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RESUMO - O presente trabalho consiste na avaliacdo de um novo modelo de reator de
cavitacdo hidrodindmica para a producéo de emulsées nanométricas de 6leo em agua. Foi
estudada a eficiéncia desse tipo de reator em produzir emulsées nanométricas de vaselina
industrial em agua na proporcdo volumétrica de 12% (O/A). Como surfactante utilizou-se
Lauril Sulfato de Sadio. Os testes foram realizados em reciclo e amostras foram coletadas
em intervalos fixos de tempo para posterior analise. As emulsdes foram, entdo, analisadas
quanto a distribuicdo de tamanho de gotas e estabilidade, permitindo constatar a eficiéncia
desse tipo de equipamento para a producdo em escala industrial dessas emulsdes. Foi
possivel atingir tamanhos de gotas de 6leo de 590 nm e que permaneceram estaveis a um
periodo superior a quatro semanas.

1. INTRODUCAO

Os métodos para a producdo de emulsdes em escala nanométrica sdo, usualmente, classificados
como sendo de alta energia, baixa energia ou uma combinacdo de ambos. Tratando exclusivamente
dos métodos de alta energia, esses sdao divididos em classes de acordo com o principio utilizado, a
saber: HSH (High Speed Homogeneizers), HPH (High Pressure Homogeneizers), Microfluidizer e
Ultrasom . Por serem intensivos em energia, a utilizagdo em escala industrial ainda representa um
desafio a engenheiros e pesquisadores (Koroleva e Yurtov, 2012).

Dentre os métodos de alta energia, aqueles que encontram maior potencial de serem aplicados
em escala industrial sdo os do tipo HSH (High Speed Homogeneizers), Microfludizer e HPH (High
Pressure Homogeneizers) (Schutz et al, 2004). Nesse tipo de equipamento, a mistura 6leo/agua é
submetida a condicbes extremas de escoamento, permitindo a ocorréncia de forcas de cisalhamento,
turbuléncia e cavitagdo. Acerca do fendmeno da cavitacdo € interessante constar a sua importancia
dentre os processos de emulsificacdo de alta energia (Gogate e Pandit, 2001).

Equipamentos do tipo HSH tem como principio de funcionamento a presenca de uma parte
estacionaria e outra movel, respectivamente estator e rotor. Quando o rotor atinge velocidades
criticas, a pressdo local periférica cai abaixo da pressdo de vapor, desencadeando a nucleagdo e
imploséo de bolhas de vapor — fendmeno da cavitagcdo. Outros efeitos importantes nesse tipo de
equipamento e que contribuem para o processo de emulsificacdo sdo: turbuléncia, forcas de
cisalhamento e oscilagdes de pressao (Senthilkumar e Pandit, 1999).
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EmulsBes estdo presentes no dia a dia, em quase a maioria dos produtos consumidos, sejam
alimentos, personal care, produtos farmacéuticos, utilidades para a industria de construgdo como
tintas, producédo de vernizes e colas. As emulsbes podem ser definidas como uma disperséo coloidal
de dois liquidos imisciveis. O qual o tamanho das gotas da fase dispersa podem se encontrar na escala
de nandmetros e, em alguns casos, em micrometros. Para a obtencdo de emulsdes estaveis é
necessario utilizacdo de um terceiro componente chamado de agente emulsificante e ou surfactante
(Morrison e Ross, 2002). Para garantir a estabilidade da emulsdo deve ser levada em consideracao a
natureza do surfactante, de ambas as fases e a relacdo da quantidade de cada um dos componentes.
(Leal-Calderon, et al., 2007).

Neste trabalho foi avaliada a eficiéncia de um novo modelo de reator de cavitagédo
hidrodinamica, do tipo HSH (High Speed Homogeneizers), para a producdo de emulsdes O/A em
escala nanométrica. Foram estudadas as influéncias da rotacdo imposta ao rotor e da quantidade de
surfactante utilizada no diametro médio de particulas e na estabilidade das emulsdes produzidas. O
equipamento também foi avaliado quanto a eficiéncia energética.

2. MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho, utilizou-se um reator de cavitacdo do tipo HSH (sob processo de patente), que
opera acoplado a um motor elétrico trifasico, 220 V, de 18.5 kW de poténcia, comandado por um
inversor de frequéncia para o controle da rotagcdo imposta ao rotor. Ambos, rotor e estator, na forma
de discos com ranhuras em baixo relevo, possuem rebaixos idénticos uniformemente espacados e
distribuidos ao longo dos perimetros. O reator foi confeccionado em escala industrial, sendo as
caracteristicas operacionais para a producao de emulsdes apresentadas na Tabela 1:

Tabela - 1. Caracteristicas Operacionais

Valor Minimo Valor Maximo
Vazéo (L/min) 12 20
Rotacgéo do Rotor (RPM) 2000 2500

Para a realizacdo dos testes utilizou-se um circuito fechado contendo o reator (HSH), medidores
em linha (vazdo, temperatura e pressao) e trés tanques para a realizagdo de ensaios em reciclo,
conforme mostra a Figura 1.
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Figura 1 - Esquema da planta de testes (V — valvulas , T — termopares, P — manémetros, LT —
Displays para leitura da temperatura, HSH — reator de cavitacdo hidrodinamica do tipo rotor-
estator comandado pelo inversor de frequéncia).

2.1 Ensaios De Emulsificacdo
Foi estudada a producdo de uma emulsdo O/A com a seguinte composi¢do, conforme

apresentado na Tabela 2. O surfactante utilizado foi o Lauril Sulfato de Sédio (SLS) e a 4gua MiliQ
conformaram a fase continua. O 6leo mineral, da Marca Hellman, foi utilizado como fase dispersa.

Tabela 2. Composic¢do da Emulséo Estudada

Substancia Volume (L)
Fase Continua Agua Mili-Q 45
Fase Dispersa Vaselina Liquida 6

Preparo da mistura: S&o adicionados a um dos tanques o volume de 45 litros de agua Mili-Q e a
quantidade de surfactante. O volume é homogeneizado por agitacdo manual. Apds esse preparo o
reator de cavitagdo, HSH, é ligado e mantido a uma rotacédo fixa de 850 RPM, o volume do tanque é,
entdo, colocado em reciclo passando pelo HSH e retornando ao mesmo tanque. Apds 6 minutos de
processamento a fase oleosa € adicionada ao tanque. A mistura € entdo deixada em reciclo por mais 6
minutos. Essa etapa € importante para permitir uma mistura prévia e homogeneizagédo do conteudo.

Emulsificacdo em reciclo: Apos a etapa de preparacdo faz-se a configuracdo da velocidade de
rotacdo deseja através do inversor de frequéncia. Essa rotacdo € mantida fixa até o final do ensaio. O
volume do tanque é, entdo, continuamente processado a uma vazdo constante, passando pelo reator de
cavitacdo e retornando ao tanque. As amostras foram coletadas em intervalos de cinco minutos até
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aproximadamente 30 minutos. Este tempo de 30 minutos foi estipulado devido ao aumento da
temperatura da emulséo durante a homogeneizagao, a qual foi continuamente ao longo do processo. O
ponto de coleta dessas amostras é na saida do HSH.

Caracterizacdo das emulsdes: O tamanho médio das gotas foi determinado por meio do
equipamento Beckman Coulter, Coulter N4 Plus (média e intensidade), o qual utiliza a técnica de
espalhamento dindmico de luz. A preparacdo das amostras para analise do diametro de gotas foi
diluida com agua destilada de acordo a concentracdo adequada a faixa de leitura do equipamento.
Para a avaliacdo da estabilidade das emulsdes produzidas optou-se por analisar a Gltima amostra de
cada teste em um equipamento do tipo Turbiscan por um periodo de 4 horas a temperatura ambiente.
Além deste, a emulsdo produzida apés o ensaio foi deixada em repouso no tanque por 24 horas, apos
0 qual uma nova amostra foi coletada para uma reavaliacdo do tamanho médio de gotas no
equipamento Coulter N4 Plus.

Para cada ensaio realizado foi montada uma tabela contendo a vazdo medida no momento da
coleta (a qual procurou-se manter a mais fixa e estavel possivel), o tempo transcorrido ap6s o inicio
da etapa de emulsificacdo, as temperaturas de entrada e saida do reator ( T1 e T2, respectivamente), 0
diametro médio de particula (DP) e o respectivo indice de polidispersividade (PDI), conforme pode
ser visto na Tabela 3 a seguir.

Tabela 3 - Tabela de Resultados
Vazéo (L/min’) Tempo (min) DP (nm) PDI T1(°C) T2 (°C)

3. DISCUSSAO DE RESULTADOS

Apos a realizacdo de ensaios preliminares foi possivel constatar a existéncia de uma faixa
operacional ideal para o processo de emulsificacdo, onde é possivel obter um menor tamanho médio
de particulas e maior estabilidade. Essas condigdes étimas situam-se entre 2000 e 2500 RPM e
trabalhando com uma vazao média de 17 L/min.

3.1. Efeito da Rotacéao

O grafico a seguir compara as emulsfes produzidas pelo equipamento em 2000 e 2500 RPM.
Ambos os ensaios foram realizados a uma vazéo fixa de 17 L/min, nas proporcdes definidas pela
Tabela 2 e utilizando 270,95 gramas de SLS. Os resultados dos ensaios a 2000 RPM e 2500 RPM
foram plotados e interpolados por funcbes de poténcia, constatando a reducdo do tamanho médio de
particula em funcdo do tempo de processamento.
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Figura 2 - Ensaios a 2000 e 2500 RPM

A partir dos resultados apresentados no grafico da Figura 2 vé-se que um aumento na rotagdo
permite com que emulsGes mais finas sejam produzidas. Esse efeito é evidenciado pelo deslocamento
para baixo da curva interpoladora a medida com que se aumenta a rotacao imposta ao rotor do HSH
.0U seja, particulas de menor tamanho sdo produzidas para 0 mesmo tempo de processo. A reducédo do
tamanho médio de particula deve-se a intensificacdo das condi¢des de escoamento decorrente do
aumento da rotacdo. E de se esperar que com a elevacdo da rotacdo haja um aumento das forcas
cisalhantes, turbuléncia, cavitacdo e pulsos de pressdo e velocidade no liquido (Promtov, 2001),
intensificando o processo de rompimento das gotas e criando emulsdes mais finas, indicando que o
aumento de energia no meio pode ser compensado por uma reducgéo de tempo para atingir didmetros
menores.

Na literatura podem ser encontrados alguns trabalhos utilizando dispositivos em escala
laboratorial como Ultra-som e Ultra Turrax que coincidem com os resultados deste trabalho (Maali e
Mosavia, 2014) e (Koroleva e Yurtov, 2012).

Outra conclusdo dos ensaios é quanto a existéncia de um limite minimo de tamanho de
particula, abaixo do qual o equipamento ndo conseguiu reduzir mais o didmetro médio. Esse limite
situa-se entre 540 e 600 nm. Importante constar que o limite somente foi confirmado para a emulsao
O/A com as caracteristicas de acordo com a Tabela 1.

Conforme mencionado anteriormente, a estabilidade da emulsdo foi avaliada utilizando um
equipamento do tipo Turbiscan. O grafico da Figura 3 a seguir é o resultado do ensaio a 2500 RPM,
onde vé-se que a emulsdo permaneceu consideravelmente estavel por um periodo de 4 horas.

Area tematica: Engenharia de Materiais e Nanotecnologia 5



Congresso Brasileiro de
Engenharia Quimica

Tranamission & Backscaitering -23 min

T T T S S S S T T S S S S T T S S S S S S S S S ST S S TS S ST T S T
2 i YT (7R S R R T O N O VA TR N P R A R G R QR RN PN FRN S B R Y S RN TR I N O B R VR I R N PO I R I I G A I G 7 N
1.0

0.8

0.6

T (%)

BS (%)
9

I [ A O Y {1 Y I O 8 I | (o R S I B i o |
LIS A N O O D O B N B B I |
15 20 25 30 35 40 45 50 55

Height (mm)

Figura 3. Resultado Turbiscan - Teste a 2500 RPM
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Ainda sobre a estabilidade da emulsdo, uma amostra de cada teste foi medida no equipamento
Counter N4 ap6s 24 horas do término do ensaio, ndo havendo alteracdo significativa no tamanho

médio de particulas, conforme resultados da Tabela 4.

Tabela 4. Ensaios de tamanho de particulas

Medicao ap0ds o ensaio Medicao apds 24 horas do ensaio
DP (nm) PDI DP (nm) PDI
2000 632,4 0,479 592,1 0,369
2500 595,5 0,447 627,2 0,288

3.2. Efeito da Quantidade de Surfactante

A Figura 4 mostra o resultado de dois testes feitos as mesmas condi¢cdes operacionais,
diferenciando somente a quantidade de SLS utilizada. Ambos os testes foram realizados a 2500 RPM,
e a uma vazdo constante de 17 L/min. Em um dos ensaios utilizou-se 216,58 gramas de SLS, o que
equivale a um teor de solidos de 11,62%, e no outro 270,93 gramas, ,71% de teor de sélidos. A

interpolacdo dos dados foi feita utilizando fungdes de poténcia. De onde é possivel

perceber que uma

reducdo de 20% na quantidade de SLS resultou em uma emulsdo com tamanho de particulas médio
maior, o que é representado pelo deslocamento para cima da curva DP (nm) vs tempo (min).
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Figura 4. Diametro de particula para diferentes teores de SLS

3.3. Eficiéncia Energética

Uma vez que o reator de cavitacdo estudado opera em uma faixa de vazdo que pode ser
interessante a processos industriais € interessante quantificar sua eficiéncia energética. Analisando a
poténcia util entregue pelo motor (B,) em funcdo dos parametros operacionais, vazdo (v) e rotacao
(Rot), é possivel definir uma relagdo linear entre essas variaveis, conforme a Equagdo 5 a seguir
(Santos e Giudici, 2013):

P, (Rot,v) = —24,63 + 0,01125 - Rot + 0,5712-v  [kW] (5)

Tomando como exemplo o teste a 2500 RPM indicado na Figura 2, calculou-se a poténcia util
entregue pelo motor como sendo de 13,20 kW e o consumo de energia de 6,60 kWh. Nessas bases, o
novo reator de cavitacéo, estudado neste trabalho, consumiria cerca de 25% da energia consumida por
um método baseado em ultrassom (Abismail et al, 2000).

4. CONCLUSOES

Com os resultados desse estudo foi possivel constatar a eficiéncia desse novo modelo de reator
de cavitagdo, do tipo HSH (High Speed Homogeneizer) para a produgdo de emulsdes em escala
nanométrica, tendo sido formuladas emulsfes estaveis de tamanho médio de particulas da ordem de
590 nm. O equipamento opera em faixa industrial, com capacidade produtiva da ordem de 1,02 md/h.
O trabalho também foi conclusivo quanto ao efeito da rotacdo sobre o tamanho médio de particulas,
onde foi possivel constatar que um aumento da rotacdo implica na obtencdo de particulas menores em
um espaco de tempo menor. Apesar deste efeito, ficou claro que, apos 30 minutos de operacdo em
reciclo, as operagdes tanto a 2000 quanto a 2500 resultam na produgdo de emulsdes estaveis e com
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tamanho médio de particulas similar e proximo a 600 nm. O efeito da quantidade de tensoativo
também foi estudado, concluindo que uma reducdo na quantidade de SLS adicionado resulta na
geracdo de emulsdes ligeiramente mais grosseiras.

As emulsdes produzidas demonstram estabilidade satisfatoria, permanecendo estaveis por
periodos superiores a um més. O equipamento possui potencial para futuras aplicacdes em escala
industrial, permitindo a producéo de 1 m3/h de emulséo &s custas de 13,20 kWh de energia.
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