entdo, envolver uma reagdo quimica, como na extracao
de metais. Neste caso, uma fase aquosa contendo um metal de interesse, denominada
alimentacdo, € contactada com uma fase organica, denominada solvente. Como os metais
presentes na fase aquosa apresentam pouca ou nenhuma tendéncia a se solubilizar na fase
organica, ¢ necessaria, pois, a adicdo de um extratante a esta ultima fase. O extratante reage
com o metal na interface liquido-liquido, convertendo-o, assim, em uma espécie organo-
soluvel. Segundo Ritcey e Ashbrook (1984), varios mecanismos de extragdo de metais podem

ocorrer, dependendo do tipo de extratante empregado (catidonico, anidnico ou de solvatagao).

Nas ultimas décadas, verifica-se o uso cada vez mais freqiiente da extrag¢do liquido-liquido em
aplicagdes do setor mineral, como decorréncia do esgotamento crescente das reservas de
diversos metais. A técnica encontra-se atualmente consolidada, sendo aplicada industrialmente
na separacao seletiva de metais como zinco, niquel, cobalto, cobre, uranio, etc. A operagdo ¢
historicamente realizada em baterias de misturadores-decantadores, uma vez que a cinética de
extragdo de sistemas metélicos é geralmente lenta. Contudo, o desenvolvimento crescente de

extratantes mais seletivos e eficientes do ponto de vista cinético tem favorecido



significativamente o emprego de colunas de extracdo liquido-liquido no tratamento industrial
de sistemas metalicos. Uma coluna Kiihni, equipamento de extracdo liquido-liquido utilizado

industrialmente, foi objeto de estudo desta Dissertagdo de Mestrado.

Uma coluna agitada ¢ constituida de multiplos estdgios separados por pratos perfurados,
constituindo uma bateria de compartimentos verticais subseqiientes através da qual ambas as
fases fluem em diregdes opostas. O conhecimento do escoamento das duas fases ¢ de
fundamental importancia para se tentar quantificar a eficiéncia do equipamento. Assim, antes
do estudo dos efeitos da transferéncia de massa para um dado sistema extrativo, se faz
necessario conhecer os padroes de escoamento hidrodindmico dos fluidos no interior da coluna.
A eficiéncia da separagdo esta relacionada ndo somente com a area interfacial formada pelas
gotas, que se apresentam em diferentes tamanhos e velocidades de ascensdo, mas também aos
efeitos de mistura axial e pela interacdo das mesmas (quebra e coalescéncia). Portanto, para
simular o comportamento de tais sistemas e predizer o efeito das varidveis de processo na
eficiéncia da extracdo, € necessaria uma descri¢do matematica fisicamente realista tanto da
hidrodinamica (envolvendo as interagdes entre as gotas e como estas se distribuem com relagdo
ao seu tamanho em cada estagio ao longo do equipamento) quanto das taxas de transferéncia de
massa entre as fases liquidas. Devido a complexidade inerente a esses fendmenos, a avaliacao
da qualidade de modelos tedricos requer a obtengdo de dados experimentais em unidades

piloto.

E neste contexto que se insere o presente trabalho, que pretende estudar a hidrodindmica em
colunas de extragao liquido-liquido. Para tal, foi empregada uma se¢do de coluna Kiihni, em
escala piloto. Os objetivos do trabalho sdo apresentados no Capitulo 2. Em seguida, no
Capitulo 3, apresenta-se a revisdo da literatura, incluindo os efeitos das diversas variaveis
operacionais que afetam a hidrodinamica em colunas de extragdo. A revisdo ¢ direcionada
preferencialmente para a coluna Kiihni, utilizada neste trabalho, cujas caracteristicas principais
também sdo detalhadas neste Capitulo. A revisdo da literatura inclui, por fim, uma descrigdo
sucinta dos modelos matematicos empregados para descrever o comportamento das colunas de
extra¢do, de maneira a evidenciar a relevancia do trabalho desenvolvido nesta dissertacao. Na
seqiiéncia, no Capitulo 4, apresenta-se a metodologia experimental proposta para o presente
estudo da hidrodinamica. No Capitulo 5, os resultados encontrados e discussdes. Por fim, no

Capitulo 6, a conclusio e, no Capitulo 7, sugestoes para trabalhos futuros.



2 OBJETIVOS

A presente dissertagdo de Mestrado tem, como objetivo principal, o estudo experimental da
hidrodinamica em colunas de extracao liquido-liquido com énfase nos efeitos provocados pela
populagdo das gotas ascendentes de fase dispersa. Para atingi-lo, os seguintes objetivos
especificos foram tragados e realizados:

3

e cstudo dos efeitos das variaveis operacionais “velocidade de agitacdo”, “altura da
coluna” e “vazdo das fases liquidas (dispersa e continua)”, em condi¢des normais de
operagdo, sobre os parametros hold-up (local e total), didmetro médio das gotas e

distribuicdo de didmetro das gotas;

e comparagao dos resultados experimentais obtidos para hold-up total ¢ diametro médio
das gotas com os calculados por correlagdes empiricas recomendadas na literatura para

a coluna Kiihni; e

e desenvolvimento de correlagdes empiricas utilizando-se os dados experimentais obtidos
nesse trabalho visando melhorar a predigdo tedrica dos parametros hold-up total,

diametro médio de gotas e distribuicdo de tamanho de gotas no equipamento estudado.

O estudo foi desenvolvido na auséncia de transferéncia de massa (sistema binario dgua/Exxsol
D-80, sendo agua a fase liquida estabelecida como continua em todas as corridas), seguindo-se
a metodologia fotografica desenvolvida por Moreira et al. (2005). O estudo foi realizado
utilizando-se uma se¢do de coluna agitada Kiihni, em escala piloto, contendo 5 estagios, doada

em 2003 pela University of Bradford, Reino Unido.



3 REVISAO DA LITERATURA

Diversos fendmenos ocorrem simultaneamente durante operagdes de extragdo liquido-liquido
em colunas. Uma analise adequada da operagdo neste tipo de equipamento requer informagdes
detalhadas sobre a transferéncia de massa, a cinética da extragdo, o equilibrio liquido-liquido e
a hidrodinamica das fases liquidas. Estes fendmenos dependem ndo somente do sistema
liquido-liquido escolhido, mas também da geometria da coluna. Assim, como existem diversos
tipos de colunas agitadas, com diferentes geometrias internas, ¢ apresentada, inicialmente, a
descricao detalhada da coluna Kiihni. As informagdes encontradas na literatura sobre este
equipamento, em escala piloto, sdo mostradas na secdo 3.1. Em seguida, na se¢do 3.2, ¢
apresentada a revisdo sobre o topico abordado neste trabalho, i.e., sobre a hidrodindmica em
colunas de extragao liquido-liquido, enfocando, sempre que possivel, a coluna Kiihni. Por fim,
nas se¢des 3.3 e 3.4, um breve resumo sobre a transferéncia de massa e modelagem em colunas
de extragdo ¢ apresentado, respectivamente, no sentido de evidenciar a relevancia e a conexao

que existe entre a hidrodinamica e estes dois topicos no estudo de colunas de extracao.

3.1 Coluna Kiuhni

Segundo Mogli e Biithlmann (1983), a coluna Kiihni surgiu na década de 60, sendo utilizada
atualmente em vdrios processos industriais como, por exemplo, nas industrias petroquimica
(extracdo/reextracdo de aromaticos), hidrometalurgica (remog¢ao de zinco de solugdes de niquel
e cobalto), alimenticia (extragdo de vitaminas) e farmacéutica (recuperagdo e purificacdo de
nitrobenzeno). A Kiihni ¢ uma coluna mecanicamente agitada constituida por uma série de
estagios interconectados. Os estagios sdo separados por pratos perfurados, presos por eixos de
sustentacao revestidos por um cilindro oco de ago inoxidavel, conforme mostrado nas Figuras
3.1 e 3.2. A altura do estagio ¢ definida pelo comprimento dos cilindros ocos, ¢ a area livre

fracional dos pratos dada pelo niimero de furos em cada prato, podendo variar entre 20 e 40 %.

As colunas de extrag¢do sdo equipamentos cilindricos, dispostos verticalmente, cuja alimentagao
das fases liquidas ¢ realizada nas extremidades dos mesmos. A fase mais densa (pesada) ¢
alimentada pelo topo e a fase menos densa (leve) pelo fundo da coluna. No caso de sistemas
minerais, a fase pesada ¢ a fase aquosa contendo os metais a serem separados, ¢ a fase leve a

fase organica contendo o extratante. Por diferenca de densidade, a fase leve percorre todo o
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comprimento da coluna, em movimento ascendente. A medida que esta ascende, ocorre a troca
de massa desta com a fase mais densa, que escoa em sentido contrario. Uma das fases se
encontra dispersada na outra sob a forma de gotas. A eficiéncia da troca de massa depende
fundamentalmente da area de contactagdo entre as duas fases, dada pelo tamanho e pela
distribuicao de tamanho das gotas que, por sua vez, depende da forma de contactacdo entre os
liquidos. Dentre as diversas formas de contactacdo empregadas em colunas de extracdo, a mais
comum consiste na agitacdo das fases mediante o uso de rotores localizados axialmente, ou
seja, ao longo do comprimento da coluna, como ¢ o caso da Kiihni, conforme mostrado na
Figura 3.1. Outras possibilidades de agitagdo em colunas envolvem sistemas pulsados ou

reciprocos (Aravamudan e Baird, 1999; Garnica et al., 2002; Grob-Hardt et al., 2002).
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Figura 3.1: Desenho esquematico de uma coluna de extracdo agitada



Como se observa na Figura 3.1, uma coluna de extragdo liquido-liquido consiste de trés regioes
principais: (1) a zona de sedimentacdo inferior, localizada na base da coluna, em que ¢
alimentada a fase leve, (2) a regido de separacdo propriamente dita, em que as fases sdo
contactadas via agitacdo promovida pelos rotores localizados em cada estagio da coluna, e (3) a

zona de sedimentagao superior, no topo da coluna, na qual ocorre a alimentacao da fase pesada.

A principal vantagem que a Kiihni apresenta em relagdo as outras colunas de extragdo esta na
possibilidade de adaptacdo da sua geometria interna. Durante o carregamento das gotas, a
medida que estas ascendem no interior da coluna, mudangas nas propriedades fisicas levam a
alteragdes nos principais parametros hidrodindmicos da coluna, como hold-up, didmetro de
gota e grau de mistura axial. Essas altera¢des afetam todo o desempenho da operagdo, uma vez
que interfere na area interfacial onde se verifica a transferéncia das espécies entre as fases
liquidas. Para evitar mudancas significativas nesses parametros, ¢ possivel alterar a geometria
individual dos estagios ao longo da coluna, uma vez que a geometria afeta diretamente a
hidrodindmica do escoamento das fases. A coluna Kiihni permite modificagdes no didmetro e
na altura dos rotores, na area livre dos pratos e na altura dos estagios. Outra vantagem
importante estd no desenho dos rotores da Kiihni (vide Figura 3.2), que permite um elevado
cisalhamento das fases liquidas. Com isso, a coluna pode ser empregada em operagdes
contendo liquidos viscosos e/ou com elevada tensdo interfacial. Em comparagdo com uma
coluna de discos rotativos (RDC), por exemplo, gotas relativamente pequenas podem ser
obtidas utilizando-se baixas velocidades de agitagdo, da ordem de 150 ¢ 180 rpm, ao passo que
rotacdes da ordem de 1.000 rpm seriam necessarias em uma RDC para se obter uma dispersao

com caracteristicas semelhantes.



Figura 3.2: Estagio agitado da coluna Kiihni (150 mm de diametro).

De acordo com informagdes do fabricante (www.kuhni.ch), a Kiinhi pode ser projetada para

operar com o maximo da capacidade em cada secao da coluna com um minimo de mistura
axial nos estagios, mantendo-se a area interfacial e hold-up aproximadamente constantes ao
longo da coluna. Isto a torna recomendada em processos com pardmetros varidveis ou com
caracteristicas reoldgicas complicadas. A taxa do fluxo de descarga radial, mostrada na Figura
3.3, ¢ um parametro relevante a ser considerado no projeto da Kiihni em maior escala. Segundo
Bithlmann (1993), a importancia do fluxo de descarga radial reflete-se na diminuigao relativa
na altura do estagio com o aumento no diametro da coluna. Assim, em procedimentos de scale-

up da coluna Kiihni, a seguinte relacdo deve ser considerada:

Dplloto > gmdusmal (31)

piloto industrial

Figura 3.3: Efeito do fluxo de descarga radial na propor¢do H/D em procedimento de scale-up
(Biihlmann, 1993).


http://www.kuhni.ch/

A maioria dos estudos encontrados na literatura utilizando-se a coluna Kihni foi realizada

empregando-se colunas com didmetros de 150 mm (vide Tabela 3.1). De acordo com o

fabricante do equipamento, este ¢ o menor diametro de coluna que permite a obten¢ao de dados

experimentais confidveis para a realizagdo de procedimentos de scale-up. De uma maneira

geral, a Kiihni é de construg@o simples e de scale-up confiavel.

Tabela 3.1: Dimensdes da coluna Kiithni utilizadas em trabalhos cientificos.

Referéncia Diametro Altura N°de  Areados Sistema liquido
(mm) (mm) estagios pratos (%)

Gomes €t al. (2004) 150 2520 36 25 Agua/tolueno

Mansur (2001) 150 477 4 30 ZnSO4/D2EHPA/n-heptano

Zamponi €t al. (1996) 150 2520 36 - Agua/acetona/tolueno

Weiss et al. (1995) 150 1250 18 23 Agua/tolueno

Bailes et al. (1986) 150 1930 27 30 Agua/acido succinico/n-
butanol e Agua/acido iso-
butirico/cumeno

Kumar (1985) 150 1260 18 23.5¢40 Agua/acetona/o-xileno

Haunold et al. (1990) 100 - 20 16 Agua/acido succinico/n-
butanol

Kentish (1996) 72,45 1390 27 30 Agua/acido  acético/MIBK
(Metil-isobutil-cetona)

Dongaonkar et al. 7245 - 25 30 Agua/acido  acético/MIBK

(1991) (Metil-isobutil-cetona)

O estudo de colunas de extracdo liquido-liquido compreende normalmente duas etapas: (1) a

investigacdo da hidrodinamica, ou seja, do escoamento entre as fases liquidas, e (2) a

investigagdo das taxas de transferéncia de massa das espécies de interesse. Como a operacao do

equipamento se dé pela contactacdo de dois liquidos dispersados entre si, a area interfacial na
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qual ocorre a transferéncia de massa entre as fases depende da distribuicdo de tamanho das
gotas gerada pelo distribuidor e pela acdo dos rotores ao longo da coluna. Assim, existe uma

forte relagdo entre a hidrodinadmica e a transferéncia de massa.

Os estudos sobre hidrodindmica em colunas agitadas sao, normalmente, tratados sob dois
aspectos distintos: o da velocidade de deslizamento (Slip velocity) e o de mistura axial. Estas

abordagens sdo tratadas na se¢ao seguinte.



3.2 Hidrodindmica em Colunas de Extracdo Liquido-Liquido

De um modo geral, entende-se por hidrodindmica em coluna o comportamento do escoamento
das fases liquidas no seu interior, frente a variaveis operacionais diversas como vazao das fases
liquidas, velocidade de agitacdo, geometria dos compartimentos, etc. Durante a operagdo, uma
das fases encontra-se dispersada sob a forma de gotas (fase dispersa) na outra fase, esta tltima
denominada de fase continua, com o intuito de aumentar a superficie de contato entre as
mesmas, favorecendo o fluxo interfacial das espécies. As fases escoam em contra-corrente com
velocidades varidveis ao longo da coluna. Assim, os seguintes pardmetros sdo comumente
utilizados para caracterizar a hidrodinamica em colunas de extragdo liquido-liquido: diametro e
distribuigdo de diametro das gotas, hold-up da fase dispersa, velocidade das fases liquidas,
backmixing de ambas as fases (ou mistura axial, de uma maneira geral) e ponto de inundagéo
(flooding). O conhecimento de todos esses pardmetros ¢ de relevancia para o projeto de
colunas, entretanto, tem-se que estes se encontram fundamentalmente relacionados ao
comportamento das gotas de fase dispersa. Assim, para se conhecer a hidrodinamica de colunas
de extragdo liquido-liquido, € preciso estabelecer a relacdo que existe entre o didmetro médio
das gotas e a distribuicdo de didmetro das gotas com os demais parametros hidrodinamicos.

Essa relacdo sera tratada a seguir, com base na informagao até entdao disponivel na literatura.

3.2.1 Diametro Médio das Gotas, Distribuicdo de Diametro das Gotas e Hold-up

O conhecimento do didmetro das gotas de fase dispersa ¢ de fundamental importancia no
projeto de colunas de extragdo liquido-liquido pois estas afetam diretamente o hold-up, o
tempo de residéncia nos estagios, as velocidades superficiais das fases, a mistura axial, o ponto
de inundagdo, além dos efeitos diretos nas taxas de transferéncia de massa. Segundo Mohanty
(2000), a descricao realista de uma coluna de extracdo depende de forma primordial da

informagdo disponivel sobre o comportamento da fase dispersa.

De uma maneira geral, o tamanho das gotas de fase dispersa ¢ governado pela agitacao do
sistema, pela geometria interna da coluna, pelas propriedades fisicas das fases liquidas e pela
direcdo da transferéncia de massa. Podem ocorrer alteragcdes ao longo da coluna, tanto no
diametro quanto na distribuicao de didmetro das gotas, em decorréncia das taxas de quebra e de

coalescéncia, de mudangas nas propriedades fisicas, dentre outros fatores.
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O diametro médio de Sauter (ds;), definido pela Eq. (3.2), ¢ comumente empregado em
calculos com colunas de extragdo por relacionar volume e 4rea das gotas, sendo, pois, mais
adequado na descrigdo de processos que envolvem transferéncia de massa através de

superficies esféricas.

(3.2)

Na auséncia ou em baixos niveis de agitacao (Reg < 10.000), o didmetro médio das gotas ¢
controlado pelo equilibrio entre as forcas de tensdo interfacial do sistema e por forgas de
flutuabilidade. Um valor limite para o tamanho da gota em tais condi¢des pode ser descrito

adequadamente pela seguinte expressao apresentada por Bailes et al. (1986):

b2
d32 = Cl [L]
Arg (3.3)

em que C; ¢ um parametro empirico que depende da geometria da coluna, da transferéncia de
massa, temperatura e do sistema liquido empregado. Para a coluna de discos rotativos (RDC),
por exemplo, Chang-Kakoti et al. (1985) encontraram que C; = 1,3 para gotas de alcool n-
butirico dispersas em agua, valor este coincidente com o encontrado por Moreira et al. (2005),

C;=(1,4£0,2) para gotas de n-heptano em agua.

Segundo Hinze (1955), a seguinte equagdo pode ser empregada para fases dispersas pouco

viscosas, quando o efeito da tensdo interfacial € menor que o da forga coesiva das gotas:

0,6
d,, =C,&e " [lJ (3.4)
Pe

Em condi¢des de maior turbuléncia (Regr > 10.000), tem-se que as gotas quebram pois a forga
exercida pelo movimento da fase continua excede, em magnitude, aquele da combinagao da

forca coesiva devido a tensdo interfacial e da forca viscosa da fase dispersa. Em niveis de
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agitacdo mais elevado (Rer > 10.000), as Egs. (3.3) e (3.4) sdo inadequadas para a descri¢ao do
diametro médio das gotas, sendo essa informagcdo comumente obtida através de correlagdes

empiricas e/ou semi-empiricas, especificas para cada tipo de coluna.

As seguintes correlagdes foram propostas por Fischer (1973) para estimar o didmetro médio na
Kiihni considerando-se que as forcas inerciais ou as de equilibrio prevalecem sobre as forcas
inerciais e viscosas, ocasionando a quebra das gotas. A correlacdo leva em consideragdo, ainda,
os efeitos decorrentes do hold-up total e do nimero de estagios da coluna. Assim, para y <

0,012 N/m:

d N2D2p, ) (NgD2p, )

D—”:3,06S§"(—R Rp°] ~RRPe |y “2 — |(1+2¢) (3.5)
R 4 He N2 {NRDR/)C

L 7
e paray > 0,012 N/m:
N2Dip ) 1

3 20,3953’2‘[ RyR j 1+ (1+29) (3.6)
R

N2 /N;D;pc
Y

De acordo com estas correlacdes, a tensao interfacial é tida como um fator critico na avaliacao
do tamanho das gotas, sendo, portanto, necessario levar em conta a influéncia da coalescéncia e
do numero de estagios. Ambas as correlacdes foram obtidas na auséncia de transferéncia de
massa. Segundo os autores, o termo relacionado ao hold-up deve ser omitido caso haja

impurezas no sistema, em decorréncia da redu¢@o na taxa de coalescéncia das gotas.

Kumar e Hartland (1996) propuseram, mais recentemente, uma expressao empirica geral para a
estimagao do diametro médio das gotas, valida para cinco diferentes tipos de colunas, a saber
(desvio relativo de 26,1 %): RDC, RDC assimétrica, Kiithni, Wirz-II e pulsada. Para a coluna
Kiihni, a seguinte correlagdo foi proposta via o ajuste de dados experimentais de gotas com o

numero de estagios da coluna, para 580 corridas (0 < Rer <42.000, erro médio de 18,4 %):
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0,56 N 0,1
dﬁ: : CySe N (3.7)

H L }/ 0,5 N 1
2,13 ApgH* 0,253 0,57793
0,0708 8("‘?} H("CQJ
gl oy y

em que o valor da constante Cy depende da direcdo da transferéncia de massa, se da fase

continua para a dispersa (Cy = 1) ou vice-versa (Cy = 3,16). O didmetro médio de Sauter tende
a aumentar com a tensao interfacial do sistema e diminuir com o nivel de agitacdo mecanica
fornecida (Aravamudan e Baird, 1999). Estudos experimentais realizados em uma coluna RDC
por Yamaguchi et al. (2002) e Moreira et al. (2005) mostraram que o didmetro médio das gotas
¢ fortemente influenciado pela velocidade do rotor, pela altura da coluna e pela vazao da fase

dispersa, em condi¢des de turbuléncia em que Reg > 10.000 (Figura 3.4).
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Figura 3.4: Influéncia da agitacdo e da altura da coluna no diametro médio das gotas em uma
coluna RDC (76,2 mm diametro, sistema dgua/n-heptano) para diferentes vazdes de fase

dispersa: (a) Qq = 320 mL/min; (b) Qq = 640 mL/min (Moreira €t al., 2005).

Verifica-se que, na coluna RDC, o efeito da agitagdo ndo ¢ significativo abaixo de 300 rpm,
sendo o didmetro médio das gotas descrito adequadamente pela Eq. (3.3). Contudo, gotas cada
vez menores sdo obtidas quando se aumenta a velocidade a partir deste valor, o que favorece a
taxa de quebra das mesmas. Gotas menores sao obtidas nos estdgios mais superiores da coluna,
também decorrentes do aumento na freqliéncia dos choques e da agitacdo, o que esta
relacionado ao favorecimento da taxa de quebra das gotas. O efeito da variagdo no didmetro

médio das gotas € mais pronunciado quando se aumenta a vazao de fase dispersa alimentada a
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coluna, contudo gotas maiores sao obtidas, mantendo-se as mesmas condigdes de agitacao do
sistema. Neste caso, como um maior volume de fase dispersa ¢ alimentado ao equipamento, a
probabilidade de choques entre as gotas ¢ maior, o que pode favorecer, assim, a taxa de

coalescéncia das mesmas.

A medida que as gotas ascendem no interior da coluna, estas se tornam gradativamente
menores devido a quebra resultante dos choques nos pratos perfurados e do efeito dos rotores,
até que seja alcancado um equilibrio entre as taxas de quebra e coalescéncia das gotas. Como
gotas maiores ascendem mais rapidamente que gotas menores, o tempo de residéncia das gotas
aumenta ao longo da coluna, o que implica no desenvolvimento de um perfil axial de hold-up.
Segundo Mizek (1994), o hold-up ¢é bastante sensivel a qualquer mudanga nas condi¢des em
que ocorre a dispersao. Mesmo assim, ¢ usual considera-lo constante ao longo da coluna, sendo
esse denominado hold-up total (ou médio), cujo valor ¢ representativo da coluna como um
todo. Entretanto, como o hold-up ¢é fortemente dependente da distribui¢do de tamanhos das
gotas ao longo da coluna, tem-se que seu valor pode variar axialmente, para cada estagio da

coluna, sendo este denominado, entdo, de hold-up local.

O hold-up total pode ser estimado utilizando-se a expressdo empirica proposta por Kumar e
Hartland (1995), valida para oito diferentes tipos de colunas (erro de 18 %), a saber: RDC,
RDC assimétrica, Kiihni, Wirz, Karr, pulsada, recheio e spray. Para a coluna Kiihni, a

correlacdo ¢ valida para didmetros de coluna entre 72-225 mm (erro de 21,3 %):

A ~0,34 i &7 0,25 0"’4J20,7Uc(g’;jl]
$=2278""C, (—pJ 0,0267 + 5[&j ud[&j (3.8)
P g\9gr gy

em que o valor da constante Cy depende da dire¢do da transferéncia de massa, se da fase
continua para a dispersa (Cy = 1) ou vice-versa (Cy = 0,56). Como se observa na Figura 3.5, a
correlacio de Kumar e Hartland (1995) se mostrou adequada na predicdo dos valores
experimentais de hold-up obtidos por Kentish (1996) em uma coluna Kiihni (72 mm de
diametro), para o sistema agua-acido acético-MIBK (metil-isobutil cetona), com desvio

relativo médio de 17,7 %.
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Figura 3.5: Comparagdo entre o hold-up total experimental (Kentish, 1996) ¢ calculado pela
correlagao de Kumar e Hartland (1995).

Em célculos mais rigorosos da hidrodinamica em colunas, faz-se necessario incorporar o perfil
do hold-up local ao longo do equipamento, para cada estagio. Segundo Kirou et al. (1988), esse
perfil pode ser concavo ou sigmoidal, e a localizacdo do ponto de méaximo depende das
condi¢des de operacao. Aumentando-se a velocidade de agitacdo ou a vazdo de fase dispersa,
por exemplo, tem-se que o ponto de maximo no perfil axial de hold-up se desloca para a base
da coluna, logo ¢ possivel estabelecer um critério para a determinagdo do ponto de inundacao
no equipamento. Estudos experimentais realizados por Moris et al. (1997) em uma coluna
RDC confirmaram tal comportamento. Medigdes experimentais do perfil axial de hold-up em
uma coluna Kiihni (150 mm de didmetro) conduzidas por Fisher (1973) e Kumar et al. (1986)
mostraram a existéncia de um maximo nas proximidades do meio da coluna, que também se
deslocou para a parte inferior do equipamento com o aumento da vazao de alimentagdo da fase

dispersa.

Na Figura 3.6, ¢ ilustrado o comportamento tipico do hold-up ao longo de uma coluna de
estagios multiplos, com relagdo as variaveis operacionais velocidade de agitagdo e vazado das
fases dispersa e continua, respectivamente (Tsouris €t al., 1990). De uma maneira geral, tem-se
que as gotas, ao sairem do distribuidor, quebram ao entrarem nos primeiros estagios da coluna
em funcdo da agitacdo e de choques sucessivos nas paredes e nos pratos. Esta reducdo no

tamanho médio das gotas, em cada estagio, resulta no aumento gradual do tempo de residéncia
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das gotas. Logo, se observa um perfil crescente no hold-up local na parte inferior da coluna.
Comportamento inverso ¢ observado no topo da coluna, neste caso, em decorréncia do efeito
da alimenta¢do em contra-corrente da fase pesada (end-effect), que se contrapde ao movimento
de ascensdo das gotas. Assim, estas se acumulam em alguma posi¢do proxima ao topo da
coluna, apresentando valor decrescente em dire¢ao ao estagio final do equipamento. Nas
Figuras 3.6 (a), (b) e (c), para a faixa de condi¢des operacionais investigadas, observa-se um
valor de hold-up aproximadamente constante em algum ponto proximo ao meio da coluna. Isto
resulta da obtencdo de um estado de equilibrio entre as taxas de quebra e coalescéncia das
gotas. Segundo Tsouris et al. (1990), a forma concava desse perfil de hold-up local é obtida
com o maximo correspondendo ao estagio no qual a distribuicao de tamanho de gotas alcanca o
estado permanente. Desta forma, evidencia-se a relagdo direta que existe entre o hold-up local e

o tamanho das gotas ao longo da coluna.

Observa-se na Figura 3.6(a) que o aumento na velocidade de agitagdo desloca o hold-up
maximo para os estdgios mais inferiores da coluna, visto que menores gotas sdo obtidas. Da
mesma forma, um aumento na vazao da fase dispersa implica uma maior quantidade de gotas
na saida de cada estagio, logo vazdes mais elevadas resultam em maiores valores de hold-up
local, como se observa na Figura 3.6(b). O mesmo comportamento ¢ observado na Figura
3.6(c) para o aumento na vazao da fase continua, desta vez dada pelo aumento na resisténcia de
ascensdo das gotas. Portanto, o aumento destas trés variaveis desloca o maximo no perfil de
hold-up local para a base da coluna aumentando o tempo de residéncia médio das gotas no
equipamento, favorecendo, também, a obtencao da condicdo de inundag¢do da coluna, a ser
tratado na segdo 3.2.3. Além disso, a variagdo no hold-up afeta, também, o fendmeno de
inversdo de fases e o estabelecimento do tempo de residéncia das fases liquidas em cada

estagio da coluna.

Além do efeito de variagdo no didmetro médio das gotas ao longo da coluna, as gotas também
apresentam variacdo de tamanho em cada estagio do equipamento, o que caracteriza uma
distribuicdo de tamanho de gotas ou DTG. O efeito da DTG ¢ bastante significativo quando a
coluna opera sob condigdes de baixa agitacao. Nestas condi¢des, modelos monodispersos que
consideram gotas de um mesmo tamanho ao longo do equipamento ndo descrevem, de forma
adequada, o efeito provocado pela distribuicdo de gotas nas taxas de transferéncia de massa.
Mansur et al. (2003) verificaram que, no ajuste de perfis de concentragdo experimentais, os

parametros hidrodindmicos e de transferéncia de massa nesse tipo de modelo encontram-se
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correlacionados para baixas agitagdes, i.e., quando a DTG apresenta maior amplitude. No

entanto, nenhuma correlacdo estatisticamente significativa foi observada para condi¢des de

agitacdo elevada. Como as taxas de transferéncia de massa sdo afetadas diretamente pela DTG,

faz-se necessario, no projeto de colunas agitadas, o uso de modelos mais realistas ¢ que

incorporem populagdes de gotas divididas em classes, como fazem os modelos de forward

mixing e de balango populacional. O modelo de balango populacional, por exemplo, ¢é

empregado na descri¢do da interacdo das gotas considerando as taxas de coalescéncia e quebra

das gotas. Medigdes experimentais em coluna Kiihni (150 mm de didmetro) realizadas por

Zamponi et al. (1996) e Gomes et al. (2004) mostraram que as simulagdes obtidas com o

modelo populacional representaram adequadamente os dados experimentais de distribui¢ao de

tamanho de gota e hold-up da fase dispersa.
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Figura 3.6: Efeito das condi¢des operacionais no perfil de hold-up local (Tsouris et al., 1990):
(a) Efeito da agitacdo (Qq = 0,72 L/min; Q. = 0,36 L/min); (b) Efeito de Qq (Q. = 0,72 L/min;

Nr = 160 rpm); (c¢) Efeito de Q. (Qq = 0,72 L/min; Ng = 160 rpm).
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A evolugao tipica da DTG ao longo da altura da coluna encontra-se apresentada na Figura 3.7,
obtida em uma coluna RDC com didmetro 76,2 mm (sistema agua/n-heptano). Tem-se que as
gotas mudam consideravelmente de tamanho a medida que ascendem na coluna, o que revela a
dificuldade intrinseca em se definir um didmetro médio que seja adequadamente representativo
da populacao de gotas ao longo do equipamento. Esta diminui¢do progressiva de tamanho ¢
resultado da quebra oriunda de choques com os agitadores e pratos, bem como do cisalhamento

provocado pela agitacao dos discos rotativos.
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=
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Figura 3.7: Efeito da altura da coluna na distribuicio de didmetro das gotas em uma coluna

RDC (Moreira €t al., 2005).

Verifica-se, ainda pela Figura 3.7, que DTG’s mais estreitas sdo obtidas a medida que as gotas
atingem os estagios mais superiores da coluna. Assim, ¢ possivel que um comportamento mais
uniforme das gotas possa vir a ser obtido caso estas ja sejam alimentadas a coluna com uma
distribuicdo de tamanho adequadamente estreita. Vogelpohl e Korch (2002) estudaram
diferentes distribuidores visando alimentar a fase dispersa com um tamanho de gota adequado
para reduzir o efeito das DTG’s. Os autores obtiveram um maior controle do tamanho das gotas
quando alimentaram a fase dispersa via pulsagdo, dentro do distribuidor. Com a pulsacado, as
gotas foram formadas com uma distribuicdo mais estreita, diminuindo, assim, o efeito de
forward mixing da fase dispersa, ja que gotas de mesmo tamanho apresentam velocidades de

ascensdo similares.

Na Figura 3.8 s@o mostrados diferentes mecanismos de formacao de gotas e a dependéncia do

tamanho destas com a variacdo da velocidade do fluido alimentado. Em baixas velocidades, a
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formacgdo das gotas ¢ similar aquelas formadas durante a abertura inicial de uma torneira, por
exemplo. O tamanho das gotas, neste caso, ndo ¢ de interesse pratico, pois, em vazdes baixas,
as gotas formadas sdo grandes e ndo uniformes. O aumento da velocidade de alimentacdo do
liquido favorece a formagdo de um jato, cujo rompimento leva a formagdo de gotas menores e
mais uniformes. Velocidades muito elevadas, contudo, ocasionam a formagdo de gotas muito
pequenas, sob a forma de um spray. Assim, o modo de operagdo do distribuidor permite

controlar melhor a distribuicao de tamanho de gotas alimentadas.

e .
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Figura 3.8: Mecanismos de formagao de gotas e tamanho de gotas para diferentes velocidades

(Vogelpohl e Korch, 2002).

E importante comentar que, em experimentos realizados em maior escala (piloto ou mesmo
industrial), a DTG ¢ possivelmente influenciada pela contaminagido dos fluidos, caso haja a
presenga de contaminantes que altere a tens@o interfacial das fases liquidas (Gomes €t al.,
2004). Esse efeito depende, também, da temperatura ambiente, uma vez que essa variavel nao ¢

geralmente controlada em plantas piloto de extracdo liquido-liquido.

Diversas fungdes de distribui¢ao tém sido comumente sugeridas para representar a distribuigao
de tamanho de gotas em colunas de extracdo, por exemplo, a funcdo Gama (Mohanty e
Vogelpohl, 1997), Gal-Or (Gal-Or e Hoelscher, 1966), dentre outras. Tem-se que a distribui¢do
Gaussiana normal ndo descreve de forma adequada o comportamento das gotas encontrado na

pratica, uma vez que valores negativos poderiam ser considerados (Kumar e Hartland, 1994).
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Moreira et al. (2005) representaram adequadamente dados de distribuigdo de tamanho de gotas
obtidas em uma coluna RDC (76,2 mm de didmetro) empregando a funcdo de distribui¢do log-
normal (coeficientes de ajuste R* superiores a 0,95); a fung¢do de distribuicdo normal se
mostrou inadequada em decorréncia da elevada correlagdo entre os parametros de ajuste. Ainda
no caso especifico da coluna RDC, além da distribuicdo de Mugele ¢ Evans, a fun¢do log-
normal ¢ comumente empregada, pois requer a determinagdo apenas de dois pardmetros de
ajuste, enquanto que aquela, trés pardmetros de ajuste. A funcdo de distribui¢do de Mugele-
Evans considera ainda a existéncia de um limite maximo de tamanho de gota. Uma
comparagdo sobre a aplicacdo destas funcdes de distribui¢do em colunas ¢ apresentada em

Chang-Kakoti et al. (1985).

No caso da Kiihni, Kumar (1985) encontrou um melhor ajuste dos resultados utilizando-se a
funcdo de distribui¢do de Mugele-Evans (Mugele e Evans, 1951) do que por outras fungdes
como normal, log-normal e Gal-Or. Kumar e Hartland (1999) utilizaram, posteriormente, a
func¢do Gal-Or e a de Mugele-Evans para predizerem a distribui¢do de tamanho de gotas que
entram na coluna Kiihni. Os dados calculados pela fun¢do Gal-Or eram praticamente
indistinguiveis daqueles obtidos pela fun¢do de distribuicdo de Mugele-Evans. Kentish (1996)
obteve um melhor ajuste das curvas de distribuicdo de tamanho utilizando a funcdo de
distribui¢do de Mugele-Evans para velocidades de agitacdo acima de 100 rpm. A fungao log-

normal apresentou resultados praticamente semelhantes.

3.2.2 Velocidades das Fases Liquidas no Interior da Coluna

Como observado na sec¢do anterior, o comportamento ndo ideal da fase dispersa ¢ causado
principalmente pela distribui¢do de velocidade das gotas, decorrente da variagdo de tamanho
dessas em cada estdgio, ao longo da coluna. Desta forma, para caracterizar tal fendmeno, de
maneira generalizada, diversos tipos de velocidade entre as fases liquidas tém sido definidos ao
longo dos anos para descrever o comportamento em contra-corrente das fases dispersa e
continua, a saber, velocidade de deslizamento, velocidade caracteristica, velocidade terminal,
etc. Em geral, a grande maioria dos textos encontrados na literatura emprega valores médios.
Somente em alguns textos mais recentes, a partir da década de 1990, ¢ que estas defini¢des
passaram a ser adaptadas no intuito de se incorporar o efeito da distribuicdo de tamanho das

gotas.
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A velocidade de deslizamento (Ug;p) foi definida por Gayler e Pratt (1951) e representa a
velocidade média das fases liquidas escoando em contra-corrente, no interior da coluna.
Constitui, ainda, um parametro de relevancia empregado no projeto de colunas, em especial no
calculo do ponto de inundag¢do (Secdo 3.2.3). Para uma dada condi¢do operacional, a
velocidade de deslizamento ¢ comumente considerada constante € o seu valor estéd relacionado

com o hold-up total das gotas da fase dispersa (¢).

U.=U—d+U
R (3.9)

Segundo Gayler e Pratt (1951), a velocidade de deslizamento é determinada por forcas
gravitacionais, interfaciais e de arraste local, que dependem da agitagdo ¢ da geometria do
estagio. Fisicamente, quando o hold-up da fase dispersa se aproxima de zero (¢—0), a
velocidade de deslizamento ¢ denominada de velocidade caracteristica (Uy), e corresponde a
velocidade do movimento de uma Unica gota sob as restricdes impostas pela agitacdo e pela
geometria dos internos da coluna. Gayler e Pratt (1951) também propuseram uma expressao

que correlaciona esses trés parametros (U, Usiip € ¢):
Ugp =U,(1-9) (3.10)

O valor médio da velocidade caracteristica ¢ comumente obtido por ajuste grafico, fazendo-se
um grafico dos dados experimentais sob a forma [Ug + ¢ U. / (1 — ¢)] versus [¢ (1 — §)], apos
substitui¢ao da Eq. (3.10) na Eq. (3.9), e multiplicacdo por ¢ para evitar que valores muito
baixos de hold-up interfiram de maneira mais significativa no ajuste dos dados. Dessa forma,
retas com inclinagdo Uy passando pela origem sdo obtidas para ¢ < 0,2 (Godfrey e Slater,
1991). Convém ressaltar que tais expressoes envolvem parametros médios € ndo incorporam o

efeito da variagdo no hold-up ao longo da coluna.
Bailes et al. (1986) incluiram, posteriormente, o parametro empirico b para obter um melhor

ajuste dos dados, em que b depende do tipo de coluna. Assim, a Eq. (3.10) torna-se um caso

particular da Eq. (3.11), i.e., quando b ¢ igual a 1.
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USip:Uk(1_¢)b (311)

Para a coluna Kiihni (150 mm de didmetro), a correlagdo empirica dada pela Eq. (3.12) foi

proposta com base no nimero de Reynolds da gota e valida para ¢ < 0,25 (Godfrey e Slater,

1991).

0.8
b=0,1 5(&)

He (3.12)

Assim, substituindo-se a Eq. (3.12) na Eq. (3.11), o valor de Uy passa a ser obtido

implicitamente via resolu¢do numérica:

0,8
pcduk]

Uy, =U,(1-9) [ e (3.13)

Kentish (1996) modificou as constantes propostas por Godfrey e Slater (1991) mediante o
ajuste de dados experimentais obtidos para o sistema agua/acido acético/MIBK (metil isobutil

cetona), utilizando-se uma coluna Kiihni com diametro de 72,45 mm.

1,2
b= 0,019(&]
Yo

(3.14)

Comparando-se as constantes de ajuste nas Eqs. (3.12) e (3.14), verifica-se que o efeito do
parametro b ¢ significativo em colunas com menor didmetro, uma vez que 0,15/0,019 = 8§,0.
Quanto ao expoente, tem-se que seu valor independe do didmetro da coluna, uma vez que as

faixas de valores relatadas pelos autores se interceptam (1,2 + 0,1 ¢ 0,8 £ 0,5).

Uma expressao empirica para a velocidade de deslizamento foi proposta por Kumar e Hartland
(1999), sendo valida para diversos tipos de colunas, como Kiihni, RDC, pulsada e Karr. Para a
Kiihni, a correlagao foi obtida mediante o ajuste de dados obtidos em uma coluna com 500 mm

de didmetro, sendo dada por:
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VoL g[gﬂj (3.15)

3.2.3 Ponto de Inundacgéo ou Flooding

A capacidade operacional de uma coluna de extracao liquido-liquido ¢ determinada pelo ponto
de inundacdo, que esté relacionado ao limite mdximo na quantidade de uma das fases que pode
estar dispersa na outra fase. Essa quantidade ¢ funcdo de diversos fatores como vazdes de
alimentac¢do, intensidade de agitagdo, tensdo interfacial, viscosidade dos fluidos e, também, da
direcdo da transferéncia de massa. O ponto de inundagdo normalmente ocorre pela interrupgao
no escoamento de uma das fases como decorréncia da resisténcia imposta pela vazao da outra
fase, em direcdo contraria a esta, sendo caracterizado pela formagdo de uma segunda interface

na regido ativa da coluna, resultando na diminuic¢ao da velocidade das gotas.

A determina¢do do ponto de inundacdo est4 baseada no fato de que o aumento na vazao da fase
continua leva a diminui¢do na velocidade da fase dispersa, para uma vazao de alimentacao fixa.
Dessa forma, as gotas encontram uma maior resisténcia hidrodindmica para atingir o topo da
coluna, favorecendo a coalescéncia e o conseqiiente aumento no hold-up. A expressdo para a
velocidade de inundagdo da fase continua ¢ obtida pela diferenciagdo, com relagdo ao hold-up,
das equagdes propostas para o calculo de velocidade de deslizamento apresentadas
anteriormente (Egs. (3.9) e (3.11)), igualando-se a zero a expressdo resultante. No ponto de
inundagdo, verifica-se que a velocidade superficial da fase continua (ou da dispersa) passa por
um minimo a medida que o hold-up cresce, sendo expresso matematicamente pela seguinte

condicao:
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3.
dg ),

As seguintes expressdes foram propostas por Slater (1985) para estimar a velocidade das fases

onde ¢ = Pioou (3.16)

continua e dispersa no ponto de inundagdo da coluna, respectivamente:

U c,flood — U, (1= P00 )2 [(1 ~ Ptiood )b - b¢f|ood (1= Pro0a )b_l ] (3.17)

U fiood = (b+1DU 1000 (l_¢flood )b (3.18)

Kumar et al. (1986) avaliaram esse procedimento de calculo para o caso linear (b = 1), em uma
coluna Kiihni (150 mm de didmetro), com 18 estagios e area livre fracional de 23,5 e 40,0 %,
com e sem transferéncia de massa (sistema adgua/acetona/0-xileno). Os autores verificaram uma
concordancia satisfatoria nos resultados experimentais com a metodologia proposta por Slater
(1985), com erro relativo de 15 %. O hold-up na condigdo de inundagao é obtido igualando-se

Uk nas Egs. (3.17) e (3.18):

d, flood
U
2(b+1) — 2"
Ud,flood

Na pratica, opera-se a coluna em condigdes 50-75 % abaixo das condi¢des de inundagao

(Cusack e Fremeaux, 1991).

2 Ucﬂood
—b—2i\/(b+2) +4(b+1)[ ’ —IJ
Pricod =

(3.19)

3.2.4 Mistura Axial

Os fendmenos hidrodinamicos que promovem a alteracdo no tempo de residéncia das fases
liquidas no interior da coluna sdo denominados comumente de mistura axial. Como efeito
direto da mistura axial, as fases liquidas permanecem contactadas por mais tempo, promovendo
a aproximacao entre as curvas de equilibrio e de operagdo, em cada estagio, prejudicando,

assim, a for¢a-motriz do processo de transferéncia de massa.
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Os primeiros modelos propostos para descrever o comportamento de colunas de extracdo em
contra-corrente foram baseados no modelo empistonado ou plug-flow. A simulagdo do
comportamento das fases dada por esses modelos geralmente resulta em equipamentos sub-
dimensionados, j& que os efeitos de mistura axial ndo sdo considerados. A incorporagdo desses
efeitos, particularmente significativos para a descricdo do comportamento do observado para a
fase continua, levam a idéia de fluxo nao ideal. Os efeitos de mistura axial, ao contrario do
observado para a fase continua, sdo pouco significativos para a fase dispersa, sendo o desvio do
escoamento ideal dessa fase atribuido as diferentes velocidades de ascensdo das gotas, para
classes de tamanho distintas (Chartres ¢ Korchinsky, 1975; Dongaonkar €t al., 1991; Mizek,
1994; Mansur et al., 2003).

Diversas pesquisas tém sido realizadas empregando-se diversos tipos de colunas no sentido de
analisar os efeitos de mistura axial, além da medida experimental de pardmetros de mistura
axial (Tsouris et al., 1990; Aravamudan e Baird, 1999; Haunold et al., 1990; Godfrey et al.,
2001). A mistura axial da fase continua ¢ comumente caracterizada pelo coeficiente de
dispersao axial da fase continua (E.), utilizando-se um modelo diferencial em torno da posicao
axial z da coluna. A seguinte equagdo define o fluxo de dispersdo local do soluto para um

gradiente de concentracdo local, via analogia a teoria de difusdo da lei de Fick:

j=-g %

° dz (3.20)

Normalmente, valores medidos de E. sdo distintos de zero mesmo em condigdes de nao
agitagdo, por causa dos efeitos de channelling ou caminhos preferenciais da fase dispersa. Com

0 aumento da agitacao, o coeficiente de dispersao axial tende a aumentar.

A mistura axial ¢ um termo geral empregado para descrever os desvios do escoamento
empistonado das fases liquidas no interior da coluna. E comum considera-lo como sendo a
soma dos efeitos de backmixing (ou retromistura) e forward mixing. O efeito de backmixing da
fase continua ¢ atribuido ao fluxo circulatorio difusivo ou induzido da fase continua nos
estagios, e em parte pelo arraste das gotas da fase dispersa. A quantificacdo dos pardmetros de
backmixing ¢é feita mediante ajuste de dados experimentais a um modelo discreto, considerando
mistura perfeita em cada estagio da coluna, sendo o efeito nao-ideal dado pelo retorno de parte

das fases liquidas na dire¢@o contraria ao escoamento natural das fases (Mansur et al., 2003).
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Esse efeito somente ¢ significativo para a fase continua. Ja o efeito de forward mixing da fase
continua ¢ causado pela variacdo radial na velocidade axial das fases, sendo que a distribuicao
de tamanho das gotas fornece um efeito similar para a fase dispersa. De uma maneira geral,
esse efeito é mais significativo na fase dispersa. Os efeitos do forward mixing sdo maiores em
baixos niveis de agitacdo ¢ baixos valores de hold-up, onde se verificam distribuigdes de
tamanho de gotas mais largas. Em condicdes de elevada agitacdo, a distribuicdo de tamanho de
gotas se torna mais uniforme e, conseqiientemente, o efeito de forward mixing é reduzido. O
movimento das gotas ¢ complicado pela interagdo entre estas, ou seja, pelas taxas de quebra e
coalescéncia, e, também, por distor¢cdes durante a sua ascensdo na coluna. Assim, o fluxo ao
redor das gotas pode ser impedido pelas outras gotas na dispersao e, algumas vezes, muitas
gotas podem se mover em direcdo contraria devido ao arraste pela fase continua. Em suma, o
comportamento de ascensdo das gotas € descrito melhor por efeitos de forward mixing do que
por efeitos de backmixing, que por sua vez, descreve melhor o comportamento da fase

continua.

Os coeficientes de dispersdo axial das fases dispersa (Eq) e continua (E.) sdo geralmente
medidos pelo uso da técnica de injecdo de tracador sob a forma de pulso ou degrau. Com a
injecdo de um pulso de tracador dentro da fase continua, por exemplo, ¢ possivel medir o
tempo de residéncia e a distancia percorrida dentro da coluna, que normalmente segue uma
funcdo de distribuicao log-normal. Pela distribuicdo do tempo de residéncia obtido, ¢ possivel
calcular o tempo médio de residéncia e o numero de Peclet (Pe;). Segundo Mizek (1994),
somente gotas muito pequenas sdo arrastas pelos turbilhdes da fase continua e sofrem agao de
backmixing. As gotas maiores escapam do arraste ¢ escoam na dire¢do natural ascendente. A
menos que o tamanho médio das gotas seja muito pequeno, o valor médio de E4 ¢ sempre
inferior ao de E., sendo praticamente nulo em condi¢gdes normais de operagdo. Assim, somente

correlagdes para o célculo de E. sdo mostradas a seguir.

A mistura axial da fase continua ¢ usualmente descrita pelo modelo de dispersdo, uma vez que
esta fase € continua ao longo da coluna. Existem diversas correlagdes para a sua predi¢do, em

varios tipos distintos de colunas, normalmente apresentadas em dois formatos:

ks
E D.N

—— —k +k R_R 3.21
T R z[u } (3.21)
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(3.22)

A Eq. (3.21) ¢ inconsistente para fases continuas estagnadas quando U, = 0 (exceto se k3 = 1).
Em ambas as correlacdes, a constante k, ¢ funcdo da geometria particular da coluna, incluindo
o diametro da coluna (Godfrey et al., 2001). Kumar (1985), Dongaonkar et al. (1991) e
Godfrey et al. (2001) observaram um aumento mais ou menos linear no coeficiente de mistura
axial da fase continua (E.) com a velocidade de agitacdo. Kumar (1985) sumarizou diversas
correlacdes empiricas para o célculo do coeficiente de mistura axial da fase continua e
dispersa. Para a Kiihni, a seguinte correlacdo foi obtida para colunas com didmetros de 150,

600 ¢ 800 mm (Godfrey et al., 2001):

UE(l:_l = 0,14 + 0,046—N RLE)RSe (323)

Cc C

A Eq. (3.23) foi obtida a partir do ajuste de dados experimentais do escoamento de apenas uma
unica fase, contudo ela ¢ bastante empregada na literatura por se mostrar adequada na
estimacdo de E; mesmo sob condi¢des de escoamento bifasico, além de ser valida para varios

diametros de coluna.

O modelo discreto, em comparagdo ao modelo continuo, ¢ mais adequado na descrigdo de
equipamentos em estagios, como ¢ o caso da coluna Kiihni. A coluna ¢ tratada como uma série
de estagios interconectados, em mistura perfeita, onde a retromistura ocorre na forma de fluxos
contrarios a direcao normal das fases ou retrofluxo. O parametro de dispersao utilizado neste
caso ¢ o coeficiente de back-mixing (o), que representa a razdo do retrofluxo com relagdo ao
fluxo da fase continua. A solucdo do modelo discreto se aproxima da solugdo do modelo
continuo com o aumento no numero de estagios, sendo a relagdo entre os coeficientes dada pela

seguinte expressao (Pratt, 1983):

1 E(l-9)
Pe. UH

Cc Cc

—a+0,5 (3.24)
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3.3 Transferéncia de Massa

Os efeitos hidrodinamicos encontram-se intimamente relacionados aos de transferéncia de
massa em operagdes com colunas de extragdo liquido-liquido, e vice-versa. Com relagdo ao
primeiro aspecto, ou seja, o efeito da hidrodinamica na transferéncia de massa, tem-se que a
taxa de transferéncia de massa depende fundamentalmente da area superficial entre as fases,
dada pela distribuicdo de diametro das gotas. Por outro lado, com relagdo ao efeito contrario,
tem-se que a taxa de coalescéncia das gotas ¢ significativamente afetada pela transferéncia de
massa (Slater, 1994), sendo esse, pois, um fator decisivo na determina¢ao do tamanho das
gotas. Gotas maiores, decorrentes do aumento nas taxas de coalescéncia, se movem mais
rapidamente através da coluna, resultando na diminui¢do do tempo de residéncia das gotas e,
conseqiientemente, diminuindo o hold-up da fase dispersa (Tsouris e Tavlarides, 1993). Da
mesma forma, tais alteragdes nas velocidades superficiais das fases provocam mudangas no
ponto de inundagdo, mistura axial, etc. Portanto, o efeito da transferéncia de massa associado
ao da hidrodindmica das fases liquidas ¢ decisivo no estudo de colunas de extracdo liquido-

liquido.

Baseando-se na teoria da dupla pelicula, ao redor e internamente as gotas de fase dispersa, tem-
se que a transferéncia de massa ocorre por difusdo do soluto através dos filmes estagnados
externo e interno as gotas, através da interface liquido-liquido. A taxa de transferéncia de
massa ¢ dinamica e controlada pela resisténcia a difusdo nas fases liquidas, cuja contribuigdo
em cada uma das fases pode ser quantificada mediante o uso de coeficientes individuais de
transferéncia de massa para as fases continua (k) e dispersa (kq). O processo de transferéncia
de massa se encerra ao se atingir a condicao de equilibrio de concentracdes, quando ndo mais
se verifica o fluxo de massa interfacial. Em algumas situagdes, o céalculo dos coeficientes
individuais de transferéncia de massa envolve o ajuste de dados experimentais a modelos
complexos, dai o uso corriqueiro de coeficientes globais de transferéncia de massa, englobando
os efeitos individuais mencionados. A resisténcia a transferéncia de massa em sistemas nao-

reativos ou com reagao interfacial instantdnea ¢ dada por (Kumar e Hartland, 1999):

K. k., mk, (3.25)
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. (3.26)

em que m representa o coeficiente de partigdo do soluto entre as fases liquidas. A maior das

duas resisténcias controla o processo global de transferéncia de massa.

A transferéncia de massa no interior de gotas esféricas de sistemas liquido-liquido apresenta
dois comportamentos distintos, a depender do seu tamanho. Gotas menores geralmente se
comportam como esferas rigidas, sendo a transferéncia de massa determinada por efeitos
puramente difusivos. Gotas maiores, ao contrario, apresentam movimenta¢do interna dos
fluidos, sendo a transferéncia de massa em seu interior determinada por efeitos difusivos e
convectivos. Além da transferéncia de massa no interior das gotas, o processo de extracao
também ¢ influenciado pelas condi¢des existentes na superficie dessas, que pode ser imovel,
parcialmente mével ou completamente movel. A transferéncia de massa dentro ou fora das
gotas € um processo transiente onde se verifica o acumulo ou esgotamento do soluto dentro das
gotas. Para descrever o processo de transferéncia de massa, solugdes analiticas tém sido obtidas
pelo estudo da difusdo em gotas estagnadas ou que estdo sobre o efeito de circulagdo laminar.
Uma revisao detalhada sobre a transferéncia de massa em colunas de extracdo ¢ apresentada

por Slater (1994).

3.4 Modelagem de Colunas de Extracéo Liquido-Liquido

Nos ultimos anos, consideravel progresso tem sido alcancado na modelagem de colunas de
extragdo liquido-liquido (Steiner, 1994). Isto se verifica na medida em que os fundamentos
relativos a hidrodindmica ¢ a transferéncia de massa sdo melhor compreendidos, como ¢ o
caso, por exemplo, da quebra das gotas, da velocidade caracteristica para gotas individuais e o
coeficiente de mistura axial em ambas as fases, para colunas de diversos tipos e didmetros
(Haunold et al., 1990; Tsouris €t al., 1990; Aravamudan ¢ Baird, 1999; Godfrey et al., 2001).
Um importante fenomeno que ainda ndo ¢ conhecido completamente ¢ o de coalescéncia das

gotas e suas conseqii€éncias para a hidrodinamica da coluna e a transferéncia de massa.

A descricdo matematica da fase dispersa de maneira realista constitui o principal obstaculo a

elaboracdo de procedimentos de calculo para colunas de extracdo liquido-liquido. Por essa
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razdo, ainda ¢ comum o uso de modelos simplificados que representam apenas uma
aproximacdo da realidade. A aplicagdo dos modelos demanda o conhecimento de diversos
parametros fisicos, geométricos, operacionais e quimicos. Dentre estes, a maioria dos
parametros operacionais (hold-up, diametro das gotas, coeficiente de mistura axial, etc.) sdo
comumente estimados mediante correlagdes empiricas disponiveis na literatura ou medidos

experimentalmente.

De uma maneira geral, trés tipos basicos de equacionamento sdo identificados na literatura
(Mohanty, 2000): (1) empiricos, mais simples e obtidos a partir do ajuste de dados
experimentais em funcdo de propriedades fisicas, geometria da coluna e condigdes
operacionais; (2) continuos, que sdo obtidos através da formulacio de equagdes de conservacao
diferenciais para as fases liquidas; (3) discretos ou em estagios, para os quais coluna ¢ dividida
em varios estdgios, em mistura perfeita, nos quais sio aplicados os balangos de massa. E
comum observar a existéncia de modelos hibridos do tipo continuo e/ou discreto, apresentando
a estimacdo de alguns pardmetros operacionais via o uso de modelos empiricos. Assim, a
escolha de um modelo matematico a ser utilizado na descrigdo do comportamento operacional

de uma coluna de extracdo liquido-liquido deve ser criteriosa, dado os varios modelos

encontrados na literatura.

Os modelos mais simples utilizados na descri¢do da operagdo em colunas de extragdo liquido-
liquido consideram que ambas as fases sdo continuas no interior do equipamento. Tem-se,
contudo, que uma das fases sempre se encontra dispersa sob a forma de gotas durante a
operacdo em colunas. Entretanto, se as gotas quebram e/ou coalescem com freqiiéncia,
qualquer mudanga de concentracdo ¢ rapidamente sentida nas suas vizinhangas, de forma que
ndo existe diferenca significativa de concentragdo em gotas de diferentes tamanhos. Esta
consideragao simplifica bem os céalculos uma vez que podem ser utilizados valores médios de
determinados parametros como hold-up e coeficiente de transferéncia de massa. Assim, o mais
simples de todos modelos assume as duas fases escoando em regime empistonado (plug flow),
sem nenhum efeito da mistura axial. Estes modelos, tanto continuo ou em estagios, somente
podem ser utilizados para gerar aproximacoes iniciais do comportamento da coluna. Da mesma
forma, dois modelos distintos sdo obtidos, a depender da estrutura do equacionamento
considerado, quando se consideram os efeitos de mistura axial: continuo (modelo da dispersdo)
ou em estagios discretos (modelo backmixing). A descrigdo do escoamento ndo-ideal no

interior da coluna ¢ feita por analogia a difusdo molecular unidimensional, substituindo o
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coeficiente de difusdo (fung¢do das propriedades dos fluidos) pelo coeficiente de dispersao
(fungdo do regime hidrodinamico), como mostrado na Eq. (3.20). Tem-se que a solucdo do
modelo discreto se aproxima da solu¢cdo do modelo continuo com o aumento do numero de

estagios.

Segundo Kumar e Hartland (1999), as principais caracteristicas do modelo discreto sdo: (1) a
nao idealidade da fase continua é expressa em termos da taxa de backflow; (2) o
comportamento da fase dispersa ¢ descrito em termos de cada estagio; (3) as propriedades
fisicas variam de estagio para estagio; (4) o valor dos pardmetros de operagdo, tamanho de
gota, hold-up, velocidade de deslizamento, mistura axial da fase continua e coeficientes de
transferéncia de massa variam de estagio para estagio; (5) a relagdo de equilibrio pode ndo ser

linear; e (6) as duas fases s@o parcialmente misciveis.

O maior problema associado ao modelo backmixing reside no fato de se considerar ambas as
fases liquidas continuas. E por este motivo que o coeficiente de backmixing ¢ realista somente
para a descricdo da fase continua. Ajustes de dados experimentais a modelos indicam que, para
a fase dispersa, o coeficiente de backmixing é nulo ou muito pequeno (Chartres ¢ Korshinsky,
1975; Mansur €t al., 2003). As gotas ndo retornam aos estagios inferiores da coluna, a nio ser
quando estas sdo muito pequenas ou quando a coluna opera em condi¢des proximas as de
flooding ou inundagdo. Tem-se, pois, que a dispersdo axial sofrida pela fase dispersa decorre da
propria distribuicao de tamanho de gotas. Dessa forma, modelos que levam em conta o carater
discreto das gotas devem ser utilizados quando a homogenizagdo da concentracdo da fase
dispersa nao ¢ suficientemente rapida, ou seja, as gotas ndo coalescem ou quebram de forma
acentuada. Neste caso, cada elemento de material escoa segundo seu proprio caminho de
escoamento, ou seja, a fase dispersa ¢ representada em estado polidisperso. O modelo forward
mixing pertence a essa classe de modelos, ¢ considera que as gotas encontram distribuidas em
diferentes classes de tamanho, sem sofrer, contudo, coalescéncia ou quebra. Em outras
palavras, considera uma distribuicdo estatica das gotas. O termo forward mixing foi proposto
por Rod (1966) para descrever o efeito convectivo provocado pela distribuicdo de tamanho de
gotas na hidrodinamica e na transferéncia de massa em uma coluna de extragdo liquido-liquido.
Desta forma, cada tamanho de gota ¢ caracterizado por uma velocidade individual, coeficiente
de transferéncia de massa e area interfacial proprios. A distribuicdo de tamanho das gotas
provoca dois efeitos importantes: (1) gotas maiores movem-se mais rapidamente, logo

apresentam menor tempo de residéncia dentro da coluna; (2) gotas maiores possuem menor
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area interfacial em comparagdo a gotas menores, conseqlientemente ocorre uma diminui¢ao na
taxa de transferéncia de massa. Por outro lado, gotas menores atingem o equilibrio de
concentragdo mais rapidamente. Assim, para baixos valores de agitagdo, o efeito de forward
mixing tende a ser mais significativo, uma vez que a faixa de distribui¢do de tamanho de gotas
¢ ampla. Um modelo polidisperso mais elaborado ¢ o de balango populacional, desenvolvido
para predizer a distribui¢do de tamanho das gotas e o hold-up ao longo da coluna considerando
taxas dinamicas de coalescéncia e quebra das gotas (Ribeiro et al., 1995; Kentish, 1996;
Zamponi et al., 1996; Kumar e Hartland, 1999). Contudo, a estrutura ¢ a avaliagdo dos
parametros requeridos por este tipo de modelo sdo mais complicadas, o esforco computacional

muito maior quando comparado aos outros modelos.

Em suma, existe uma consideravel variedade de modelos na literatura. Mohanty (2000)
apresentou uma revisdo atualizada sobre a modelagem de colunas para cada tipo de
equipamento, a saber, pulsadas de pratos perfurados, discos rotativos (RDC), Kiihni, spray,
Scheibel, de recheio e Oldshue-Rushton. Mansur (2001) apresentou uma descri¢do detalhada
dos modelos supracitados, principalmente o backmixing. Modelos de balangos populacionais

sdo detalhados em Gourdon et al. (1994).

32



4 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Investigacdes experimentais em unidades em escala piloto sdo necessarias na condugdo de um
projeto de colunas de extracao liquido-liquido em fun¢do dos padrdes de escoamento liquido-
liquido no interior do equipamento. Esses padrdes dependem fundamentalmente da geometria
interna dos estagios, que ¢ singular para cada tipo de coluna. Por esta razdo, a descrigcdo
puramente teérica dos comportamentos operacionais em colunas de extracdo ¢ bastante
complexa, sendo necessario, portanto, o uso de correlagdes empiricas para a quantificacdo de
pardmetros operacionais de relevancia. Neste contexto, o desenvolvimento de um
procedimento experimental capaz de caracterizar o comportamento hidrodindmico em colunas

contribui significativamente para a pesquisa nestes equipamentos.

Neste capitulo, ¢ apresentado o procedimento experimental adotado para o presente estudo da
hidrodindmica de uma se¢do de coluna Kiihni, tendo como objetivo a quantificagdo
experimental do hold-up local e total, diametro médio de Sauter e a distribui¢do de tamanho de
gotas de fase dispersa. Na se¢do 4.1, ¢ feita uma descrigdo detalhada da coluna Kiihni e da
unidade experimental utilizada neste estudo. Na secdo 4.2, sdo apresentadas as condi¢des
operacionais investigadas, o procedimento experimental adotado no estudo da hidrodinamica
na coluna, na auséncia de transferéncia de massa, os testes realizados para estudar o efeito da
deformacao das gotas em virtude da curvatura da coluna, a metodologia empregada para a
tomada das fotografias e analise das mesmas utilizando o analisador de imagens Quantikov,
além das medigdes do hold-up e, ainda, a listagem de equipamentos e reagentes empregados

nesta pesquisa.

4.1 Descricdo da Coluna Kiihni e da Unidade Piloto

A coluna Kiihni empregada neste trabalho (escala piloto) apresenta trés secoes distintas: (1) o
sedimentador inferior, que compreende a regido entre a base da coluna e o primeiro prato
perfurado, (2) a se¢do util de separacdo, formada por 5 estagios agitados verticalmente
conectados em série, e (3) o sedimentador superior, que compreende a regido localizada acima
do ultimo prato da coluna. Uma foto da unidade piloto ¢ mostrada na Figura 4.1, seguida por
um esquema da mesma mostrada na Figura 4.2, para facilitar a visualizag¢do das correntes e dos

equipamentos. A coluna encontra-se construida no interior de um tubo de vidro temperado de
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borosilicato com 150 mm de didmetro e 670 mm de altura, contendo bocais para a coleta de
amostras ao longo da mesma, em cada estagio. A fase organica ¢ introduzida na coluna através
de um distribuidor conico construido em ago inoxidavel situado na base da coluna, no centro da
mesma. A fase continua é removida da coluna por gravidade, no fundo, e a fase dispersa por
transbordamento na se¢do do sedimentador superior, localizado no topo. O detalhamento da
configuracdo geométrica do impelidor usado para promover a contactacdo entre as fases
mediante agitacdo, em cada estagio, ¢ mostrado na Figura 3.1. Cada estagio ¢ separado por
pratos perfurados com area livre fracional de 30 %, cujo desenho e dimensdo sdo mostrados
detalhadamente na Figura 4.3. Na Tabela 4.1, sdo apresentadas as dimensdes da coluna
empregada. Esta coluna foi doada pelo Departamento de Engenharia Quimica da Universidade
de Bradford, no Reino Unido, e a unidade piloto montada com financiamento da FAPEMIG

(Demanda Espontanea/2002) com a participag¢do de alunos de Iniciagdo Cientifica.

Figura 4.1: Detalhes da Coluna e unidade piloto.

A unidade piloto usada neste trabalho consiste de uma se¢do da coluna Kiihni, dois tanques
para as fases aquosa e organica (construidos em polipropileno, com 10 L de capacidade cada),
duas bombas rotativas de deslocamento positivo (bomba Nemo, marca Netzsch, modelo
NMO021B, com cabegotes em viton para a fase aquosa e em poli (fluoreto de vinilideno) -
PVDF para a fase organica), munidas de sistema de controle contendo indicador digital e

controlador de vazdo para ambas as fases liquidas (sistema com inversores de freqiiéncia,
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marca WEG, série CFW-08), e um agitador central dos impelidores, localizado no topo da
unidade piloto (marca Fisatom, com controle digital de velocidade), conforme mostrado

esquematicamente na Figura 4.2.

®

X
—

Figura 4.2: Esquema da montagem adotada para o presente trabalho.
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Tabela 4.1: Dimensodes da se¢ao de coluna Kiihni utilizada neste trabalho.

Diametro da Coluna (mm) 150
Numero de Estagios 5

Altura do Estagio (mm) 70
Diametro do Impelidor (mm) 85
Altura do impelidor (mm) 10
Area Livre Fracional dos Pratos (%6) 30

D1=30mm
D2=54mm
D3=82mm
D4=105mm
D5=152mm
D6=15mm

Figura 4.3: Prato perfurado com 30 % de érea livre.

4.2 Metodologia adotada para o Estudo da Hidrodinamica

4.2.1 Condig6es Operacionais Investigadas

As seguintes variaveis operacionais foram investigadas no estudo da hidrodinamica da coluna
Kiihni: velocidade de agitacdo, altura na coluna e vazdo das fases dispersa e continua. Os
valores da faixa operacional investigada foram definidos com base na maxima capacidade
operacional da coluna (ponto de inundagdo) e informagdes da literatura (Mansur, 2001), além
da realizagdo de ensaios preliminares. Assim, foram estudadas as condi¢cdes mostradas na

Tabela 4.2.
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Tabela 4.2: Faixa operacional das variaveis investigadas neste estudo.

Condig¢ao operacional investigada

Agitagdo (rpm) 60, 90, 120, 150 e 180
Vazao da fase dispersa (mL/min) 1240 e 2000
Vazio da fase continua (mL/min) 1240 e 2000
Estagio, a partir da base 0 (distribuidor), 1,3 e 5

A faixa experimental das vazdes empregada neste estudo foi estabelecida em termos da
limitacdo operacional da unidade piloto. Vazdes superiores a 2.000 mL/min provocavam o
arraste de aquoso na saida de organico, dado o pequeno volume da zona de sedimentagdo no
topo da coluna, enquanto que vazdes abaixo de 1.240 mL/min ndo foram possiveis com as

bombas empregadas no estudo.

Na Tabela 4.3, apresentam-se as propriedades fisicas dos fluidos utilizados nos ensaios. Em
todos os ensaios realizados, utilizou-se agua como fase continua e querosene Exxsol D-80

como fase dispersa. Os ensaios foram realizados a temperatura ambiente.

Tabela 4.3: Propriedades fisicas dos fluidos empregados neste trabalho

(Angeli e Hewitt, 2000).

Agua Querosene Exxsol D-80
Densidade (kg/m’) 1000 801
Viscosidade (kg/m.s) 0,001 0,0016
Tensao interfacial (N/m) 0,017

O querosene Exxsol D-80 ¢ fornecido pela Exxon Mobil, e possui composi¢ao essencialmente

alifatica (percentual maximo de aromaticos de 0,50 % em peso).

4.2.2 Descricao Experimental das Corridas

O procedimento experimental adotado para as corridas na coluna foi proposto por Moreira et
al. (2005) no estudo da hidrodindmica de uma coluna de discos rotativos (RDC). Inicialmente,

procede-se a saturacdo das fases liquidas, para evitar a ocorréncia de interferéncias na medig¢ao
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experimental das gotas decorrentes do efeito de miscibilidade das fases liquidas. Em seguida,
faz-se a realizag@o das corridas para a tomada de fotografias das gotas ¢ mensuragdo do hold-

up local e total. O ensaio para a saturacao das fases liquidas € idéntico as corridas definitivas.

Para a saturacdo das fases, a coluna ¢ preenchida com dgua, bombeada a partir do tanque de
aquoso, até encobrir todos os estadgios. A valvula localizada na linha de retorno de aquoso para
o tanque ¢ ajustada de forma a manter o nivel de fase aquosa na coluna sempre constante. Em
seguida, a coluna ¢ alimentada com querosene comercial Exxsol D-80, bombeado a partir do
tanque de organico, usado nas corridas como fase dispersa. Para evitar a miscibilidade parcial
entre a dgua e o querosene, a coluna ¢ operada por cerca de 30 minutos ininterruptos para
saturar as fases liquidas entre si. Nesta corrida, a coluna opera com agitacdo tal que promova
um contato efetivo entre os liquidos. Depois de transcorrido o tempo de contactacdo, a agitagdo
¢ interrompida, a bomba de alimentagdo de organico ¢ desligada, seguida da bomba de

alimentacdo de aquoso, e a valvula ¢ fechada.

A corrida para a tomada de fotografias das gotas ¢ realizada estando a coluna preenchida com
agua, entdo saturada com querosene, que recircula através da unidade com uma vazao pré-
estabelecida. A fase dispersa €, entdo, alimentada ao se ligar a bomba de organico, na vazao
escolhida para o ensaio. O nivel de organico, na se¢ao superior, move-se para cima até que essa
fase passa a circular para o tanque e novamente para a coluna, fechando o circuito. A vazio de
ambas as fases ¢ ajustada para o valor desejado na corrida utilizando-se o sistema de controle
digital das respectivas bombas, através do inversor de freqiiéncia. A seguir, o motor que aciona
a agitacdo dos impelidores € ligado e sua velocidade de agitagdo ajustada para o valor desejado.
A coluna ¢ operada por no minimo 20 minutos para o estabelecimento do regime estaciondrio
hidrodinamico. Apds escolhido o estagio para a tomada das fotografias, a cAmera fotografica é
posicionada com o auxilio de um tripé, de onde sdo tiradas as fotos das gotas para posterior
analise (vide item 4.2.3). Repete-se o mesmo procedimento, variando, para cada estagio, a
vazdo de alimentacdo das fases e/ou velocidade de agitacdo. O nimero de fotos em cada
corrida ndo ¢ fixo e depende da quantidade aproximada de gotas que se observa nas fotos,
quantidade esta que se mostrou diretamente proporcional a vazao da fase dispersa e velocidade

de agitagdo dos impelidores.

Prevendo-se que um numero razoavel de gotas deveriam ser contadas, partiu-se para um estudo

estatistico antes de se iniciar a andlise da distribui¢do de tamanho propriamente dita.
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Objetivou-se determinar quantas gotas seria necessario contar, no minimo, para que o resultado
fosse estatisticamente representativo da populagdo de gotas em cada estdgio, para cada
condi¢do operacional investigada. Foi realizada, entdo, uma andlise individual dos mesmos
dados, s6 que investigados por diferentes usudrios, de maneira a se verificar o efeito do
contador nos resultados obtidos. Os resultados encontrados para trés contadores distintos sao

apresentados no Anexo 1.

Apos a analise das imagens, realizou-se a medi¢ao do hold-up local e total. O hold-up total foi
medido experimentalmente pelo método de desligamento da coluna (shutting down method),
baseada na posi¢ao da interface liquido-liquido no topo da coluna. As duas bombas sdo
desligadas e a valvula de saida de aquoso fechada simultaneamente, mantendo-se a agitacao
para promover a subida das gotas remanescentes sob os pratos e impelidores. De acordo com
este método, a diferenga entre os niveis interfaciais medidos durante a operacdo e apos
interrupcdo das vazdes de alimentacdo estd relacionada com o volume da fase organica
dispersa na aquosa. Nesse caso, o hold-up ¢é calculado dividindo-se o volume de orgénico,
equivalente a diferenga dos niveis, pelo volume da mistura organico-aquoso abaixo da interface
liquido-liquido durante a operagdo da coluna. Para a medi¢do do hold-up local, amostras de
ambas as fases foram recolhidas ao longo da coluna, nos bocais de recolhimento de amostras,
utilizando-se provetas graduadas. A mistura de liquidos foi deixada em repouso para a
separacao das fases e o hold-up local calculado a partir da razdo entre o volume de organico e o

volume total de liquidos coletados na proveta (Kumar, 1985).
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4.2.3 Estudo do Desvio da Esfericidade da Gota

A superficie curva da coluna e as diferengas entre os indices de refracdo do ar e do vidro levam
a erros sistematicos nas medidas dos didmetros das gotas através de analise fotografica. A fim
de quantificar o desvio de esfericidade das gotas nessas medidas, foram realizados testes
utilizando-se uma esfera de aco, de didmetro conhecido, imersa na coluna preenchida com
agua. O didmetro real da esfera ¢ medido com um paquimetro e esta €, entdo, submersa na
agua, fixada a um fio de Nylon, de modo a permitir sua movimentagdo em diversas posi¢oes
dentro da coluna (Figura 4.4). As fotografias sdo tiradas com a esfera posicionada de forma
desejada sob as mesmas condi¢gdes de iluminagdo e configuracdes da maquina fotografica

adotadas para a tomada de fotos na coluna.

Figura 4.4: Vista superior da coluna mostrado as posi¢des da esfera de aco.
As fotos obtidas sdao analisadas e o didmetro da esfera ¢ quantificado para as varias posi¢cdes na

coluna, seguindo-se exatamente o mesmo procedimento de andlise fotografica adotados para os

ensaios na coluna Kiihni. Os resultados encontram-se no Anexo 2.
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4.2.4 Tomada e Analise das Fotografias

O estudo do diametro médio e da distribui¢dao de diametro das gotas de fase dispersa na Kiihni
foi feito através da andlise de fotografias tiradas ao longo da coluna, em pontos especificos e

sob as condic¢des operacionais apresentadas na Tabela 4.2.

Para a realizacdo das fotografias, foi utilizada uma camera digital marca Nikon, modelo
Coolpix 990, apoiada sobre um tripé (marca Ikon, modelo SLIK U 9000). A camera ¢
posicionada a cerca de 20 cm de distancia da coluna, de modo a permitir que a imagem esteja
nitida sem o uso do recurso de “zoom” da camera. Exceto para a tomada de fotos nos estagios
3 e 5, na velocidade de rotagdao do impelidor de 150 e 180 rpm, utilizou-se o “zoom” para
tornar mais nitidas as imagens das gotas, uma vez que estas se apresentavam em tamanho
extremamente pequeno, de dificil mensuracdo. Foram testadas diversas condigdes de luz,
abertura de diafragma, etc., até se chegar a configuragdo apresentada nas Figuras 4.5 ¢ 4.6, que
oferece imagens com qualidade e nitidez das gotas de fase dispersa no interior da coluna para
as condi¢des operacionais investigadas. Utilizou-se, também, um fundo azul de cartolina,
fixada na superficie externa da mesma, com o objetivo de realgar o contraste e permitir uma
visualiza¢ao mais nitida do contorno das gotas. Além disso, para a determinacao do didmetro
das gotas através de analise das fotografias, fixou-se uma régua contendo uma escala graduada
em papel milimetrado externamente a coluna e em cada estagio fotografado, situada na mesma
distancia focal das gotas a serem analisadas, no caso, no plano central da coluna. As fotografias
foram tiradas em seqili€ncia ininterrupta, no modo manual, sem altera¢des nas configuragdes. A
posi¢do da maquina em relagdo a coluna ¢ alterada apenas na tomada de fotos nos estagios 3 e

5, na rotagdo de 150 e 180 rpm, pelos mesmos motivos expostos anteriormente.

002%
400

VGA
- NORMAL
EIM 1100 F2.6 [180]

Figura 4.5: Esquema ilustrativo do painel da camera, destacando-se a configuragdo adotada

neste trabalho.
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0.009 4

400

VGA
- NORMAL
=3 M 1/100 F2.6 [180]

Figura 4.6: Esquema ilustrativo do painel da camera, destacando-se a configuragdo adotada

neste trabalho para a tomada de fotos nos estagios 3 e 5, nas velocidades de 150 e 180 rpm.

0,02 e 0,009 - Fotografia de um objeto a 20 ¢ 9 cm da maquina;

# - Flash sempre ligado;

VGA
NORMAL - Relacionado com a resolucao da foto;

[180] - Numero maximo de fotos na resolu¢ao determinada;
F2.6 - Distancia focal;

1/100 - Tempo de abertura do diafragma;

M - Modo manual de operagao;

400 - ISO 400;

- Foco na melhor posi¢ao de acordo com condigdes do ambiente.

Os diametros das gotas foram analisados, neste trabalho, com o auxilio do analisador de
imagens Quantikov (versdo 2004). O programa, desenvolvido e gentilmente cedido pelo Dr.
Lucio Carlos Martins Pinto, do Centro de Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear (CDTN),
localizado em Belo Horizonte, quantifica distribui¢des de area e de volume de microparticulas,
como graos e poros, por exemplo. O programa, além de ser compativel com a plataforma
operacional Windows, oferece informag¢des como fator de forma, perimetro, relagdo area
superficial por unidade de volume e intercepto linear médio, dentre outras. Para o caso
especifico do estudo na coluna Kiihni, o programa possibilita a determinagao do didmetro das

gotas analisadas e a distribuicdo estatistica destes didmetros.

Apoés obtidas as fotografias digitais, estas foram descarregadas da camera digital em um

computador. Os arquivos de fotografia, em formato JPG, sdo, entdo, convertidos para a
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extensao BMP pelo proprio programa Quantikov. Em seguida, sdo determinados os diametros

das gotas através da medi¢do manual das gotas em cada fotografia.

Uma escala de referéncia ¢ definida no programa para a andalise de cada grupo de fotografias,
obtidas obrigatoriamente sob as mesmas condi¢des de posicdo da maquina. Para a calibracao
da medida, se utiliza a imagem da escala graduada em papel milimetrado localizada ao lado da
coluna, visivel em cada fotografia. A calibracdo ¢ efetuada pelo comando L&”, como pode
ser visto na Figura 4.7. Ao se clicar neste botdo, efetua-se uma medida de tamanho conhecido
(no caso, a escala milimetrada) e o valor medido € entdo corrigido no campo “Largura (mm)”,
com um duplo clique do mouse, que leva a tela ilustrada na Figura 4.8, na qual da-se o valor

real da medida efetuada e nomeia-se a escala definida.

@] Quantikov - (d:\froman- 1\natinha\mestrado\fotos0-~1\bmp\dscn9883.bmp)

Imagem Morfologia  Aritmetica  Hisko  Binarizafregifes) Fungdes  Macrofl)

Resultados  Filtros  Especiais  Opedes 7

| Segmenta
bin I FAT
Ap.Global
Ap.Local
==

APERT

I \vr‘\ia\

!

|n L"Fase A |M1 Lll mictaC) mm® mC
) =-):-):-) QUANTIKO¥ INICIALIZADO - YARTAYELS ZERADAS (-:(-:(-2(-:(-:(- (- ]
DFerety dizmetro médio Dbjeto nr. s(mm)= 2-5745"'“{5 y\(mm): 1.905E+ﬂilj
3

Figura 4.7: Tela do programa Quantikov com imagem a ser analisada.
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Quantikov - AJUSTE DE ESCALA

Medida efetuada ( mm )
|1 0.014 |

Digite o valor correto ( mm )
10 |
C micra @ mm Om

(® Corrigir medida, ajustar escala
() Dar um nome para a escala(IDENTIFICAR)
() Assumir um ajuste de escala ja disponivel

() Excluir/ recuperar escalas

retorna ok

ESCALA ATUAL :
SEM_NOME!

Figura 4.8: Tela do programa Quantikov para ajuste de escala.

Ap6s a calibracdo, parte-se para a medida do didmetro das gotas através do botdo que retorna o

comprimento de uma reta formada ao se clicar em dois pontos da imagem. Assim, 0s pontos

sdo escolhidos no contorno da gota, ao longo do diametro vertical, como pode ser visto no

exemplo da Figura 4.9, de acordo com a metodologia proposta por Moreira et al. (2005).

@] Quantikov - (d:\froman-~1\natinha\mestrado\fotos0~1\bmp\dscn9883.bmp)

Imagem Morfologia  Aritmética Histo  Binarizaregides) Fungfies Macrofl) Resultados Filtros  Especiais  Opgdes 7

DFx({mm) 0,0000 DFy(mm) 7,2870 diimetre médio 7,2916

| Segmenta

bin | FAT

AE.GIobaI
HB.LocaI
==

XPERT

a0 \-QQ

w(mm)= 4,588E+00 y(mm) = 5,091E+01 ( 75) ~

3

Figura 4.9: Exemplo de determinagdo de didmetro de gota utilizando-se o Quantikov.
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Em cada foto, passa-se a determinacdo do diametro do maior nimero possivel de gotas
visiveis, com boa defini¢do de contornos. O programa permite, também, o armazenamento dos
dados. Assim, ¢ possivel a analise de diversas fotos sob as mesmas condi¢des, a fim de se obter
um numero estatisticamente significativo de gotas dimensionadas. No presente trabalho, sdo
analisadas 400 gotas para cada condicao investigada (at¢ 60 fotos). O programa gera um
relatorio ao término da andlise das fotos, contendo os valores de diversos pardmetros como
diametro, perimetro, area, fator de forma, etc., discriminados individualmente para todas as
gotas analisadas. Para a geracdo do relatorio, deve-se primeiramente utilizar o comando

“Resultados/Gera Estatistica/Filtro>Diametros”, que leva a tela mostrada na Figura 4.10.

Quantikov - Quantificagdo de microparticulas. ﬂ

Tratamento estatistico Tratamento estatistico
baszeado na largura dos bazeado no dimetro
elementosz. equivalente.

Figura 4.10: Tela do programa Quantikov gerada pelo comando “Resultados/Gera

Estatistica/Filtro>Diametros”.

Ao se clicar na tela apresentada na Figura 4.10, ¢ originada a tela apresentada na Figura 4.11,

que retorna o maior € o menor didmetro encontrados nas medidas efetuadas.

Quantikov - FILTROS GEOMETRICOS ﬂ
M aior diametro encontrado [mm] :
[10.54060943689 | | :

1054060943689 micra
-01054060943689 m ok

Menor diametro encontrado [mm] -
2.43628055876 |

243628055876 micra
-00243628055876 m

Figura 4.11: Tela do programa Quantikov com os valores extremos de diametros medidos.

Para a andlise da fotografia, o programa requer que um fator de forma seja considerado,

adotando-se valor unitério, ou seja, estima-se um diametro equivalente das gotas em diferentes
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estagios, considerando-as perfeitamente esféricas. Este fator ¢ introduzido na tela subseqiiente

aquela apresentada na Figura 4.11, como pode ser visto na Figura 4.12.

Quantikov ﬂ

Fomnega a area real da amostra em T
milimetroz quadrados. Este dado & :
dizpenzavel. C ok

1

Figura 4.12: Fator de forma considerado para as medidas efetuadas.

Apos a inser¢ao deste ultimo dado, o programa retorna um resumo dos dados processados,

conforme mostrado na Figura 4.13.

Quantikov - Resultados do processamento ﬂ

fator de forma medio 1.00
Sdv do fator de forma 0,00000E +00 OB
largura media [mm] 4.27967E+00 L ;
Sdv da largura [mm] 2.01521E+00

diametro medio [mm] 4,28003E+00

Sdv da diametro [mm] 2.01464E+00

maior largura [mm] 1,05394E+01

area media [mm2] 1.74572E+01

Sdv da area [mmZ2] 2.06048E+01

maior area [mm2] 8,.72612E+01

menor area [mmZ2] 4.66170E+00

Area dos elementoz [mm2] 4.71343E+02

Percentual proceszado [%] : 2,12

Area proceszada [mm2] : 2.221330E+04

Mr. de elementos processados 27

Figura 4.13: Resumo dos dados processados pelo programa Quantikov.

Ao final deste procedimento, o programa esta apto a gerar um relatério global contendo dados

de véarios pardmetros quantificados para cada medida efetuada, como pode ser visto no

exemplo da Figura 4.14. Este relatério € gerado através do comando “Resultados/Globais™.
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2] dscn9882.prn - WordPad

Arquiva  Editar

Dl &k #

Exibit Inserir  Formakar  Ajuda

B

ELEMENTO
NE.

Lo B = B L

o
[ ]

[ el il el el el
W -1 @ bk

19
Z0
21
Z2

Quantikov Image AtnalyvEer

RESULTADO DA QULNTIFICL@EO DE ELEMENTOS
21/11/04 - 21:52

largura
{1rim)

1,001440E+01
5,667631E+00
3,2386046E+00
3, 7TE4Z0E+00
3,508533E+00
4, 857969E+00
3, 7784Z0E+00
3,508533E+00
1,053543E+01
3,2386046E+00
3,508533E+00
4,0483308E+00
4, 55508ZE+00
2,981001E+00
Z,968759E+00
4,351800E+00
3, 249872E+00
3,238646E+00
3,2386046E+00
Z,428955E+00
4,318195E+00
3,238646E+00

0]

3,135072E+01
1,781255E+01
1,025571E+01
1,157504E+01
1,106537E+H0L
1,538357E+01
1,187504E+01
1,106537E+HDL
3,319612E+01
1,025571E+01
1,106537E+01
1,268470E+H01
1,43040ZE+01
9, 446052E+00
9, 446052E+00
1,376425E+01
1,025571E+01
1,025571E+01
1,025571E+01
7,556841E+00
1,3494536E+01
1,025571E+01

7,874042E+01
Z,520232E+01
8,230817E+00
1,121722E+01
9, 687599E+00
1,550113E+01
1,121722E+01
9, 687599E+00
S,7261Z3E+01
8,230817E+00
9, 68759%9E+00
1,289252E+01
1,653447E+01
6,992553E+00
6,919713E+00
1,485917E+01
G,303656E+00
S,230817E+00
8,230817E+00
4,661702E+00
1,464066E+01
G,230817E+0O0

1,001276E+01
5, 664650E+00
3,237252E+00
3,779181E+00
3,512070E+O0Q
4,553490E+00
3,779181E+00
3,512070E+OO
1,054061E+01
3,237252E+00
3,51Z070E+00
4,051576E+H00
4, 585253 E+00
2,983822E+00
Z,968241E+00
4,349631E+00
3,251545E+00
3,237252E+00
3,237252E+00
Z,436281E+00
4,317530E+00
3,E37252E+00

i?'ara obter ajuda, pressione F1

UM

Figura 4.14: Exemplo de relatdrio gerado pelo analisador de imagens Quantikov.

Estes dados sdo, entdo, transferidos para uma planilha de dados (Excel for Windows) e

submetidos ao tratamento estatistico adequado.
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4.25 Reagentes e Equipamentos

Os seguintes materiais foram utilizados nos ensaios com a coluna Kuhni:

Camera digital, marca Nikon, modelo Coolpix990
Tripé Ikon, SLIK U900

Agua destilada

Querosene Exxsol D-80

Béquer de 600 e 1000 mL

Provetas de 50 e 100 mL

Crondmetro

Papel milimetrado

Régua de 30 cm

Cartolina azul, tesoura, fita adesiva

Esfera de aco
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo, sdo apresentados e discutidos os resultados experimentais obtidos sobre a
hidrodinamica de uma sec¢ao de coluna Kiihni, em escala piloto, na auséncia de transferéncia de
massa. O presente trabalho trata do comportamento de ascensdo das gotas de fase dispersa, do
efeito da vazao de fase continua em contracorrente sobre estas mesmas gotas e de suas relagdes
com o hold-up, em condigdes reais de operagdo (vazdes e agitagdo). A analise das fotografias
permitiu a obtencao do didmetro médio e da distribuicdo de diametro de gotas de fase dispersa
ao longo da coluna, em fungdo das varidveis operacionais como vazdes de fase continua e
dispersa, velocidade de agitagdo e posicao axial na coluna. Em todos os testes, foi empregado o
sistema liquido-liquido 4gua como fase continua e querosene comercial Exxsol D-80 como fase

dispersa. Os ensaios foram realizados a temperatura ambiente.

Neste estudo, primeiramente foi investigado o comportamento do hold-up total e local frente
aos diferentes regimes de operagdo da coluna, nas condigdes experimentais estudadas, sendo
proposta uma correlagdo empirica para o hold-up total baseada nestes mesmos dados. Em
seguida, ¢ apresentado um estudo para a estimacdo do didmetro meédio das gotas. As
correlacdes empiricas propostas por Fischer (1973) e Kumar e Hartland (1996) para a
estimagdo do didmetro médio das gotas, normalmente recomendadas para a Kiihni, foram
comparadas aos resultados experimentais, tendo sido proposta uma nova correlagdo empirica
obtida a partir dos dados experimentais na se¢do da coluna Kiihni. E, por ultimo, foram
analisadas as distribui¢des de tamanhos das gotas em fun¢do das varidveis operacionais
investigadas. Utilizou-se a fun¢do de distribui¢do log-normal na avaliagdo quantitativa das

distribui¢des de tamanhos das gotas.

5.1 Avaliacdo da metodologia experimental para a analise das gotas

Virias técnicas de medicdo do tamanho de gotas foram desenvolvidas e/ou adaptadas a partir
de técnicas oriundas da caracterizagdo do tamanho de particulas so6lidas (Godfrey e Slater,
1991). A aplicacdo dessas técnicas permite conhecer tanto o didmetro médio das gotas de uma
populagdo quanto a sua distribuicdo de tamanho ao longo da coluna, em fun¢do de variaveis
operacionais diversas. A técnica por capilar, por exemplo, requer amostragem fisica e baseia-se

na conversdo do comprimento das gotas coletadas no interior de um capilar de diametro

49



conhecido em um tamanho equivalente a uma esfera. Outro método, facil, direto, porém nao-
invasivo, para a aquisi¢do da distribui¢do de didmetro das gotas ¢ o fotografico, que foi
utilizado no presente trabalho. Seu uso, contudo, requer um niimero consideravel de fotografias
e tempo para analise das imagens. Segundo Kentish (1996), os métodos por capilar ou
fotografico produzem distribuicdes de densidade volumétrica comparaveis e didmetros de
Sauter coincidentes com 15 % de diferenga. Este valor ¢ consideravelmente menor do que os
50 % de diferenca observado por Pacek e Nienow (1995), que trabalharam com gotas e
didmetro de capilar menor. Segundo estes autores, a técnica por capilar falha na captura de
gotas grandes ou pequenas demais. Outro ponto importante reside no nimero minimo de gotas
que devem ser medidas a fim de se obter estimativas estatisticamente significativas de
distribui¢ao de tamanho das gotas. Ribeiro et al. (2004) mostraram, sob certas condi¢des
experimentais, a necessidade de amostrar no minimo 1.000 gotas. Moreira et al. (2005), ao
contrario, estudaram satisfatoriamente a hidrodinamica de uma coluna de discos rotativos sob
condigdes de agitacdo baixa via a contabilizagdo de apenas 400 gotas. Assim, uma vez
conhecida a distribuicdo de gotas para certa condi¢do experimental, é possivel estimar a area
efetiva de transferéncia de massa interfacial. No entanto, antes de se determinar o numero
minimo de gotas, é preciso determinar um fator que corrija a deformacao das gotas medidas
nas fotografias decorrentes tanto da curvatura da coluna quanto dos efeitos de paralaxe entre os

ambientes interno e externo a coluna (agua + vidro + ar).

Com o objetivo de quantificar o desvio de esfericidade das gotas, foram realizados testes
utilizando-se uma esfera de ago de (4,7£0,5) mm de didmetro imersa na coluna Kiihni
preenchida com agua. Pretendeu-se verificar os efeitos de paralaxe nas fotografias, decorrentes
da curvatura do vidro da coluna. A medida do didmetro da esfera, nas fotografias, utilizando-se
o analisador de imagens Quantikov, foi feita nas direcdes horizontais e verticais. Na Figura 4.5,
ilustra-se a montagem utilizada nos testes no qual a esfera foi colocada nas posigdes de 1 a 4.
Uma escala em papel milimetrado serviu como parametro de comparagao, e para a calibragdo

do programa antes das medigoes.

Ao efetuar as medidas de diametro da esfera observou-se que, na posi¢do vertical, esta sofria
menores distor¢des, da ordem de 26 % (vide Anexo 2). Na horizontal, a distor¢ao situou-se em
40 %. Desta maneira, convencionou-se pela medicdo das gotas somente na posi¢do vertical.

Assim, o seguinte fator de correcdo relacionando o diametro real da esfera e a média dos
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diametros medidos na posi¢do vertical foi adotado para corrigir as medidas das gotas na

coluna:

d.. 4
Fator de corregiio = — = 7 0,80 (5.1)
dmédio 579

Com o intuito de determinar a quantidade de gotas a serem contadas, no minimo, foi realizado,
entdo, uma analise individual dos dados experimentais de diametro por diferentes usuarios, de
maneira a se verificar o efeito do contador nos resultados obtidos. Analisando-se a Figura 5.1,
para gotas do terceiro estdgio (vazdo da fase organica e aquosa de 1,24 L/min, 60 rpm),
observa-se uma redu¢@o no desvio das medidas a partir de 400 gotas, quando realizadas por 3
operadores diferentes. Abaixo de 400 gotas, verifica-se uma diferenga consideravel das
medidas. Assim, estabeleceu-se, para esse trabalho, que 400 gotas seriam contadas para cada

ensaio (desvio médio inferior a 2,2 %, de acordo com os dados mostrados no Anexo 1).
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Figura 5.1: Verificagdo do nimero de gotas minimo para a analise das fotografias

(Qc = Qq = 1.240 mL/min, 60 rpm, estagio 3).
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5.2 Diametro Médio de Sauter

O didmetro médio de Sauter (ds;), definido pela Eq. (3.2) e normalmente empregado na
representacdo da populacdo média de gotas em equipamentos utilizados em operagdes de
separagdo, como em colunas de extra¢do liquido-liquido, misturadores-decantadores, etc., foi
determinado experimentalmente a partir de dados obtidos empregando-se o método
fotografico. Os valores de diametros médios encontrados apds observancia das imagens no
software Quantikov (tratamento de imagens) e posterior analise desses resultados mostraram
uma dependéncia de seus tamanhos em fun¢do das variaveis operacionais investigadas, a saber:
vazdo de fase organica (dispersa), vazdo de fase aquosa (continua), velocidade de agitagdo e
posicdo ao longo da coluna (estagio). Verificou-se uma inter-relagdo significativa dos
diametros médios medidos com estas varidveis, para a faixa operacional estudada. Os
comportamentos experimentais exibidos pelo sistema sdo analisados, a seguir, para cada

variavel investigada.

Na Figura 5.6, ¢ mostrado o comportamento experimental tipico para o didmetro médio de
Sauter obtido neste estudo em funcdo das varidveis operacionais velocidade de agitagdo e
numero de estagio, nas condigdes investigadas, fixando-se as vazdes de aquoso e organico no
nivel superior Q. = Qg = 2.000 mL/min. Verifica-se que o aumento da agitagdo acarreta em
diminui¢do do tamanho médio da gota. A explicagdo para este efeito estd relacionada
diretamente ao aumento na turbuléncia do meio, que provoca o choque das gotas nos internos
da coluna favorecendo as taxas de quebra das mesmas. Efeito idéntico foi observado com
relacdo ao estagio da coluna, ou seja, as gotas diminuem de tamanho a medida que ascendem
na coluna, uma vez que, da mesma forma que no aumento da velocidade de agitagdo, aumenta
a freqiiéncia de choques entre estas e os internos do equipamento. Ambos os efeitos
corroboram o comportamento experimental obtido para o hold-up, avaliado anteriormente.
Além disso, quando observados individualmente, estes efeitos também conferem com a
expectativa experimental, tendo sido observados inclusive para os demais niveis de vazdes das

fases liquidas estudados nesta pesquisa.
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Figura 5.2: Efeito da velocidade de agitacdo e do nimero do estagio, fixando-se as vazodes de

aquoso e organico Q. = Qq = 2.000 mL/min.

Verifica-se, ainda com base na Figura 5.2, que a diminuicdo nos tamanhos das gotas depende
de um efeito combinado entre as variaveis velocidade de agitagdo e numero do estagio. Tem-se
que o efeito da velocidade € pouco significativo nos estagios 0 e 1, uma vez que nio existe
impelidor no estagio 0 e, no estagio 1, as gotas ainda ndo apresentam um diametro plenamente
estabelecido, j& que este ¢ o primeiro estdgio agitado da coluna. Assim, nestes dois estagios, o
didmetro da gota ¢ praticamente constante, independentemente da intensidade da agitagdo,
embora haja uma leve tendéncia de diminui¢do no tamanho destas com o aumento na agitacao.
Ao contrario, nos estagios 3 e 5, verifica-se uma diminui¢ao acentuada no seu tamanho médio
decorrente da quebra das mesmas, principalmente quando a agitagdo passa de 120 para 150
rpm. Verificou-se, ainda nos estagios 3 e 5, que as gotas se estabilizam com relacdo ao
tamanho em velocidades acima de 150 rpm, o que pode indicar que as mesmas alcangaram um
tamanho tal que caracteriza um estado de equilibrio hidrodindmico no equipamento. Efeito
praticamente idéntico ao mostrado na Figura 5.2 também foi encontrado ao se trabalhar no
nivel inferior de vazdo da fase dispersa, ou seja, para Qq = 1.240 mL/min, mantendo-se a vazao
de fase continua no nivel superior Q. = 2.000 mL/min (vide Figura 5.3). A expectativa era que
menores gotas fossem obtidas ao se diminuir a vazao da fase dispersa, mantendo-se constantes
as demais variaveis. Porém, nas condi¢des estudadas, tem-se que a diminuicao na vazao de fase
dispersa nos niveis estudados (ou seja, de Q4 = 2.000 mL/min para Qq = 1.240 mL/min) ndo

resultou em diminui¢do significativa no tamanho das gotas. Com isso, o efeito pouco
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significativo exibido pela vazdo da fase dispersa encontra-se incorporado a flutuacdes nas

medidas

ds2 (mm)
w

2 A —~—E0 -m—E1

—4~—E3 —e—E5

60 90 120 150 180
Velocidade de Agitagao (rpm)

Figura 5.3: Efeito da velocidade de agitacdo e do numero do estagio, fixando-se as vazdes de

aquoso e organico Q. =2.000 mL/min e Qg4 = 1.240 mL/min.

Na Figura 5.4, mostra-se o comportamento experimental do diametro médio de gota em fungao
da agitacao e do numero de estagio, desta vez no nivel inferior de vazao da fase continua (Q, =
1.240 mL/min), mantendo-se a vazdo de fase dispersa no nivel superior (Qg4 = 2.000 mL/min).
O mesmo comportamento foi encontrado, ou seja, gotas menores estdo associadas ao aumento
de agitagdo e aos estagios mais superiores da coluna. Entretanto, comparando-se as Figuras 5.6
e 5.8, observa-se que as gotas diminuem seu tamanho mais suavemente com o aumento na
velocidade de agitacdo, principalmente nos estdgios 3 e 5, quando se diminui a vazdo da fase
continua. Como comentado na analise do hold-up total, o aumento na vazdo da fase continua
estd associada com o aumento na resisténcia de ascensdo das gotas. Com isso, estas
permanecem mais tempo no interior de cada estagio, o que eleva a probabilidade de quebra
decorrente dos choques nos internos do equipamento, uma vez que os ensaios foram realizados
utilizando-se uma se¢do de coluna. Logo, gotas menores sdo obtidas e, conseqiientemente
maiores valores de hold-up, o que caracteriza o comportamento tipico verificado nos estagios
localizados na base de colunas de extragdo (Tsouris et al., 1990). Assim, em se tratando de uma
secdo de coluna e para a faixa de vazdes estudadas, tem-se que o aumento na vazao da fase
continua acarreta na diminui¢do do tamanho da gota, o que levaria a elevagao do hold-up.
Portanto, a ligeira diminui¢do no hold-up total verificado na Figura 5.15 com o aumento na

vazao da fase continua nao deve ser compreendida como um efeito mas sim como decorrente
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de flutuacdes nas medidas experimentais. O mesmo comportamento exibido na Figura 5.4 foi
obtido quando se operou a coluna com ambas as vazdes no nivel inferior (Q. = Qg = 1.240

mL/min).

ds2 (mm)
w

2 - ——EO -a—E1

——E3 —e—E5

60 90 120 150 180
Velocidade de Agitagéo (rpm)

Figura 5.4: Efeito da velocidade de agitagdo e do nlimero do estagio, fixando-se as vazdes de

aquoso e organico Q. = 1.240 mL/min e Q4 = 2.000 mL/min.

Verifica-se com base nas Figuras 5.2 a 5.4, que o valor do didmetro da gota ¢ praticamente
constante a 60 rpm (Rer = 7.225), independentemente das demais condigdes investigadas
(nimero de estagio e vazodes), o que nao mais ocorre nas velocidades acima de 90 rpm (Reg >
10.838). Segundo Bailes et al. (1986), em condigdes nas quais o Reg = 10.000, o didmetro
médio das gotas ¢ controlado somente pela tensdo interfacial do sistema e por forgas de
flutuabilidade, podendo ser estimado adequadamente pela Eq. (3.2), como confirmado
experimentalmente por Chang-Kakoti et al. (1985) e Moreira et al. (2005) em estudos com
colunas de discos rotativos (RDC), e por Logsdail e Slater (1983) para coluna pulsada de pratos
perfurados. Assim, nas condi¢des operacionais estudadas e mantendo-se fixa a velocidade de
agitacdo em 60 rpm, o valor médio do diametro de gotas na Kiihni pode ser obtido utilizando-

se a seguinte expressao:

y b
d,, = (1,534 +0,00 l)(ﬁ) (5.2)
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com erro relativo médio de 7,1 % (16 pontos experimentais).

A seguir, ¢ realizada uma comparagdo entre as correlacdes recomendadas na literatura para a
estimagdo do diametro médio das gotas na coluna Kiihni, a saber: Fischer (1973) e Kumar e

Hartland (1996).

Os dados experimentais do didmetro médio de Sauter para as gotas encontradas no presente
estudo foram inicialmente comparados aqueles estimados pela correlagdo proposta por Fischer
(1973) para a coluna Kiihni conforme a Eq. (3.6). Nesta estimativa, excluiu-se o conjunto de
dados obtidos no estagio 0, uma vez que este estdgio ndo possui agitacdo. Em funcdo das
propriedades fisicas do sistema liquido-liquido empregado no presente estudo (dgua - Exxsol

D80), utilizou-se somente a correlagdo valida para » > 0,012 N/m (vide Tabela 4.3). A

correlacdo prevé uma redugdo no didmetro médio de Sauter com a velocidade de agitagdo e o
numero do estadgio, conforme obtido experimentalmente. Entretanto, ao se comparar
quantitativamente os valores estimados pela correlagdo proposta por Fischer (1973) com os
valores experimentais encontrados, verifica-se um desvio relativo médio da ordem de 66 %,

sendo os valores calculados inferiores aqueles obtidos experimentalmente (vide Figura 5.5).
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Figura 5.5: Comparagao entre o diametro médio de Sauter experimental e o predito pela

correlacao de Fischer (1973).

A expressdao empirica proposta por Kumar e Hartland (1996), foi, em seguida, empregada na

comparac¢do com os resultados experimentais. A Eq. (3.7) considera as propriedades fisicas do
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sistema e alguns parametros geométricos, entretanto nao quantifica o efeito de variacao da
vazao das fases dispersa e continua sobre o didmetro médio de Sauter, pardmetros esses
estudados no presente trabalho. Da mesma forma que a correlagdo de Fischer (1973), a
correlacdo proposta por Kumar e Hartland (1996) também prevé uma reducdo no didmetro
médio de Sauter com o aumento na velocidade de agitagdao e do estdgio da coluna. Entretanto,
quantitativamente, os valores experimentais encontrados apresentaram um desvio relativo da
ordem de 75 %, como mostrado na Figura 5.6, sendo os diametros estimados inferiores aos

experimentais, da mesma forma que obtido pela correlacdo de Fisher (1973).

d32 experimental

d32 calculado

Figura 5.6: Comparagao entre o diametro médio de Sauter experimental e o predito pela

correlacdo de Kumar e Hartland (1996).

Como nenhuma das correlagdes recomendadas na literatura reproduziu adequadamente os
resultados experimentais encontrados neste estudo, a seguinte expressao empirica foi ajustada
aos dados experimentais. A expressdo permite verificar o efeito combinado das varidveis
estudadas (velocidade de agitagdo, posicdo axial na coluna e vazdes das fases dispersa e

continua), nas condi¢des operacionais investigadas:

d, =a,+a,Q, +a,Q. +a,E+a,N; +a,Q,Q,. +a,Q,E+a,Q,N; + a,Q.E +

(5.3)
a‘9QcNR + alO ENR + alleQcE + alZQdQNR + al}Qd ENR + a’l4Qc ENR + alSQdQc ENR
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em que a; (1 = 1, 2, ..., 15) sdo constantes determinadas a partir do ajuste dos dados
experimentais e funcdo de propriedades fisicas e parametros operacionais investigados no
estudo. Para o ajuste, utilizaram-se as ferramentas de otimizagdo ndo-linear do software
Statistica (método quasi-Newton, critério de convergéncia de 10™, utilizando-se o somatorio do
quadrado do erro absoluto entre os valores estimados e experimentais como fungdo objetivo a
ser minimizada). A seguinte correlagdo foi encontrada, incluindo intervalo de 95 % de
confianga nos parametros ajustados, isentos de correlagdo entre si (p-valor < 0,05), com fator

de ajuste (R?) igual a 0,92:

d, =(5,43+0,35)—(1,38+0,22)N, + (0,57 +0,15)Q_N, — (0,10 £ 0,02)Q,EN, (5.4)

em que ds; ¢ dado em mm, Q. em L/min, Ng em rps e E ¢ o numero do estagio. Para niveis de
significancia de 95 %, verifica-se que o aumento da velocidade de agitagdo e do efeito
combinado das varidveis vazao de fase continua, velocidade de agitagdo e niimero do estagio
da coluna reduzem o diametro médio de Sauter. Nao foi encontrado nenhum efeito
significativo da vazdo da fase dispersa. Uma comparagdo entre os valores experimentais de
didmetro médio de Sauter e aqueles estimados pela correlagdo dada pela Eq. (5.4) ¢
apresentada na Figura 5.7, onde se verifica um desvio relativo médio de 8,2 % na predi¢do do

didmetro médio de Sauter.
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Figura 5.7: Comparagao entre o diametro médio de Sauter experimental com o predito pela Eq

(5.4) para a coluna Kiihni, nas condi¢des experimentais estudadas.
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Segundo Moreira €t al. (2005), em uma coluna de discos rotativos (RDC), o didmetro médio de
Sauter das gotas localizadas no estagio 0 curiosamente aumenta com a elevacgdo da velocidade
de agitacdo dos discos. De acordo com a Figura 5.8, este efeito ndo se verifica na Kiihni,
provavelmente em fung¢do da geometria dos pratos perfurados que impede a formagdo do
vortex no estagio 0, motivo este tido como responsavel pelo aumento no didmetro das gotas no
estagio 0 da RDC. Na Kiihni, verifica-se uma diminui¢do aproximadamente linear no didmetro
Sauter das gotas com o aumento na velocidade de agitagdo, para a faixa operacional estudada.
Esta diminui¢do, contudo, ¢ pouco significativa estatisticamente, estando os valores
experimentais praticamente dentro da faixa de 95 % de confianga. Por esta razdo, tem-se que o
diametro médio das gotas no estagio 0 pode ser dado via média aritmética simples dos dados
(13 pontos experimentais), com desvio médio de 8,7 % na predi¢cdo do didmetro médio de

Sauter:

d,, =(4,6+0,4)

em que ds; ¢ dado em mm. Outra opgao para a estimacao do tamanho das gotas no estagio 0 ¢

utilizar a Eq. (5.2), que fornece predi¢do equivalente, ou seja, d3» = 4,5 mm.

55

d32 (mm)

d32 =-0.1366 NR +4.9026

35 1 R2 =0.7391

30 T T T T T
0.5 1 15 2 25 3 3.5

velocidade de agitacao (rps)

Figura 5.8: Comportamento do didmetro médio de Sauter medido no estagio zero em funcdo da

velocidade de agitacao.
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5.3 Distribuicdo de Tamanho de Gotas

Uma vez determinados os diametros médios de Sauter das gotas na se¢do de coluna Kiihni, os
diametros medidos experimentalmente foram avaliados, entdo, com relagao a sua distribui¢ao

de tamanhos em funcdo das varidveis operacionais investigadas.

Considerando quatro posi¢des distintas ao longo da coluna (Estagios 0, 1, 3 ¢ 5), a distribuicao
experimental de didmetro de gota para cinco velocidades de agitagdo ¢ mostrada na Figura 5.9.
De um modo geral, mantendo-se a mesma vazdo de fase dispersa e continua e a altura no
estagio, nota-se que a distribuicdo de didmetro tende a tornar-se mais estreita (gotas com
tamanhos mais homogéneos) ¢ a deslocar-se para a esquerda (menores gotas) a medida que a
velocidade de agitacdo se eleva. O aumento da velocidade de agitagdo tende a reduzir o
diametro das gotas, pois a elevagdo da energia cisalhante imposta com a rotagdo do prato
aumenta a freqliéncia de quebra das mesmas. No estdgio zero, compreendido entre o
distribuidor e o primeiro estagio, praticamente ndo se observa alteragdo na distribuicdo de
diametro das gotas uma vez que este estagio ndo apresenta agitacdo, o que corrobora o
resultado encontrado anteriormente. Entretanto, o pequeno deslocamento da curva observado
para a velocidade de agitacdo de 180 rpm pode ter sido causado pelo efeito da turbuléncia

ocorrida no estdgio imediatamente superior ao estagio zero.

O efeito da altura na coluna sobre a distribuigdo experimental de diametros de gotas pode ser
observado na Figura 5.10, sendo esta mostrada em quatro pontos diferentes ao longo da coluna
(Estagio 0, 1, 3 e 5), para as faixas de velocidades estudadas (60, 90, 120, 150 e 180 rpm). A
Figura 5.10 evidencia claramente a forte variacdo do tamanho de gotas ao longo da coluna, o
que indica a dificuldade de se definir um nimero representativo de didmetro médio para toda a
coluna. Em velocidades mais baixas até 120 rpm, a variagdo da distribuicdo de didmetro de
gotas praticamente ndo se altera significativamente entre o estagio 1 e 3. Isto ocorre pois, nos
estagios inferiores da coluna, ainda nao foi estabelecido um comportamento bem definido das
gotas. A mesma tendéncia foi observada para os demais niveis de vazdes investigados (vide

Anexo 95).
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Figura 5.9: Efeito da velocidade de agitacao na distribui¢do de didmetros experimentais das

gotas em uma coluna Kiihni.

Na Figura 5.11, ¢ mostrado o efeito das vazdes de fase dispersa e continua sobre a distribuicdo
de diametro de gotas. Os pares de vazdes de fase continua e dispersa empregados neste
trabalho sdao avaliados nos estagios 3 e 5, considerando-se as velocidades de agitacao de 90,
120, 150 e 180 rpm. Verifica-se que, em condi¢des elevadas de agitacdo (150 e 180 rpm), a
vazdo de fase continua exerce forte influéncia sobre o didmetro das gotas, ao contrario da fase
dispersa. Uma elevada vazao de fase continua provoca uma maior permanéncia das gotas no
interior da coluna, pois impede a ascensdo das mesmas. A elevagdo do tempo de residéncia das
gotas dentro da coluna promove um aumento na freqiiéncia de choques o que,
conseqiientemente, leva a redu¢do do tamanho das gotas. Da mesma forma que observado nas

analises anteriores, ndo foi observada alteracdo significativa no didmetro da gota no estagio 1.
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Figura 5.10: Efeito da altura na coluna na distribui¢ao de diametros experimentais das gotas em

uma coluna Kiihni.
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Figura 5.11: Efeito das vazdes de fase continua e dispersa na distribuicao de diametros

experimentais das gotas em uma coluna Kiihni.
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Uma vez realizada a andlise qualitativa dos efeitos considerados sobre a distribuicdo de
diametro de gotas, foi escolhida, a seguir, uma fun¢do de distribui¢do tedrica que representasse
quantitativamente os efeitos observados experimentalmente. Em trabalho realizado
recentemente por Moreira €t al. (2003), as fungdes de distribuicdo normal e log-normal foram
avaliadas. Foi verificado pela anélise de ajuste (R”) que a fungdo log-normal se mostrou mais
adequada na representagdo dos dados de distribui¢do dos didmetros de gotas para a coluna
RDC, pois ndo apresentou correlagao entre os parametros de ajuste p (média) e o (desvio
padrdo). Por este motivo, a fun¢do escolhida para representar as distribuicdes de gotas neste

trabalho foi a log-normal, mostrada a seguir:

1 Ind - u ’
d) = - 5.5
P = (ﬁaj (5)

em que d ¢ o diametro da gota medido experimentalmente, m a média logaritmica e s o desvio
padrdo. O valor destes dois ultimos parametros ¢ obtido mediante ajuste com os dados
experimentais. Para a fun¢do densidade, a correspondente fungdo freqiiéncia cumulativa ¢ dada

pela seguinte expressao:

F =] p(xax (5.6)

O valor de dyx representa o limite superior das gotas medidas (ou seja, a maior gota), tendo
sido este valor usado no ajuste dos dados experimentais a fun¢do inversa cumulativa da
distribuicao log-normal utilizando-se o software Statistica. Um exemplo do ajuste utilizando-se
este software ¢ mostrado na Figura 5.12 (Anexo 6). Os parametros p ¢ o foram determinados
pela avaliagdo da distribuicdo de didmetro das gotas encontrados experimentalmente (vide
Anexo 3). Uma vez determinados os valores de p e o para cada condi¢do operacional
investigada neste trabalho, uma correlacdo empirica foi ajustada aos valores obtidos de maneira
que estes pudessem ser determinados a partir das varidveis operacionais estudadas. As
seguintes expressoes foram escolhidas, pois estas permitem verificar o efeito combinado da
velocidade de agitagdo, da vazdo de fase dispersa e de fase continua e estagios, sobre os

parametros estudados:
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u=o0=a,+aQ, +a,Q, +a,E+a,N; +a,Q,Q. +a,Q,E+a,Q,;N; +a,Q.E + 5.7)
a,Q.N; +3,,EN; +3,,Q.Q,E+a,,Q.Q,N; +a,Q,EN; +a,Q.ENy +a,,Q.Q,NzE

em que a; (1 = 1, 2, ..., 15) sdo constantes determinadas a partir do ajuste dos dados
experimentais. A ferramenta de otimizacdo nao-linear do software Statistica (método quasi-
Newton) foi empregada no ajuste dos dados. A seguinte correlagdo foi encontrada para os
parametros de ajuste p e o, incluindo intervalo de 95 % de confianca nos parametros ajustados,
isentos de correlagdo entre si (p-valor < 0,05), com fator de correlacdo (R?) igual a 0,96 ¢ 0,67,

respectivamente:

4 = (2,08 +0,45)— (0,34 +0,27)Q, — (0,08 +0,07)E — (0,52 + 0,17)N + 58)
(0,05 +0,04)Q,E +(0,21+ 0,1 )Q, N, — (0,03+0,01)Q,EN, '
o =(0,62+0,19)— (0,15+0,10)Q, — (0,16 0,12)Q, — (0,04 + 0,02)N, + 59)
(0,09 +0,06)Q,Q, + (0,02 +0,01)Q,N, '

em que Qq e Q. sdo dados em L/min e Ng em rps.

De acordo com a Eq. (5.8), o aumento da vazio de fase continua, altura do estagio, velocidade
de agitacdo e o efeito combinado destas trés variaveis levam a redugdo do parametro u, sendo
mais significativo o efeito provocado pela agitacdo. O aumento da vazdo de fase continua
combinada com a altura do estagio ou com a velocidade de agitagdo provoca uma elevacao
deste pardmetro. E importante notar que a vazdo de fase dispersa ndo exerce efeito sobre o
valor do pardmetro p, fato este confirmado pela andlise do efeito das vazdes sobre a
distribuicdo de didmetro de gota realizado anteriormente. Uma comparagdo entre os valores
experimentais do parametro p e aqueles estimados pela correlagdo dada pela Eq. (5.8) ¢
apresentada na Figura 5.13, na qual se verifica um desvio relativo médio de 6,4 % na predi¢ao

deste parametro.

Pela Eq. (5.9), o aumento das vazdes de ambas as fases e da velocidade de agitagdo provoca
uma reducdo no valor do desvio médio encontrado. O efeito combinado da vazado de fase
continua com a vazdo de fase dispersa ou com a velocidade de agitagdo promove, contudo,

uma elevagdo do valor do parametro o. Além disso, a altura do estidgio ndo tem efeito algum
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sobre este parametro. A comparagao entre os valores experimentais do parametro ¢ e aqueles

estimados pela correlagdo dada pela Eq. (5.9) € apresentada na Figura 5.10, na qual se verifica

um desvio relativo médio de 9,1 % na predi¢do do parametro.

Estagio 1 - 150 rpm
y=viognorm(x,(1.06942),(0.3733007))

Estagio 1 - 180 rpm
y=viognorm(x,(0.9855284),(0.358062))

DIAMETRO

DIAMETRO

[

1 0.2 03

04 05

FACUM

0.6 0.7 08 0.9

0.1 0.2 03

04 05

FACUM

06 07 08 0.9

Corre

Final loss:

157.574

R = 0.995

Variance explained: 99.08%

Ml SIGMA
Estimate 1.069 0.373
Std.Err. 0.001 0.002
t(398) 736.900 | 240.514
p-level 0.000 0.000
lation Matrix of Parameter Estimates
Ml SIGMA
Mi 1.000 -0.035
SIGMA -0.035 1.000

Corr

Final loss: 238.876 R = 0.989
Variance explained: 97.82%
Ml SIGMA
Estimate 0.986 0.358
Std.Err. 0.002 0.002
t(398) 576.871| 198.111
p-level 0.000 0.000
elation Matrix of Parameter Estimates
Ml SIGMA
Mi 1.000 -0.037
SIGMA -0.037 1.000

Figura 5.12: Aproximagao da distribuicdo de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

p experimental

vazodes de fase dispersa e continua igual a 2.000 mL/min.
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Figura 5.13: Comparagdo entre o parametro p experimental com o predito pela Eq. (5.8) para a

coluna Kiihni, nas dimensdes e condigdes experimentais estudadas.
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Figura 5.14: Comparagdo entre o desvio médio experimental com o predito pela Eq. (5.9) para

a coluna Kiihni, nas dimensdes e condigdes experimentais estudadas.

A importancia na obtencdo das Eq. (5.8) e (5.9) reside na melhoria da descricio do
comportamento da dispersao liquido-liquido na coluna Kiihni. A modelagem e simulagdo da
operagdo em colunas de extragdo, quando realizadas considerando-se um didmetro médio de
gota como representativo de toda a coluna, levam a aproximagdes pouco realistas da operagado
do equipamento, como foi observado pelos resultados experimentais encontrados neste
trabalho. Assim, ¢ importante considerar a existéncia de distribui¢des de tamanhos de gotas em
procedimentos tedricos como nos modelos de forward-mixing e de balango populacional. Os
resultados obtidos no presente trabalho devem contribuir no sentido de melhorar a descri¢do
tedrica do equipamento e também de aumentar o conhecimento da hidrodindmica das fases
liquidas durante a operagao normal do equipamento. As correlagdes propostas podem ser
empregadas. As correlagdes propostas para a distribuicao do didmetro de gotas sdo estaticas, ou
seja, ndo consideram a dinamica de quebra e coalescéncia, portanto, sdo adequadas para uso na
descri¢do forward-mixing da Kiihni. Além disso, o conhecimento do didmetro médio Sauter e
da distribui¢do de tamanho das gotas em funcdo das varidveis operacionais estudadas,
incorporando principalmente suas variacdes ao longo da coluna, permitem uma melhor
descricdo da area interfacial de transferéncia de massa, logo os resultados encontrados nesta

dissertacdo servem de subsidio para outros estudos avancados.
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5.4 Anélise do hold-up total

O hold-up total foi medido experimentalmente, em triplicata, para cada conjunto de valores de
vazao/velocidade, na faixa operacional mostrada na Tabela 4.2. De uma maneira geral, a
analise dos resultados de hold-up mostrou uma dependéncia mais significativa deste com a

vazao de fase dispersa e com a velocidade de agitacdo, conforme apresentada na Figura 5.15.

8,0
7,0 1 —&—Qc = 1,24 L/min; Qd = 1,24 L/min exp.
= 6.0 —0— Qc =1,24 L/min; Qd = 2,00 L/min exp.
?/ 50 ---A--- Qc =2,00 L/min; Qd = 1,24 L/min exp.
g ] ---©--- Qc = 2,00 L/min; Qd = 2,00 L/min exp.
+— 4,0 _
S
é 3,0
2 20-
1,0
0,0 T T T T T
0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5

velocidade de agitacao (rps)

Figura 5.15: Comportamento do hold-up total em fungao da velocidade de agitacao e vazdes de

fases dispersa e continua.

Observando-se o comportamento qualitativo exibido pelas curvas experimentais, nota-se que o
aumento na vazao de fase dispersa resulta em um aumento no hold-up total. Isto se deve a
maior quantidade de fase orgénica introduzida no interior da coluna. O mesmo efeito de
aumento no hold-up ¢ verificado, também, com a elevac¢do da velocidade de agitacdo. Neste
caso, o efeito resulta da diminui¢do no tamanho das gotas devido aos choques sucessivos
destas com os acessorios do equipamento, decorrentes do aumento na turbuléncia do meio. Tal
reducdo no tamanho das gotas acarreta no aumento do tempo de residéncia das gotas em cada
estagio, o0 que provoca, assim, a elevagdo do hold-up total na coluna. Com relagdo ao aumento
na vazao de fase continua, observou-se experimentalmente um ligeiro abaixamento nos valores
de hold-up total (curvas tracejadas localizadas imediatamente abaixo das curvas continuas).
Maiores vazodes de fase continua estdo comumente associadas com o aumento na resisténcia de
ascensdo das gotas, fazendo com que estas permanegam mais tempo nos estagios da coluna.

Com isso, € possivel que dois comportamentos distintos ocorram, a depender do tamanho das
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gotas: (1) menores gotas sejam obtidas em func¢ao da maior probabilidade de choque entre estas
e os internos da coluna, o que pode resultar, com isso, no aumento do hold-up total, e, ao
contrario, (2) maiores gotas sejam obtidas em fun¢do da coalescéncia ocorrida entre as gotas
(quando prevalecem interagdes do tipo gota-gota), com o intuito de ascenderem contrariamente
a resisténcia imposta pela fase continua, resultando, neste caso, na diminui¢do do hold-up total.
O primeiro comportamento € tipico nos estagios inferiores da coluna, quando predominam as
taxas de quebra das gotas, enquanto que o segundo comportamento, governado basicamente
por taxas de coalescéncia entre as gotas, ocorre tipicamente no topo da coluna, onde se da a
alimentagdo da fase continua. Em se tratando de uma secao de coluna, com apenas 5 estagios, a
expectativa ¢ que o primeiro comportamento fosse predominante, o que ndo se verificou
experimentalmente. Contudo, como este efeito mostrou-se pouco significativo estatisticamente,
situando-se praticamente dentro do intervalo de confianga de 95 % da medida experimental.
Uma andlise em conjunto com dados experimentais de medidas do didmetro das gotas se faz

necessaria para a alucidagao do efeito da vazdo de fase continua no hold-up total da coluna.

A analise dos valores médios para o hold-up total, conjuntamente com o intervalo de 95 % de
confianga mostrado pelas barras verticais da Figura 5.15, revela as variagdes observadas em
func¢do da flutuagdo dos erros de medida experimental. Tem-se, para as condi¢cdes operacionais
estudadas, que ndo ha alteracdo estatisticamente significativa no valor do hold-up total para
velocidades de agitacdo iguais ou inferiores a 2 rps (120 rpm), independentemente das vazdes
de ambas as fases liquidas investigadas, apesar da tendéncia de aumento no hold-up total com o
aumento na velocidade de agitacdo. O efeito da vazdo de fase continua também se mostrou
estatisticamente insignificante nas condi¢des estudadas. Somente em sistemas mais turbulentos
(acima de 2 rps) ¢ que se verifica um efeito combinado significativo, do ponto de vista
estatistico, entre as varidveis velocidade de agitacdo e vazdo de fase dispersa sobre o hold-up

total, nos niveis investigados.

Kumar e Hartland (1995) propuseram uma correlagdo semi-empirica para o calculo do hold-up
total que leva em consideragdo as propriedades fisicas do sistema, as vazdes de ambas as fases
liquidas e a geometria dos estagios. Esta correlagao foi avaliada na tentativa de predizer os
dados experimentais encontrados no presente trabalho. A correlacdo, dada pela Eq. (3.8), ¢
valida para a coluna Kiihni com a faixa de diametros de coluna D, = 72-225 mm, e condi¢des
operacionais Ng = 0-300 rpm, d3, = 0,35-8,49 mm, Rer = 0-36000, sendo, pois, aplicavel as

condigdes investigadas no presente estudo. A correlagao prevé um aumento do hold-up com a

69



elevacdo da velocidade de agitagdo, conforme obtido experimentalmente. Entretanto, ao se
comparar quantitativamente os valores estimados pela correlagdo de Kumar e Hartland (1995)
com os valores experimentais, verifica-se um desvio relativamente elevado, da ordem de 67 %,
sendo todos os wvalores calculados pela correlagdo superiores aqueles obtidos

experimentalmente (vide Figura 5.16).

hold up experimental (%)

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

hold up calculado (%)

Figura 5.16: Comparagdo entre o hold-up total experimental e o predito pela correlagdo de

Kumar e Hartland (1995).

Com base nessa analise, faz-se necessario o uso de uma correlagdo mais especifica para a faixa
operacional estudada, caso se deseje, por exemplo, a simulagdo da operagdo da coluna
empregada no presente estudo. Salienta-se que a correlagdo de Kumar e Hartland (1995) ¢
geral, tendo sido obtida via o ajuste de dados experimentais de diversos sistemas quimicos e
ampla faixa de condi¢des operacionais, considerando, inclusive, a dire¢do da transferéncia de
massa. Neste ultimo caso, em particular, tem-se que a direcdo da transferéncia de massa
interfere no tamanho, e, por conseguinte, no hold-up da coluna. Mesmo assim, esperava-se um
desvio menor, de no maximo 21,3 %, conforme a estimativa de erro apresentada pelos autores
da correlagdo. Como a correlagdo de Kumar e Hartland (1995) estimou valores relativamente
elevados e, tendo em vista que os ensaios foram feitos em triplicata, com flutuacao
experimental absoluta de no maximo 0,5 %, uma nova correlacdo empirica foi proposta neste

estudo e ajustada aos dados experimentais entdo obtidos. A seguinte expressdo foi empregada
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por permitir evidenciar a existéncia de efeitos individual e combinado entre a velocidade de

agitacdo e as vazoes das fases dispersa e continua, nas condi¢gdes operacionais estudadas:

¢ =8, +a,Qy +a,Q; + &Ny +3,QyQ; +a;Qy N + 3 Q:Ng + 8,QyQ: Ny (5.10)

em que a; (1 = 1, 2, ..., 7) sdo constantes determinadas a partir do ajuste dos dados
experimentais e fung¢do de propriedades fisicas e pardmetros operacionais, nas faixas
investigadas no estudo. Para o ajuste, utilizaram-se as ferramentas de otimizac¢ao nao-linear do
software Statistica (método quasi-Newton, critério de convergéncia de 10, utilizando-se o
somatdério do quadrado do erro absoluto entre os valores estimados e experimentais como
fungdo objetivo a ser minimizada). A seguinte correlagdo foi encontrada, incluindo intervalo de
95 % de confianga nos parametros ajustados, isentos de correlacdo entre si (p-valor < 0,05),

com fator de correlagdo (R?) igual a 0,95:
¢. =Q,[(00118 + 00016 )N, —(0,0035+0,0021)Q, (5.11)

em que Qq ¢ Q. sdo dados em L/min ¢ Ny em rps. Para nivel de significancia de 95 %, ha
evidéncia de que a interagdo da vazao de fase dispersa com a velocidade de agitagdo, e daquela
com a vazdo de fase continua, afetam significativamente o hold-up total. Entretanto, os valores
encontrados indicam um efeito predominante da vazdo da fase dispersa e da velocidade de
agitacdo, conjuntamente, como ja havia sido observado na analise dos resultados experimentais
mostrados na Figura 5.15. De acordo com a Eq. (5.11), um aumento nos valores destas
variaveis acarreta em aumento do hold-up total. Ao contrario, o aumento da vazao da fase
continua provoca a diminui¢do no hold-up total. Este efeito, porém, depende da vazio da fase
dispersa, sendo mais significativo, portanto, em maiores vazdes de fase dispersa, o que também
confere com o comportamento experimental mostrado na Figura 5.15. Além disso, a
quantifica¢do deste efeito encontra-se mais propensa ao erro uma vez que o desvio padrao da
estimativa ¢ bastante elevado, da ordem de 60 % (0,0021/0,0035). A comparagdo entre os
valores experimentais de hold-up total e aqueles estimados pela correlagdo dada pela Eq. (5.11)
¢ mostrada na Figura 5.4, na qual se verifica um desvio relativo médio de 15 % na predi¢ao do
hold-up total, sendo este, portanto, inferior ao obtido pela correlagdo de Kumar ¢ Hartland

(1995).
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Figura 5.17: Comparagao entre o hold-up total experimental e o predito pela Eq. (5.3).
A correlagao representada pela Eq. (5.11) ¢ valida somente para a coluna Kiihni, nas dimensdes

e condigdes operacionais estudadas.

5.5 Analise do hold-up local

No estudo do hold-up local, a vazao de fase continua foi mantida constante (2,00 L/min), uma
vez que se verificou pouca influéncia deste parametro na analise dos dados experimentais de
hold-up total. O hold-up local foi, entdo, medido nos estagios 2 e 4, com relagdo as variaveis
operacionais velocidade de agitacdo e vazao de fase dispersa. Nao foram realizadas réplicas em
funcao de dificuldades operacionais descritas a seguir. As condi¢cdes operacionais investigadas

sdo mostradas na Tabela 5.1.

Tabela 5.1: Condigdes operacionais investigadas no estudo do hold-up local.

Estagio Qg (L/min) Ng (rps)
2 1,24 2e3
4 1,24 3
2 2,00 1,2e3
4 2,00 1,2e3
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E importante salientar que os dados experimentais de hold-up local obtidos neste trabalho
devem ser avaliados somente do ponto de vista qualitativo, em fungdo de dificuldades
operacionais verificadas durante a realizagdo dos ensaios, ainda ndo totalmente solucionadas.
Inicialmente, tentou-se coletar as amostras utilizando-se seringas veterinarias. A metodologia
mostrou-se totalmente inviavel devido ao comprimento insuficiente das agulhas com relacao
aos bocais de recolhimento de amostras na coluna e, principalmente, pelo diametro pequeno
das agulhas disponiveis no mercado. Dado o insucesso no uso desta metodologia, procedeu-se
pelo recolhimento direto das amostras em provetas graduadas via abertura instantanea dos
bocais de amostragem, nos estagios selecionados, como realizado por Kumar (1985). Tal
procedimento, invasivo, se mostrou pouco reprodutivel pois depende da agilidade do operador.
Além disso, salienta-se que a unidade piloto nao foi projetada para realizar a coleta de amostras

desta maneira, assim, os dados apresentados a seguir possuem carater puramente qualitativo.

Os resultados experimentais obtidos no presente estudo sdo mostrados na Figura 5.18. Os
valores experimentais para o hold-up local apresentam-se quantitativamente distintos daqueles
mostrados na Figura 5.15 para o caso do hold-up total, principalmente no nivel de agitagdo

mais elevado (180 rpm). As tendéncias de comportamento, no entanto, sdo similares.

De acordo com os dados mostrados na Figura 5.18, tem-se que o hold-up local, da mesma
forma que o hold-up total, aumenta com o aumento da velocidade de agitacdo. Verifica-se,
contudo, um aumento significativamente mais expressivo em niveis de agitagdo mais elevados,
ou seja, quando a velocidade de agitagao excede 2 rps (120 rpm). O aumento da agitacao
provoca uma redug@o no tamanho médio das gotas em cada estagio, que resulta no aumento no
tempo de residéncia as gotas e, conseqiientemente, do hold-up local. Com relagdo ao efeito dos
estagios, tem-se que este somente pode ser analisado para a vazdo de fase dispersa de 2,00
L/min, dada a insuficiéncia de dados experimentais no nivel inferior desta variavel. O
comportamento observado corrobora a expectativa, ou seja, em condigdo de agitagdo constante
e alterando-se o ponto de coleta das amostras (estagios 2 e 4), percebeu-se um perfil crescente
de hold-up ao longo da coluna (de baixo para cima). Isto porque as gotas, ao ascenderem na
coluna, em fun¢ao da agitagdo e dos choques sucessivos nas paredes e nos pratos (Chang-
Kakoti et al., 1985), sofrem uma reduc¢do no seu tamanho. Por fim, com rela¢do ao efeito da
vazdao de fase dispersa, tem-se que um aumento nesta variavel eleva o valor de hold-up local,

pelo mesmo motivo exposto na analise feita para o hold-up total. O efeito, contudo, s6 pdde ser
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percebido nos ensaios realizados a 3 rps (180 rpm), também em fungdo da insuficiéncia de

dados experimentais necessarios para uma analise mais conclusiva.

O
14 ——Qd =1,24 L/min; Est 2
—11+— Qd = 1,24 L/min; Est 4 o
12 SA
---A--- Qd=2,00 L/min; Est 2 DA
10 - ---0--- Qd = 2,00 L/min; Est 4 s

hold-up local (%)
00}

6 -
4
2 - -
Q:=. .,
o T T T T T T
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5

velocidade de agitagao (rps)

Figura 5.18: Comportamento do hold-up local em fun¢do da velocidade de agitacéo.

De qualquer maneira, apesar do nimero limitado de resultados experimentais para uma analise
conclusiva, verificou-se a obtengcdo de comportamentos experimentais qualitativamente
condizentes com a expectativa para as trés varidveis estudadas. Neste sentido, uma melhor
adequagdo da metodologia ¢ sugerida para trabalhos futuros, com a realiza¢do de ensaios em
réplicas e recolhimento das amostras em um unico estagio de cada vez, o que podera permitir a

avaliagdo quantitativa do efeito do hold-up local na coluna Kiihni.
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6 CONCLUSOES

O comportamento da hidrodinamica em uma se¢do de coluna Kiihni (150 mm de didmetro e 5

estagios) foi determinado em funcdo da capacidade operacional da coluna, nas condigdes

mostradas na Tabela 4.2. As seguintes conclusdes podem ser tracadas com base nos resultados

obtidos no presente trabalho de pesquisa, validos para o intervalo de condigdes operacionais

investigado:

Para o hold-up total, observou-se uma dependéncia com a vazdo de fase dispersa e
velocidade de agita¢do, o que corrobora com a informacao encontrada na literatura. O
ligeiro abaixamento do hold-up total observado com o aumento de vazao de fase
continua foi decorrente de flutuagdes nas medidas experimentais. Nas condigdes
operacionais investigadas, ndo ha alteragdo estatisticamente significativa no valor de
hold-up para velocidades de agitagao iguais ou inferiores a 2 rps (120 rpm),
independentemente das vazdes de ambas as fases. A correlagdo empirica proposta por
Kumar e Hartland (1995) prevé um aumento no hold-up com a elevacdo da agitagdo,
fato este comprovado experimentalmente. Entretanto, verificou-se um desvio
relativamente elevado para os dados experimentais obtidos na se¢do da coluna, logo
uma correlagdo empirica que melhor descreves-se o sistema em questdo foi proposta
neste estudo e ajustada aos dados experimentais. O hold-up local apresentou a mesma
tendéncia no comportamento observado para o hold-up total, principalmente, em niveis

de agitacao mais elevados.

Com relagdo ao diametro médio de Sauter, verificou-se a existéncia de efeitos
combinados da velocidade de agitacdo e numero do estdgio, para a faixa de condigdes
experimentais investigadas. De um modo geral, o aumento na velocidade de agitagdo e
na posi¢ao axial da coluna durante a ascensdo das gotas promovem uma redugdo no
tamanho médio das gotas devido ao aumento da freqiiéncia de choques entre estas e os
internos do equipamento. O efeito da velocidade de agitagdo ¢ pouco significativo nos
estagios inferiores da coluna. Os valores calculados pelas correlagdes empiricas
propostas por Fischer (1973) e Kumar e Hartland (1996) para estimar o diametro médio
de Sauter foram comparadas aos dados experimentais. Ambas as correlagdes prevém os

efeitos citados anteriormente, porém, quantitativamente, os valores encontrados
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apresentaram um desvio médio significativamente elevado. Por este motivo, uma nova
correlacdo empirica que melhor descrevesse o sistema foi proposta neste estudo e
ajustada aos dados experimentais. Nesta correlagdo, ndo foi encontrado efeito

estatisticamente significativo da vazao de fase dispersa.

A funcdo log-normal empregada para se obter o ajuste dos dados experimentais
mostrou-se adequada na representacao da distribuicao de diametro de gotas. Verificou-
se neste estudo que, a medida que a velocidade de agitacdo aumenta, a distribui¢dao de
diametro de gota torna-se mais estreita e desloca-se para a esquerda. Nao foi observada
alteracdo consideravel na distribuicdo das gotas no estdgio 0, nas condigdes
investigadas. Em baixa velocidades de agitagao (< 120 rpm), a distribui¢cao de tamanho
de gotas nao foi alterada de modo significativo nos estagios 1 e 3. Por fim, verificou-se
em condi¢des de elevadas velocidades de agitacdo, que a vazao de fase continua exerce
forte influéncia sobre o tamanho da gota, ao contrario da fase dispersa. Correlagdes
para os parametros de ajuste da funcdo log-normal (n e o) foram propostas neste
trabalho para quantificar a influéncia das varidveis operacionais estudadas. No caso do
parametro p, o efeito provocado pela agitacdo mostrou-se bastante significativo,
enquanto que a vazao de fase dispersa ndo exerceu influéncia sobre este parametro. Das
variaveis operacionais estudadas, apenas a altura do estdgio ndo apresentou efeito

significativo sobre o pardmetro c.

76



7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

O presente trabalho teve como objetivo principal estudar o comportamento hidrodindmico em
uma se¢do de coluna de extragdo liquido-liquido do tipo Kiihni, em escala piloto. Em outras
palavras, visou compreender melhor o efeito das variaveis operacionais estudadas sobre o hold-
up (local e total), o diametro médio das gotas e a distribui¢do de diametro das gotas frente a
variacoes em condi¢des operacionais reais de vazdo e agitacdo. Desta forma, sugerem-se

futuros trabalhos para a continuidade dos estudos:

e definir uma metodologia que melhor quantifique o efeito do hold-up local na coluna
Kiihni, com a realizagdo de ensaios em réplicas, o que permitira uma avaliacio

quantitativa do efeito sobre o mesmo.

e avaliar o comportamento hidrodindmico na coluna Kiihni para outros sistemas liquidos

(fase organica e aquosa) e compara-los entre si.

e aplicar os conhecimentos obtidos no presente trabalho em experimentos com
transferéncia de massa, permitindo, assim, determinar o ponto 6timo de operacdo da
coluna para diversos sistemas liquidos. Neste caso, ¢ relevante quantificar, também, o

efeito da transferéncia de massa na hidrodinamica da coluna.

e avaliar o modelo forward-mixing para simular da operagdo transiente de uma coluna
Kiihni, em circuito fechado, aplicando o sistema padrao adotado pela Federacao
Européia de Engenharia Quimica, o sistema ZnSO4+/D2EHPA. Devido a quantidade de
informagdo disponivel sobre este sistema ¢ possivel comparar os dados experimentais
oriundos de fontes diversas sobre o equipamento e faixas operacionais variadas. O
modelo forward-mixing considera a existéncia de distribui¢des de tamanhos de gotas, o
que permite o uso das correlacdes propostas neste trabalho. A correlagdo para a
distribuicdo do diametro de gotas ¢ estatica, ou seja, ndo considera a dinamica de
quebra e coalescéncia, portanto adequada para uso na descri¢do forward-mixing da

Kiihni.
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ANEXO 1

Tabela A.1: Determinagdo do nimero minimo de gotas a serem contadas.

Operador 1 Operador 2
n° amostras Diametro Médio Desvio Médio n° amostras Diametro Médio Desvio Médio
mm % mm %
50 4.80 2.39 50 4.69 2.67
100 4.74 2.27 100 4.44 2.27
150 4.69 2.33 150 4.28 1.89
200 4.63 2.28 200 4.20 1.79
250 4.60 2.29 250 4.14 1.74
300 4.54 2.21 300 4.17 1.75
350 4.48 2.18 350 4.14 1.66
400 4.48 2.11 400 4.16 1.66
450 4.42 2.08 450 4.14 1.66
500 4.40 2.03 500 4.13 1.67
550 4.39 2.09 550 4.10 1.64
600 4.42 2.05 600 4.06 1.62
650 4.39 2.02 650 4.06 1.65
700 4.35 2.03 700 4.05 1.63
750 4.31 2.02 750 4.06 1.66
800 431 2.07 800 4.05 1.65
850 4.32 2.10 850 4.05 1.65
900 4.30 2.15 900 4.07 1.68
950 4.25 2.15 950 4.08 1.68
971 4.22 2.16 1000 4.10 1.68
Operador 3
n° amostras Didmetro Médio Desvio Médio
mm %

50 3.98 2.40

100 3.86 2.28

150 3.80 1.95

200 3.71 1.97

250 3.64 1.84

300 3.61 1.79

350 3.65 1.78

400 3.67 1.80

450 3.71 1.85

500 3.72 1.90

550 3.72 1.90

600 3.72 1.91

650 3.74 1.91

700 3.74 1.91

750 3.77 1.92

800 3.81 1.94

850 3.81 1.92

900 3.81 1.92

950 3.81 1.92
1000 3.82 191
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ANEXO 2

Tabela A.2: Dados utilizados na predi¢@o do fator de forma.

Posicédo 1 Posicgéo 2 Posicgéo 3 Posicéo 4 Média
Diametro (mm)
vertical 5.91 6.02 6.02 5.92 6.73 6.02 5.10 5.51 5.90
horizontal | 6.43 6.43 6.22 6.33 7.25 6.94 - - 6.60
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ANEXO 3

Tabela A.3: Resultados gerais obtido a partir da analise dos dados experimentais para vazao de

fase continua igual a 2.000 mL/min.

Distribuicdo log-normal

Q¢ (mumin) | Qg (mL/min) | Estagio Ng (rpm) m c R? ds,
60 1.233 0.345 0.973 5.807

90 1.171 0.363 0.969 4.502

EO 120 1.162 0.376 0.978 4.503
150 1.123 0.366 0.987 4522

180 1.133 0.366 0.985 4.295

60 1.229 0.370 0.927 4.490

90 1.225 0.341 0.962 4.410

E1 120 1.173 0.352 0.976 4.317
150 1.069 0.373 0.995 4.092

180 0.986 0.358 0.989 3.675

2000 60 1.284 0.318 0.974 4.606
90 1.067 0.338 0.977 3.825

E3 120 0.905 0.389 0.987 3.578
150 - - - -

180 - - - -

60 1.035 0.377 0.981 3.876

90 0.978 0.382 0.992 3.717

E5 120 0.759 0.361 0.990 2.849
150 - - - -

180 - - - -

2000 60 1.332 0.303 0.979 4.646
90 1.277 0.358 0.979 4.830

EO 120 1.290 0.297 0.985 4.479
150 1.265 0.339 0.996 4.676

180 1.265 0.364 0.996 4.781

60 1.317 0.280 0.955 4.375

90 1.198 0.379 0.969 4.357

E1 120 1.127 0.390 0.981 4.176
150 1.216 0.337 0.996 4.502

180 1.046 0.339 0.995 3.751

1240 60 1.253 0.359 0.980 4.370
90 1.022 0.387 0.977 3.707

E3 120 0.917 0.332 0.993 3.190
150 - - - -

180 - - - -

60 1.296 0.335 0.989 4.629

90 1.096 0.316 0.991 3.734

E5 120 0.827 0.283 0.994 2.766
150 - - - -

180 - - - -
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Tabela A.4: Resultados gerais obtido a partir da analise dos dados experimentais para vazao de

fase continua igual a 1.240 mL/min.

Distribuic8o log-normal

Q¢ (mU/min) | Qg (mL/min) | Estagio Ng (rpm) n c R ds,
60 1.702 0.317 0.991 -
90 1.623 0.315 0.994 -
EO 120 1.574 0.316 0.991 -
150 1.601 0.289 0.992 -
180 - - - -
60 1.290 0.398 0.998 5.216
90 1.244 0.402 0.996 4.997
El 120 1.229 0.390 0.996 4.743
150 1.109 0.417 0.996 4.550
180 0.778 0.354 0.986 3.171
1240 60 1.362 0.352 0.994 5.106
90 1.159 0.319 0.998 4.060
E3 120 0.881 0.301 0.998 3.021
150 0.728 0.293 0.998 2.543
180 0.463 0.284 0.993 1.921
60 1.189 0.305 0.995 4.066
90 1.064 0.317 0.995 3.641
ES5 120 0.665 0.339 0.996 2.533
150 0.485 0.294 0.996 2.019
180 0.359 0.269 0.992 2.001
1240 60 1.310 0.312 0.985 4.903
90 1.251 0.311 0.993 4.944
EO 120 1.214 0.363 0.966 4.599
150 1.241 0.291 0.992 4.447
180 0.943 0.412 0.986 3.858
60 1.333 0.279 0.988 4.759
90 1.153 0.333 0.964 4.158
El 120 1.001 0.365 0.954 4.028
150 0.985 0.365 0.985 3.675
180 0.856 0.290 0.994 2.975
2000 60 1.214 0.333 0.985 4.422
90 1.137 0.335 0.994 4.353
E3 120 1.026 0.312 0.993 3.552
150 0.726 0.304 0.989 2.628
180 0.541 0.270 0.995 2.058
60 1.209 0.337 0.985 4.413
90 1.011 0.269 0.988 3.372
E5 120 0.598 0.282 0.995 2.209
150 0.546 0.001 0.994 2.081
180 0.397 0.249 0.995 1.758
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Tabela A.5: Valores de hold-up total obtido experimentalmente, pela correlagdo empirica

ANEXO 4

proposta neste trabalho e por Kumar e Hartland (1995).

Qc Qd NR hold up total | Desvio Médio | hold up total hold up total
experimetal [95% confianca predito Kumar e Hartland, 1995
mL/min | mL/min | RPM % % %
1240 1240 60 1.32% 0.002 0.93% 2.02%
1240 1240 120 2.10% 0.002 2.39% 3.04%
1240 1240 180 4.11% 0.005 3.85% 4.99%
1240 2000 60 1.57% 0.002 1.49% 2.74%
1240 2000 120 3.01% 0.002 3.85% 4.13%
1240 2000 180 6.38% 0.003 6.21% 6.78%
2000 1240 60 0.87% 0.0001 0.60% 2.30%
2000 1240 120 1.78% 0.001 2.06% 3.46%
2000 1240 180 4.18% 0.003 3.52% 5.69%
2000 2000 60 1.12% 0.002 0.96% 3.12%
2000 2000 120 2.79% 0.005 3.32% 4.70%
2000 2000 180 5.86% 0.006 5.68% 7.73%

Tabela A.6: Valores de hold-up local obtido experimentalmente.

Estagio Qd NR hold up local
mL/min RPM
60 -
2 120 0.017
180 0.067
1240 50 .
4 120 0.064
180 0.065
60 0.014
2 120 0.016
180 0.119
2000 60 0.014
4 120 0.040
180 0.145
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ANEXO 5

Estagio 0 Estagio 1
Qc = 2000 mL/min e Qd = 2000 mL/min Qc = 2000 mL/min e Qd =2000 mL/min
90 100
80 1 —e— 60 rpm 90 1 —e—60 rpm
70 —1—90 rpm 80 1 —1—90 rpm
60 —A— 120 rpm 70 q —A— 120 rpm
.g —0— 150 rpm .g 60 - 0—150 rpm
5 50 180 rpm ‘§ 50 | —m— 180 rpm
5 40 4 g
o = 40+
w w
%07 30
20 20 |
10 | 10 4
0 T on T
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 0 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Diametro (mm) Diametro (mm)
Estégio 3 . Estagio 5
Qe = 2000 mL/min e Qd =2000 mL/min Qc = 2000 mL/min e Qd = 2000 mL/min
200 300
180 —e—60 rpm 250 | —e—60 rpm
1604 ——90 rpm ——90 rpm
140 - { —A— 120 rpm 200 4 —A—120 rpm
2 1204 —o—150 rppm g —o—150 rpm
c =180 c
€ 100 80 rpm @ 150 | ——180 rpm
o o
2 804 2
w w
60 4 100 {
40 + 50 J
20 +
0 — on

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Diametro (mm)

10

Diametro (mm)

Figura A.1: Efeito da velocidade de agita¢ao na distribui¢do de didmetros experimentais das

gotas em uma coluna Kiihni para as vazdes de fase dispersa e continua igual a 2.000 mL/min.
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Estagio 0O Estagio 1
Qc = 1240 mL/min e Qd = 1240 mL/min Qc = 1240 mL/min e Qd =1240 mL/min
80 120
70 | —e—60 rpm
—e— 60 rpm 100 - 90 rpm
60 —3—90 rpm —A— 120 rpm
« 5 —A— 120 rpm P 80 —o— 150 rpm
S —0— 150 rpm :%’ —@— 180 rpm
T 40 | S 604
g g
2 30 L
w w 40 4
20 A
20 -
10
%
0 o om -
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 0 3 4 5 6 7 8 9 10 11
Diametro (mm) Diametro (mm)
Estagio 3 Estagio 5
Qc = 1240 mL/min e Qd =1240 mL/min Qc = 1240 mL/min e Qd = 1240 mL/min
180 200
160 —e—60 pm 180 4 e 60 pm
140 —+ 90 rpm 160 ——90 rpm
120 —A— 120 rpm 140 4 —a— 120 rpm
E —o— 150 rpm g —o— 150 rpm
2 100 —m— 180 rpm s —m— 180 rpm
El E
g o g
w 60 w
40
20 q
0 BB
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

Diametro (mm)

Diametro (mm)

Figura A.2: Efeito da velocidade de agitagdo na distribui¢ao de diametros experimentais das

gotas em uma coluna Kiihni para as vazdes de fase dispersa e continua igual a 1.240 mL/min.
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Estagio 0 Estagio 1
Qc = 2000 mL/min e Qd = 1240 mL/min Qc = 2000 mL/min e Qd =1240 mL/min
120 100
1o 60 rpm 90 4 —e—60 rpm
——90 pm 80 ——90 rpm
80 —A— 120 rpm 70 —aA— 120 rpm
et —o—150 rpm < g —o—150 rpm
5} 2]
s —m—180 rpm - —m— 180 rpm
< 60 p T 50
g g
R £ 4
30
20 | 20 A
, 10
! -
0 m—m - o i a
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 0 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Diametro (mm) Diametro (mm)
Estagio 3 Estagio 5
Qc = 2000 mL/min e Qd =1240 mL/min Qc = 2000 mL/min e Qd = 1240 mL/min
250 250
—e— 60 rpm —e—60 rpm
200 - —{+ 90 rpm 200 - —90 rpm
—A— 120 rpm —&— 120 rpm
L —o— 150 rpm £ 150 —o— 150 rpm
= —m— 180 rpm ‘E —m— 180 rpm
=]
o o
o o 4
b e 100
50 -
— o8B
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 0 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Diametro (mm) Diametro (mm)

Figura A.3: Efeito da velocidade de agitacao na distribui¢dao de didmetros experimentais das

gotas em uma coluna Kiihni para as vazdes de fase dispersa igual a 1.240 mL/min e continua

igual a 2.000 mL/min.
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—o— Estégio 5

Frequéncia
o
o
|

Diametro (mm)

Frequéncia
(42
o
|

60 rpm 90 rpm
Qc = 2000 mL/min e Qd = 2000 mL/min Qc = 2000 mL/min e Qd = 2000 mL/min
100 100

90 - 90 +

80 4 —o— Esta/\gfo 0 80 4 —e— Estégio 0

- —{+— Estégio 1 ——Estagio 1

B . 70 A .

—aA— Estégio 3 —aA— Estagio 3

—o—Estagio 5

Diametro (mm)

120 rpm
Qc = 2000 mL/min e Qd = 2000 mL/min
140
120 + —e—Estagio 0
100 J —{1—Estagio 1
s —aA— Estéagio 3
S 80 —o— Estagio 5
e
g 60
w
40
20 A
0

Diametro (mm)

Diametro (mm)

150 rpm 180 rpm
Qc = 2000 mL/min e Qd = 2000 mL/min Qc = 2000 mL/min e Qd = 2000 mL/min
300 250
250 —e—Estéagio 0 200 4 —e—Estéagio 0
—{1—Estégio 1 —{1+ Estégio 1
© 200 - —a— Estagio 3 —a— Estagio 3
©
g —o— Estégio 5 g 150 4 —o— Estégio 5
G 150 1 3
g g 100
T .
50 50 -
0 0s

Diametro (mm)

Figura A.4: Efeito da altura na coluna na distribuicdo de didmetros experimentais das gotas em

uma coluna Kiihni para as vazdes de fase dispersa e continua igual a 2.000 mL/min.
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60 rpm

Qc = 1240 mL/min e Qd = 1240 mL/min

90 rpm
Qc = 1240 mL/min e Qd = 1240 mL/min

120 100
90 +
100 —e— Estéagio 0 80 | —e—Estagio 0
—{1— Estagio 1 —— Estégio 1
70 +
p 80 —a— Estégio 3 © —a— Estégio 3
e —o—Estagio 5 g 60 1 —o—Estagio 5
< 60+ S 504
g g
T 40 T 1
30 q
20 | 20 4
10 A
0 05
0 4 6 8 10 12 0 2 4 6 8 10 12
Diametro (mm) Diametro (mm)
120 rpm
Qc = 1240 mL/min e Qd = 1240 mL/min
140
120 1 —e— Estagio 0
100 4 -0 Estag?o 1
—a— Estégio 3
©
'S 804 —o— Estéagio 5
&
E]
Si.’- 60 q
w
40 4
20 4
0B
0 2 4 6 8 10 12
Diametro (mm)
150 rpm 180 rpm
Qc = 1240 mL/min e Qd = 1240 mL/min Qc = 1240 mL/min e Qd = 1240 mL/min
180 200
160 180 +
—e—Estagio 0 160 .
1o —{—Estéagio 1 I+ Estégfo 1
120 —A— Estagio 3 140 + —A— ESIZQIO 3
© © ——
S 100 | —o—Estégio 5 ‘S Estégio 5
c c
g <
é',‘ 80 § g
'S 60 J w
40 4
20 q
0g <
0 2 4 6 8 10 12
Diametro (mm) Diametro (mm)

Figura A.5: Efeito da altura na coluna na distribuicdo de didmetros experimentais das gotas em

uma coluna Kiihni para as vazdes de fase dispersa e continua igual a 1.240 mL/min.
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60 rpm 90 rpm

Qc = 2000 mL/min e Qd = 1240 mL/min Qc = 2000 mL/min e Qd = 1240 mL/min
100 120
90 -
80 4 —e—Estagio 0 100 —e— Estagio 0
0 ——Estéagio 1 ——Estéagio 1
70 4 . .
< —A— Estagio 3 80 - —aA— Estéagio 3
©
S 60 4 —o—Estégio 5 g —o— Estégio 5
%,t’ 50 T 60 ]
o
2 404 @
w w
30 4 401
20 20 4
10
0 ¢ L3 0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Diametro (mm) Diametro (mm)
120 rpm
Qc = 2000 mL/min e Qd = 1240 mL/min
140
120 —e— Estégio 0
100 | —[— Estégio 1
—a— Estagio 3
]
g 80 1 —o—Estégio 5
«@
E
g 60 A
w
40 A
20 4
0 <} <3 >
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Diametro (mm)
150 rpm 180 rpm
Qc = 2000 mL/min e Qd = 1240 mL/min Qc = 2000 mL/min e Qd = 1240 mL/min
250 250
200 4 —o— Estag!o 0 200 | —o— Estz,igfo 0
—{1—Estégio 1 —O— Estagio 1
—a— Estégio 3 © —A— Estagio 3
£ 150 4 Estagio 5 'S 150 4 Agi
° —O—Estagio < —O— Estagio 5
(g 3
i g
w w

Diametro (mm) Diametro (mm)

Figura A.6: Efeito da altura na coluna na distribui¢do de didmetros experimentais das gotas em
uma coluna Kiihni para as vazdes de fase dispersa igual a 1.240 mL/min e continua igual a

2.000 mL/min.
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ANEXO 6

DIAMETRO

© kB N W A O O N ® ©

Estagio 0 - 60 rpm

y=vlognorm(x,(1.310045),(0.3123644))

Estégio 0 - 90 rpm

y=vlognorm(x,(1.25114),(0.3106105))

DIAMETRO

© r N W B O @ N ® ©

0.4
FACUM

05 06

09

01 02 03

04 05 06 07 08 09

FACUM

Final loss: 450,828 R = 0,985
Variance explained: 97,09%
MI SIGMA
Estimate 1,310 0,312
Std.Err. 0,002 0,003
t(398) 551,058 | 114,680
p-level 0,000 0,000
Correlation Matrix of Parameter Estimates
MI SIGMA
Mi 1,000 -0,033
SIGMA -0,033 1,000

Cor

Final loss: 193,052 R = 0,993
Variance explained: 98,65%
MI SIGMA
Estimate 1,251 0,311
Std.Err. 0,001 0,001
t(398) 1440,399] 359,286
p-level 0,000 0,000
relation Matrix of Parameter Estimates
MI SIGMA
Ml 1,000 -0,005
SIGMA -0,005 1,000

DIAMETRO

o B N w A O O N ® ©

Estégio EO - 120 rpm

y=vlognorm(x,(1.214484),(0.362832))

04
FACUM

05 06

07 08

09

DIAMETRO

Estagio 0- 150 rpm
y=viognorm(x,(1.24149) (0.2907824))

0.1 02

03

0.4 05
FACUM

0.6 07

0.8 0.9

Final loss: 1560,110 R = 0,966
Variance explained: 93,38%
Ml SIGMA
Estimate 1,214 0,363
Std.Err. 0,005 0,004
t(398) 266,207 | 82,882
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
MI 1,000 -0,044
SIGMA -0,044 1,000

Cor

Final loss: 249,737 R = 0,992
Variance explained: 98,31%
Ml SIGMA
Estimate 1,241 0,291
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 685,778 | 145,050
p-level 0,000 0,000
relation Matrix of Parameter Estimates
Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,029
SIGMA -0,029 1,000

Figura A.7: Aproximagdo da distribui¢do de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

vazdes de fase dispersa igual a 2.000mL/min e continua igual a 1.240 mL/min.




Estagio 0 - 180 rpm

y=viognorm x,(0.9430837),(0.411976))

Estagio 1 - 60 rpm

y=vlognorm(x,(1.333434) (0.278552))

DIAMETRO
IS

DIAMETRO

01 02 03

04 05 06

FACUM

07 08 09

01 0.2 03

0.4 05
FACUM

0.6 07 08 0.9

Final loss: 389,785 R = 0,986
Variance explained: 97,17%
Ml SIGMA
Estimate 0,943 0,412
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) | 408,544 | 176,537
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Final loss: 519,773 R = 0,988
Variance explained: 97,71%
Ml SIGMA
Estimate 1,333 0,279
Std.Err. 0,002 0,003
t(398) 539,563 | 107,178
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

MI SIGMA
M 1,000 -0,032
SIGMA -0,032 1,000

Ml SIGMA

Ml 1,000 -0,037

SIGMA -0,037 1,000

y=vIDgnDrEr:‘(a;<g,‘(i ;39203; :;:.3333895))
3 3 T

Final loss: 1036,330 R = 0,964

Variance explained: 92,90%

MI SIGMA

Estimate 1,153 0,333

Std.Err. 0,004 0,004

t(398) 321,390 | 94,989

p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,041
SIGMA -0,041 1,000

DIAMETRO

Estagio 1- 120 rpm
y=viognorm(x,(1.00066),(0.3650587))

01 02 03

04 05
FACUM

0.6 07 08 09

Final loss: 1176,871 R = 0,954
Variance explained: 90,98%
Ml SIGMA
Estimate 1,001 0,365
Std.Err. 0,004 0,003
t(398) 257,797 | 107,012
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,005
SIGMA -0,005 1,000

Figura A.8: Aproximagdo da distribuicao de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

vazdes de fase dispersa igual a 2.000mL/min e continua igual a 1.240 mL/min.
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Estagio 1- 150 rpm

y=viognorm(x,(0.98511),(0.365024))

DIAMETRO

01 02 03

04 05 06

FACUM

07 08 09

DIAMETRO

Estagio 1 - 180 rpm
y=vlognorm x,(0.8561847),(0.200457))

55

05

04 05
FACUM

0.6 07 08 09

Final loss: 330,766 R = 0,985
Variance explained: 96,96%
Ml SIGMA
Estimate 0,985 0,365
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 465,728 | 170,551
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,034
SIGMA -0,034 1,000

Final loss: 140,437 R = 0,994
Variance explained: 98,88%
MI SIGMA
Estimate 0,856 0,290
Std.Err. 0,001 0,001
t(398) 626,198 | 203,911
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Mi SIGMA
Mi 1,000 -0,031
SIGMA -0,031 1,000

Estagio 3 - 60 rpm

y=viognorm(x,(1.213576),(0.3330164))

DIAMETRO

© kN ®W B O O N ® ©

01 02 03

04 05
FACUM

0.6 07 08 09

DIAMETRO

Estagio 3 - 90 rpm
y=vlognorm(x,(1.13707),(0.334796))

05
01 02 03

04 05
FACUM

06 07 08 09

Final loss: 455,706 R = 0,985
Variance explained: 97,01%
Ml SIGMA
Estimate 1,214 0,333
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 512,936 | 136,054
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,038
SIGMA -0,038 1,000

Final loss: 91,495 R = 0,994
Variance explained: 98,79%
MI SIGMA
Estimate 1,137 0,335
Std.Err. 0,001 0,001
t(398) 1061,948] 296,224
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Mi SIGMA
Mi 1,000 -0,025
SIGMA -0,025 1,000

Figura A.9: Aproximagdo da distribuicao de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

vazdes de fase dispersa igual a 2.000mL/min e continua igual a 1.240 mL/min.
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DIAMETRO

65

05

Estégio 3- 120 rpm

y=viognorm(x,(1.02596),(0.312216))

01 02 03

DIAMETRO

Estagio 3 - 150 rpm
y=viognorm(x,(0.725567),(0.304206))

01 02 03

04 05
FACUM

06 07

08 09

Final loss: 212,089 R = 0,993 Final loss: 205,096 R = 0,989
Variance explained: 98,62% Variance explained: 97,83%
Ml SIGMA MI SIGMA
Estimate 1,026 0,312 Estimate 0,726 0,304
Std.Err. 0,002 0,002 Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 677,815 | 196,473 t(398) 442,380 | 181,889
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA MI SIGMA
MI 1,000 -0,035 Mi 1,000 -0,031
SIGMA -0,035 1,000 SIGMA -0,031 1,000

DIAMETRO

36

04

Estagio 3 - 150 rpm

y=viognorm(x,(0.5407967),(0.269933))

EStagio 5 - 60 rpm

y=viognorm(x,(1.200277) (0.337215))

DIAMETRO
o B N W A O O N ® ©

01 02 03

0.4 05
FACUM

06 07 08

09

01 02 03

0.4 05
FACUM

06 07

08 09

Final loss: 135,109 R = 0,995 Final loss: 317,897 R = 0,985
Variance explained: 99,05% Variance explained: 97,09%
Ml SIGMA MI SIGMA
Estimate 0,541 0,270 Estimate 1,209 0,337
Std.Err. 0,001 0,001 Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 398,937 | 196,202 t(398) 604,705 | 165,558
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA MI SIGMA
MI 1,000 -0,025 Mi 1,000 -0,029
SIGMA -0,025 1,000 SIGMA -0,029 1,000

Figura A.10: Aproximacao da distribuicdo de tamanho de gotas pela fun¢do log—normal para as

vazdes de fase dispersa igual a 2.000mL/min e continua igual a 1.240 mL/min.
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65

Estégio 5 - 90 rpm

y=vlognorm(x,(1.01125),(0.2694574))

55

45

35

DIAMETRO

25

15

05

01 02 03

04 05
FACUM

06 07 08 09

DIAMETRO

Estagio 5 - 120 rpm
y=vlognorm(x,(0.597615),(0.281696))

01 02 03

04 05
FACUM

06 07 08 09

Final loss: 237,407 R = 0,988 Final loss: 95,651 R = 0,995
Variance explained: 97,61% Variance explained: 98,96%
Ml SIGMA MI SIGMA
Estimate 1,011 0,269 Estimate 0,598 0,282
Std.Err. 0,002 0,002 Std.Err. 0,001 0,001
t(398) 576,069 | 147,867 t(398) 532,589 | 239,315
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA MI SIGMA
Ml 1,000 -0,028 Ml 1,000 -0,030
SIGMA -0,028 1,000 SIGMA -0,030 1,000
Estéagio 5 - 150 rpm Estagio 5 - 180 rpm
y=vlognorm(x,(0.546364),(0.264144)) y=vlognorm(x,(0.397326),(0.248598))
E E 22
g g 18
Final loss: 106,543 R = 0,994 Final loss: 138,889 R = 0,995
Variance explained: 98,90% Variance explained: 98,96%
Ml SIGMA MI SIGMA
Estimate 0,546 0,264 Estimate 0,397 0,249
Std.Err. 0,001 0,001 Std.Err. 0,001 0,001
t(398) 446,233 | 202,348 t(398) 279,386 | 171,595
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA MI SIGMA
Ml 1,000 -0,026 Mi 1,000 -0,019
SIGMA -0,026 1,000 SIGMA -0,019 1,000

Figura A.11: Aproximacao da distribuicdo de tamanho de gotas pela fun¢do log—normal para as

vazdes de fase dispersa igual a 2.000mL/min e continua igual a 1.240 mL/min.
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Estégio 0 - 60 rpm

y=viognorm(x,(1.232707) (0.3453777))

DIAMETRO
o B N W A O O N ® ©

04 05 06

FACUM

07 08 0.9

DIAMETRO
o B N W A O O N ® ©

Estégio 0 - 90 rpm

y=vlognorm(x,(1.17074),(0.363031))

0.1 02 03

04 05

FACUM

06 07 08 0.9

Final loss: 675,190 R= 0,973
Variance explained: 94,75%
Ml SIGMA
Estimate 1,233 0,345
Std.Err. 0,003 0,003
t(398) 407,641 | 115,820
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
MI 1,000 -0,029
SIGMA -0,029 1,000

Final loss: 829,705 R = 0,969
Variance explained: 93,92%
Ml SIGMA
Estimate 1,171 0,363
Std.Err. 0,003 0,003
t(398) 362,795 | 112,753
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,037
SIGMA -0,037 1,000

Estagio 0- 120 rpm

y=vlognorm(x,(1.16169),(0.3764937))

DIAMETRO

o B N W B O O N ® ©

0.1 0.2 03

0.4 05 0.6

FACUM

0.7 08 0.9

DIAMETRO

Estagio 0 - 150 rpm

y=viognorm(x,(1.122797),(0.365546))

0.1 02 03

04 05
FACUM

0.6 07 0.8 0.9

Final loss: 475,440 R = 0,978
Variance explained: 95,65%
Ml SIGMA
Estimate 1,162 0,376
Std.Err. 0,003 0,003
t(398) | 464,178 | 147,770
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,035
SIGMA -0,035 1,000

Final loss: 381,487 R = 0,987
Variance explained: 97,50%
MI SIGMA
Estimate 1,123 0,366
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 519,412 | 161,916
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Mi 1,000 -0,039
SIGMA -0,039 1,000

Figura A.12: Aproximacao da distribuicdo de tamanho de gotas pela fun¢do log—normal para as

vazodes de fase dispersa e continua igual a 2.000 mL/min.
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Estagio 0 - 180 rpm

y=vlognorm(x,(1.13256),(0.365883))

Estégio 1 - 60 rpm

y=viognorm(x,(1.228696),(0.3702854))

DIAMETRO
© B N W A O @& N ® ©

DIAMETRO
© B N W A O O N © ©

0.1 02 03

0.4 05 [oX

FACUM

6 07 0.8 0.9

04 05
FACUM

0.6 07 0.8

0.9

Final loss: 338,933 R= 0,985
Variance explained: 96,99%
Ml SIGMA
Estimate 1,133 0,366
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 534,029 | 167,610
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Mi 1,000 -0,035
SIGMA -0,035 1,000

Final loss: 2247,017 R = 0,927
Variance explained: 85,93%
Ml SIGMA
Estimate 1,229 0,370
Std.Err. 0,005 0,005
t(398) 226,425 | 74,426
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,041
SIGMA -0,041 1,000

Estégio 1- 90 rpm

y=viognorm(x,(1.225183),(0.341156))

Estégio 1- 120 rpm

y=vlognorm (x,(1.1734),(0.3516393))

DIAMETRO

DIAMETRO

© kB N W A O O N ® ©

01 02 03

04 05 06

FACUM

07 08 0.9

o B N W A O O N ® ©

01 02 03

0.4 05
FACUM

06 07 08

0.9

Final loss: 922,536 R= 0,962
Variance explained: 92,63%
Ml SIGMA
Estimate 1,225 0,341
Std.Err. 0,003 0,003
t(398) 355,346 | 100,058
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Param

eter Estimates

MI SIGMA
Ml 1,000 -0,036
SIGMA -0,036 1,000

Figura A.13: Aproximagao da distribuicdo de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

Final loss: 720,249 R=
Variance explained: 95,19%
M| SIGMA
Estimate 1,173 0,352
Std.Err. 0,003 0,003
t(398) 419,483 ] 135,567
p-level 0,000 0,000

Correlation Matr

Ml SIGMA
MI 1,000 -0,007
SIGMA -0,007 1,000

vazoes de fase dispersa e continua igual a 2.000 mL/min.

0,976

ix of Parameter Estimates




DIAMETRO

Estagio 1 - 150 rpm

y=viognorm(x,(1.06942),(0.3733007))

Estégio 1 - 180 rpm
y=vlognorm(x,(0.9855284),(0.358062))

DIAMETRO

75

05

Final loss: 157,574 R = 0,995 Final loss: 238,876 R = 0,989
Variance explained: 99,08% Variance explained: 97,82%
M| SIGMA Ml SIGMA
Estimate 1,069 0,373 Estimate 0,986 0,358
Std.Err. 0,001 0,002 Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 736,900 | 240,514 t(398) 576,871 | 198,111
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA Ml SIGMA
MI 1,000 -0,035 Ml 1,000 -0,037
SIGMA -0,035 1,000 SIGMA -0,037 1,000

DIAMETRO
© B N ®w A O O N ® ©
7

Estagio 3- 60 rpm

y=viognorm(x,(1.284236),(0.318017))

Estégio 3 - 90 rpm

y=vlognorm(x,(1.067466),(0.3379277))

DIAMETRO

75

0.0

Final loss: 700,065 R= 0,974 Final loss: 558,750 R= 0,977
Variance explained: 94,95% Variance explained: 95,42%
Ml SIGMA Ml SIGMA
Estimate 1,284 0,318 Estimate 1,067 0,338
Std.Err. 0,003 0,003 Std.Err. 0,003 0,003
t(398) 417,796 | 105,020 t(398) 390,696 | 123,841
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Correlation Matrix of Paral

MI SIGMA Ml SIGMA
Mi 1,000 -0,030 Ml 1,000 -0,034
SIGMA -0,030 1,000 SIGMA -0,034 1,000

meter Estimates

Figura A.14: Aproximacao da distribuicdo de tamanho de gotas pela fun¢do log—normal para as

vazodes de fase dispersa e continua igual a 2.000 mL/min.
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Estégio 3 - 120 rpm

y=vlognorm (x,(0.9046314) (0.383856))

Estagio 3 - 150 rpm
y=viognorm(x,(-0.4845986) (0.4733214))

DIAMETRO

DIAMETRO

0.1 02 03

0.4 05 0.6

FACUM

07 0.8

0.9

01 02 03

0.4 05
FACUM

0.6 07 0.8 09

Final loss: 445,588 R = 0,987
Variance explained: 97,33%
Ml SIGMA
Estimate 0,905 0,389
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 366,284 | 158,357
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
MI 1,000 -0,031
SIGMA -0,031 1,000

Final loss: 581,512 R = 0,987
Variance explained: 97,38%
Ml SIGMA
Estimate -0,485 0,473
Std.Err. 0,003 0,003
t(398) -156,423| 138,548
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
MI 1,000 -0,029
SIGMA -0,029 1,000

Estégio 3 - 180 rpm

y=vlognorm(x,(-0.410101),(0.4738726))

24

Estégio 5 - 60 rpm

y=vlognorm(x,(1.03546),(0.377333))

DIAMETRO

0.0

DIAMETRO

01 02 03

0.4 05
FACUM

06 0.7 08

09

01 02 03

0.4 05
FACUM

06 0.7 08 09

Final loss: 407,204 R = 0,994
Variance explained: 98,83%
Ml SIGMA
Estimate -0,410 0,474
Std.Err. 0,003 0,003
t(398) -157,350| 178,358
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,042
SIGMA -0,042 1,000

Final loss: 453,572 R= 0,981
Variance explained: 96,28%
Ml SIGMA
Estimate 1,035 0,377
Std.Err. 0,002 0,003
t(398) 418,387 | 150,393
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Paral

meter Estimates

Ml SIGMA
MI 1,000 -0,034
SIGMA -0,034 1,000

Figura A.15: Aproximacdo da distribuicdo de tamanho de gotas pela fun¢do log—normal para

as vazoes de fase dispersa e continua igual a 2.000 mL/min.
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DIAMETRO

Estagio 5 - 90 rpm

y=viognorm(x,(0.977875),(0.3816607))

Estagio 5 - 120 rpm

y=vlognorm(x,(0.7587164),(0.3611434))

75

0.0

DIAMETRO

01 02 03

0.4 05 06 07 0.8 09

FACUM

0.1 0.2 03

0.4 05
FACUM

06 0.7 0.8

09

Final loss: 230,161 R = 0,992 Final loss: 860,952 R = 0,990
Variance explained: 98,34% Variance explained: 97,98%
Ml SIGMA Ml SIGMA
Estimate 0,978 0,382 Estimate 0,759 0,361
Std.Err. 0,002 0,002 Std.Err. 0,004 0,003
t(398) 553,041 | 206,594 t(398) 211,689 ] 104,847
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA Ml SIGMA
MI 1,000 -0,035 MI 1,000 -0,027
SIGMA -0,035 1,000 SIGMA -0,027 1,000

DIAMETRO

22

-0.2

Estgio 5 - 150 rpm

y=vlognorm(x,(-0.801687),(0.5463314))

Estégio 5 - 180 rpm

y=vlognorm(x,(-0.6520835)(0.519944))

DIAMETRO

20

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Final loss: 1756,898 R = 0,976 Final loss: 700,246 R= 0,991
Variance explained: 95,28% Variance explained: 98,17%
Ml SIGMA Ml SIGMA
Estimate | -0,802 0,546 Estimate | -0,652 0,520
Std.Err. 0,006 0,006 Std.Err. 0,003 0,004
t(398) -144,577| 88,508 t(398) -189,415| 146,524
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Para

Ml SIGMA Ml SIGMA
MI 1,000 -0,045 Ml 1,000 -0,039
SIGMA -0,045 1,000 SIGMA -0,039 1,000

meter Estimates

Figura A.16: Aproximacao da distribuicdo de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

vazoes de fase dispersa e continua igual a 2.000 mL/min.
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10

Estagio 0 - 60 rpm

y=vlognorm (x,(1.33203),(0.303334))

DIAMETRO

04 05

FACUM

06 07

Estégio 0- 90 rpm
y=viognorm(x,(1.276965),(0.358246))

DIAMETRO

04 05

FACUM

06 08 09

Final loss: 1086,428 R = 0,979
Variance explained: 95,91%
MI SIGMA
Estimate 1,332 0,303
Std.Err. 0,004 0,004
t(398) 338,794 | 77,701
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Final loss: 1263,421 R= 0,979
Variance explained: 95,89%
Ml SIGMA
Estimate 1,277 0,358
Std.Err. 0,004 0,004
t(398) 296,755 | 85,091
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,028 MI 1,000 -0,025
SIGMA -0,028 1,000 SIGMA -0,025 1,000
Estagio 0 - 120 rpm Estagio 0 - 150 rpm
y=vlognorm(x,(1.29022),(0.297386)) y=vlognorm(x,(1.26532),(0.338791))
12 10
10 8
8 <
Zﬁy.ﬁ"f—_/—’_’/ i
01 0.2 03 04 FAg.LSJM 06 07 08 0.9 01 02 03 04 FAEEM 06 0.7 08 09
Final loss: 15,839 R = 0,985 Final loss: 5,706 R = 0,996
Variance explained: 97,01% Variance explained: 99,12%
Ml SIGMA Ml SIGMA
Estimate 1,290 0,297 Estimate 1,265 0,339
Std.Err. 0,003 0,003 Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 478,817 | 117,226 t(398) 749,270 | 221,465
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
MI 1,000 -0,518
SIGMA -0,518 1,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
MI 1,000 -0,569
SIGMA -0,569 1,000

Figura A.17: Aproximacdo da distribuicdo de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

vazoes de fase dispersa igual a 1.240mL/min e continua igual a 2.000 mL/min.
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Estagio 0 - 180 rpm

y=viognorm(x,(1.26499) (0.364039))

Estagio 1 - 60 rpm
y=viognorm(x,(1.31688),(0.2800087))

DIAMETRO
>

DIAMETRO

01 02 03

04 05

FACUM

06 07 08 09

04 05

FACUM

06 07 08 09

Final loss: 561,854 R = 0,996 Final loss: 1078,826 R = 0,955
Variance explained: 99,16% Variance explained: 91,30%
Ml SIGMA Ml SIGMA
Estimate 1,265 0,364 Estimate 1,317 0,280
Std.Err. 0,003 0,003 Std.Err. 0,004 0,004
t(398) 446,743 | 124,734 t(398) 345,008 | 75,411
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Estégio 1- 90 rpm

y=vlognorm(x,(1.19755),(0.3792734))

Correlation Matrix of Paral

meter Estimates

Ml SIGMA Ml SIGMA
MI 1,000 -0,028 MI 1,000 -0,028
SIGMA -0,028 1,000 SIGMA -0,028 1,000

DIAMETRO

O kB N W A& O O N ® ©

01 02 0.3

0.4

05
FACUM

06

0.7 08 0.9

DIAMETRO

Estagio 1- 120 rpm

y=viognorm(x,(1.12658),(0.3900384))

01 0.2 03

04 05

FACUM

06 08 09

Final loss: 1102,754 R = 0,969 Final loss: 742,780 R= 0,981
Variance explained: 93,92% Variance explained: 96,24%
Ml SIGMA Ml SIGMA
Estimate 1,198 0,379 Estimate 1,127 0,390
Std.Err. 0,004 0,004 Std.Err. 0,003 0,003
t(398) 311,009 | 101,976 t(398) 351,092 | 124,759
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA Ml SIGMA
MI 1,000 -0,037 MI 1,000 -0,032
SIGMA -0,037 1,000 SIGMA -0,032 1,000

Figura A.18: Aproximacdo da distribuicdo de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

vazoes de fase dispersa igual a 1.240mL/min e continua igual a 2.000 mL/min.
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Estagio 1 - 150 rpm
y=vlognorm(x,(1.21565) (0.3368834))
12

10

DIAMETRO
)

01 02 03

04 05
FACUM

06 07 08 09

Final loss: 157,174 R = 0,996
Variance explained: 99,14%
MI SIGMA
Estimate 1,216 0,337
Std.Err. 0,001 0,002
t(398) 834,599 | 209,225
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,028
SIGMA -0,028 1,000

Estagio 1- 180 rpm
y=viognorm(x,(1.046297),(0.338946))

DIAMETRO
© kN W B O ® N ® ©

04 05
FACUM

06 07 08 09

Final loss: 167,425 R = 0,995
Variance explained: 99,06%
MI SIGMA
Estimate 1,046 0,339
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 689,388 | 204,414
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,029
SIGMA -0,029 1,000

12

Estagio 3 - 60 rpm

y=viognorm(x,(1.252746) (0.359351))

10

DIAMETRO

01 0.2 03

0.4 05
FACUM

06 0.7 08 0.9

DIAMETRO

Estagio 3 - 90 rpm
y=vlognorm(x,(1.022336),(0.387064))

01 02 03

0.4 05
FACUM

0.6 0.7 0.8 0.9

Final loss: 871,292 R = 0,980
Variance explained: 95,95%
MI SIGMA
Estimate 1,253 0,359
Std.Err. 0,004 0,003
t(398) 353,464 | 106,605
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,024
SIGMA -0,024 1,000

Final loss: 730,830 R= 0,977
Variance explained: 95,47%
MI SIGMA
Estimate 1,022 0,387
Std.Err. 0,003 0,003
t(398) 331,808 ) 125,154
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,046
SIGMA -0,046 1,000

Figura A.19: Aproximagao da distribuicdo de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

vazoes de fase dispersa igual a 1.240mL/min e continua igual a 2.000 mL/min.

106



Estagio 3 - 120 rpm

y=viognorm(x,(0.9174925),(0.3317037))

DIAMETRO

DIAMETRO

28

Estagio 3 - 150 rpm

y=viognorm(x,(-0.4647434) (0.569914))

Final loss: 206,329 R= 0,993 Final loss: 1110,833 R = 0,983
Variance explained: 98,64% Variance explained: 96,67%
MI SIGMA MI SIGMA
Estimate 0,917 0,332 Estimate -0,465 0,570
Std.Err. 0,002 0,002 Std.Err. 0,004 0,005
t(398) 543,611 | 187,742 t(398) -108,033] 126,513
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,031 Mi 1,000 -0,038
SIGMA -0,031 1,000 SIGMA -0,038 1,000
Estagio 3 - 180 rpm Estagio 5 - 60 rpm
y=vlognorm(x,(-0.4243146),(0.4677475)) y=vlognorm(x,(1.296364),(0.335351))
24 10
20
8
e 16 < o g
] L e
Z 12 H
04 2 i
0.1 0.2 03 0.4 FACOjM 0.6 07 0.8 09 0.1 0.2 03 0.4 FAE.EM 0.6 0.7 08 09
Final loss: 349,576 R = 0,995 Final loss: 353,701 R = 0,989
Variance explained: 99,07% Variance explained: 97,75%
MI SIGMA Ml SIGMA
Estimate -0,424 0,468 Estimate 1,296 0,335
Std.Err. 0,002 0,003 Std.Err. 0,002 0,002
t(398) -175,161] 182,553 t(398) 606,143 | 149,127
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,042 Ml 1,000 -0,033
SIGMA -0,042 1,000 SIGMA -0,033 1,000

Figura A.20: Aproximagao da distribuicdo de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

vazoes de fase dispersa igual a 1.240mL/min e continua igual a 2.000 mL/min.
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75

Estégio 5 - 90 rpm

y=viognorm(x,(1.09596),(0.3162435))

DIAMETRO

05

04 05
FACUM

06 07 08 09

DIAMETRO

55

45

35

25

Estagio 5 - 120 rpm

y=viognorm(x,(0.827286),(0.2831035))

01 02 03

04 05
FACUM

06 07 08 09

Final loss: 301,000 R= 0,991 Final loss: 137,398 R = 0,994
Variance explained: 98,23% Variance explained: 98,81%
MI SIGMA Mi SIGMA
Estimate 1,096 0,316 Estimate 0,827 0,283
Std.Err. 0,002 0,002 Std.Err. 0,001 0,001
t(398) 549,462 | 151,320 t(398) 599,324 | 191,773
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Correlation Mat

rix of Parameter Estimates

MI SIGMA Mi SIGMA
Ml 1,000 -0,034 Ml 1,000 -0,028
SIGMA -0,034 1,000 SIGMA -0,028 1,000
Estagio 5 - 150 rpm Estagio 5 - 180 rpm
y=vlognorm(x,(-0.7124367),(0.592835)) y=vlognorm(x,(-0.605886),(0.5309616))
22
e 14 ]
% 10 g
0.6
-02 -02
0.1 0.2 03 04 05 0.6 0.7 0.8 0.9 01 02 03 04 05 06 0.7 0.8 0.9
FACUM FACUM
Final loss: 1246,904 R= 0,979 Final loss: 1191,495 R = 0,960
Variance explained: 95,91% Variance explained: 92,07%
MI SIGMA MI SIGMA
Estimate -0,712 0,593 Estimate -0,606 0,531
Std.Err. 0,005 0,005 Std.Err. 0,004 0,004
t(398) -151,941| 124,316 t(398) -139,286] 133,789
p-level 0,000 0,000 p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Correlation Mat

rix of Parameter Estimates

Ml SIGMA Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,047 Ml 1,000 -0,003
SIGMA -0,047 1,000 SIGMA -0,003 1,000

Figura A.21: Aproximagao da distribuicdo de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

vazoes de fase dispersa igual a 1.240mL/min e continua igual a 2.000 mL/min.
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DIAMETRO

Estagio 0 - 60 rpm
y=vlognorm(x,(1.70213),(0.3173293))

01 02 03 04 05 06 0.7 08 09
FACUM

DIAMETRO

Estagio 0 - 90 rpm
y=vlognorm(x,(1.622977),(0.3153615))

3/#‘""’&_’

0.1 0.2 03 0.4 05 06 07 08 09
FACUM

Final loss: 207,728 R=.99120
Variance explained: 98,25%

Ml SIGMA
Estimate 1,702 0,317
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) | 1007,223| 179,441
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,014
SIGMA -0,014 1,000

Final loss: 105,107 R=.99373
Variance explained: 98,75%

Ml SIGMA
Estimate 1,623 0,315
Std.Err. 0,001 0,001
t(398) | 1356,995] 250,915
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Mi 1,000 -0,010
SIGMA -0,010 1,000

DIAMETRO

Estagio 0 - 120 rpm
y=viognorm(x,(1.57417),(0.3161563))

01 02 03 04 05 06 0.7 08 0.9
FACUM

DIAMETRO

Estagio 0 - 150 rpm
y=viognorm(x,(1.60053) (0.2885486))

01 02 03 04 05 06 0.7 08 09
FACUM

Final loss: 322,637 R=.99141
Variance explained: 98,29%

Ml SIGMA
Estimate 1,574 0,316
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 755,774 | 147,253
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Mi SIGMA
Ml 1,000 -0,016
SIGMA -0,016 1,000

Final loss: 201,719 R=.99157
Variance explained: 98,32%

Ml SIGMA
Estimate 1,601 0,289
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 969,624 | 170,807
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

MI SIGMA
Ml 1,000 -0,010
SIGMA -0,010 1,000

as vazoes de fase dispersa e continua igual a 1.240 mL/min.

Figura A.22: Aproximagao da distribui¢do de tamanho de gotas pela fungao log—normal para
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Estagio 1- 60 rpm
y=vlognorm(x,(1.28967) (0.398006))

10

DIAMETRO

01 02 03 0.4 05 06 0.7 08 09
FACUM

Final loss: 80,619 R=.99754
Variance explained: 99,51%

M| SIGMA

Estimate| 1,290 0,398
Std.Err. 0,001 0,001
t(398) | 1265,482] 361,133
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,014
SIGMA -0,014 1,000

Estagio 1- 90 rpm Estagio 1 - 120 rpm
y=vlognorm(x,(1.24434) (0.4019573)) y=viognorm(x,(1.22899) (0.3900406))

DIAMETRO
DIAMETRO

01 02 03 04 05 06 07 08 0.9 0.1 0.2 03 0.4 05 06 07 08 09

Final loss: 145,480 R=.99578 Final loss: 123,669 R=.99587
Variance explained: 99,16% Variance explained: 99,18%
M| SIGMA Ml SIGMA
Estimate 1,244 0,402 Estimate 1,229 0,390
Std.Err. 0,001 0,002 Std.Err. 0,001 0,001
1(398) 853,009 | 256,170 1(398) 934,001 | 287,265
p-level 0 0 p-level 0 0
Correlation Matrix of Parameter Estimates Correlation Matrix of Parameter Estimates
M| SIGMA Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,011 Ml 1,000 -0,011
SIGMA -0,011 1,000 SIGMA -0,011 1,000

Figura A.23: Aproximacao da distribui¢ao de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

vazdes de fase dispersa e continua igual a 1.240 mL/min.
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DIAMETRO

Estagio 1- 150 rpm
y=viognorm(x,(1.10909) (0.417495))

Estagio 1 - 180 rpm
y=vlognorm(x,(0.778141) (0.354297))

DIAMETRO

2,

0.1 02 03 04 05 06 0.7 08 09
FACUM

01 0.2 03 04 05 06 0.7 08 09
FACUM

Final loss:232,590 R=.99561
Variance explained: 99,12%

Ml SIGMA
Estimate 1,109 0,417
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 637,211 | 221,573
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
Ml 1,000 -0,019
SIGMA -0,019 1,000

Final loss: 222,111 R=.98559
Variance explained: 97,14%

Ml SIGMA
Estimate| 0,778 0,354
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) | 444,045 | 180,744
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Ml SIGMA
MI 1,000 -0,009
SIGMA -0,009 1,000

DIAMETRO

Estégio 3 - 60 rpm
y=viognorm(x,(1.362166) (0.3519207))

01 02 03 04 05 06 0.7 08 0.9
FACUM

DIAMETRO

Estagio 3 - 90 rpm
y=vlognorm(x,(1.15918) (0.3193165))

01 02 03 04 05 06 07 08 0.9
FACUM

Final loss: 188,333 R=.99445
Variance explained: 98,89%

Ml SIGMA
Estimate 1,362 0,352
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 882,838 | 225,214
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Mi SIGMA
Ml 1,000 -0,007
SIGMA -0,007 1,000

Final loss:120,985 R=.99797
Variance explained: 99,60%

Ml SIGMA
Estimate 1,159 0,319
Std.Err. 0,001 0,001
t(398) 955,383 | 246,506
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

MI SIGMA
Ml 1,000 -0,017
SIGMA -0,017 1,000

as vazoes de fase dispersa e continua igual a 1.240 mL/min.

Figura A.24:: Aproximacao da distribuicao de tamanho de gotas pela funcao log—normal para
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Estagio 3 - 120 rpm
y=viognorm(x,(0.8814224) (0.3006105))

DIAMETRO
w
«

01 0.2 03 04 05 06 0.7 08 09
FACUM

DIAMETRO

Estagio 3- 150 rpm
y=vlognorm(x,(0.728142),(0.202833))

0.1 02 03 0.4 05 06 07 08 09
FACUM

Final loss: 61,767 R=.99814
Variance explained: 99,63%

Ml SIGMA
Estimate| 0,881 0,301
Std.Err. 0,001 0,001
t(398) | 1028,140] 330,094
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Final loss: 83,543 R=.99750
Variance explained: 99,50%

Ml SIGMA
Estimate| 0,728 0,293
Std.Err. 0,001 0,001
t(398) 669,231 | 257,406
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

FACUM

Ml SIGMA Mi SIGMA
Ml 1,000 -0,005 Ml 1,000 -0,004
SIGMA -0,005 1,000 SIGMA -0,004 1,000
Estagio 3 - 180 rpm Estagio 5 - 60 rpm
y=vlognorm(x,(0.463244),(0.2842083)) y=vlognorm(x,(1.188754),(0.3046395))

FACUM

Final loss: 341,763 R=.99348
Variance explained: 98,70%

Ml SIGMA
Estimate 0,463 0,284
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 206,366 | 123,492
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Mi SIGMA
Ml 1,000 -0,018
SIGMA -0,018 1,000

Figura A.25: Aproximacao da distribui¢ao de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

Final loss: 210,637 R=.99545
Variance explained: 99,09%

Ml SIGMA
Estimate 1,189 0,305
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 692,075 | 168,014
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

MI SIGMA
Ml 1,000 -0,017
SIGMA -0,017 1,000

vazdes de fase dispersa e continua igual a 1.240 mL/min.




Estagio 5 - 90 rpm
y=viognorm(x,(1.06377),(0.3173746))

DIAMETRO

01 0.2 03 04 05 06 07 08 0.9
FACUM

DIAMETRO

EStagio 5 - 120 rpm
y=vlognorm(x,(0.6650344),(0.3386593))

—T

01 0.2 03 04 05 06 07 08 0.9
FACUM

Final loss: 61,025 R=.99538
Variance explained: 99,08%

Ml SIGMA
Estimate 1,064 0,317
Std.Err. 0,001 0,001
t(398) 1142,014] 321,991
p-level 0,000 0,000

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Final loss: 180,113 R=.99581
Variance explained: 99,16%

Ml SIGMA
Estimate| 0,665 0,339
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) | 414,073 | 201,131
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

25

20

15
1.0

05

DIAMETRO

00

0.1 02 03 04 05 06 07 08 09
FACUM

DIAMETRO

Mi SIGMA Mi SIGMA
Ml 1,000 -0,012 Ml 1,000 -0,011
SIGMA -0,012 1,000 SIGMA -0,011 1,000
Estagio 5 - 150 rpm Estagio 5 - 180 rpm
y=vlognorm(x,(0.485118) ,(0.203866)) y=vlognorm(x,(0.3592635) (0.268976))

01 0.2 03 04 05 06 0.7 08 09
FACUM

Final loss: 164,189 R=.99569
Variance explained: 99,14%

Ml SIGMA
Estimate 0,485 0,294
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 317,919 | 181,118
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

Mi SIGMA
Ml 1,000 -0,010
SIGMA -0,010 1,000

Figura A.26: Aproximacao da distribui¢ao de tamanho de gotas pela fungdo log—normal para as

Final loss: 303,644 R=.99168
Variance explained: 98,34%

Ml SIGMA
Estimate 0,359 0,269
Std.Err. 0,002 0,002
t(398) 178,603 | 128,241
p-level 0 0

Correlation Matrix of Parameter Estimates

MI SIGMA
Ml 1,000 -0,015
SIGMA -0,015 1,000

vazdes de fase dispersa e continua igual a 1.240 mL/min.
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