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RESUMO

Estrategias parao controle de artrépodes fitéfagos estdo relacionados com o uso de semioquimicos.
Dentre estes pode-se destacar o rincoforol (6-metil-2-hepten-4-ol), feromonio de agregacédo do
inseto Broca-do-olho do coqueiro (Rhynchophorus palmarum), vetor da doenca do anel vermelho
(Bursaphelenchus cocophilus) em plantaces de palmaceas (Arecaceae) na América do Sul. Este
feromdnio pode ser obtido através da metodologia de Grignard. Para ampliacdo da escala de
producdo, € necessario um estudo mais aprofundado das operacbes de agitacdo e mistura
envolvidas no processo reacional da producdo de rincoforol. Este trabalho buscou aprofundar-se
nas operacgdes envolvidas neste processo atraves de trés frentes: 1) a determinacdo de temperaturas
de operagdo para as reacdes através da criacdo de um sistema de monitoramento de temperatura,
2) a criacdo de um programa para determinacdo ndo invasiva do rendimento da reacao através da
analise computacional de imagens e 3) a modelagem e simulacéo da fluidodindmica do sistema
utilizando técnicas de fluidodindmica computacional (CFD) para prever as condi¢Ges de agitacao
e mistura no reator. Foi criado um registrador de temperatura através de um microcontrolador de

codigo aberto e foi sugerida a temperatura de 25°C para uma operacdo segura da reacéo de
formacdo do reagente de Grignard e uma temperatura maxima de 40°C para inicializagéo
destareacdo. Foi criado um programaem linguagem Python capaz de determinar a cinética
e o rendimento da reacdo através de colorimetria. Foi feita a modelagem transiente
multifasica em CFD, simulac¢des indicaram altura da nuvem de solidos acima de 90% do

nivel de liquido para velocidade de agita¢do de 1200 RPM.

Palavras-Chave: Feromonios; Rincoforol; Grignard; Monitoramento de temperatura de reacéo;
Anélise Computacional de Imagens; Agitacdo e Mistura; Fluidodindmica Computacional .



ABSTRACT

Strategies for phytophagous arthropods control are related to the use of semiochemicals. Among
these we can highlight rhyninchophorol (6-methyl-2-hepten-4-ol), the aggregation pheromone of
south American palm weevil (Rhynchophorus palmarum), vector of the red ring disease
(Bursaphelenchus cocophilus) in palm plantations (Arecaceae) in South America. This pheromone
can be obtained through Grignard synthesis. Aiming production scale-up, a more in-depth study of
the stirring and mixing operations involved in the reaction process of rhynchophorol production is
made necessary. This work sought to deepen the operations involved in this process through three
fronts: 1) the determination of operating temperatures for the process chemical reactions through
the development of a temperature monitoring system, 2) the creation of a computer program for
non-invasive determination of the reactionyield through computational image analysis and 3) the
modeling and simulation of the system’s fluid dynamics using computational fluid dynamics (CFD)
techniques to predict the conditions of agitation and mixing in the reactor. A temperature
datalogger was created using an open source microcontroller. A temperature of 25°C for a safe
operation of the Grignard reagent formation reaction and a maximum temperature of 40°C for
initialization of this reaction were suggested. A Python language computer program capable of
determining the reaction kinetics and the reaction yield through colorimetry was developed.
Multiphase transient modeling in CFD was performed, simulations indicated solids suspension

cloud height greater than 90% of the liquid level for an agitation speed of 1200 RPM.

Key words: Pheromones; Rhynchophorol; Grignard; Chemical reaction temperature monitoring;

Computational Image Analysis; Agitation and mixing; Computational Fluid Dynamics.
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1. Introducgéo

O estudo de semioquimicos (sinais quimicos) envolvidos nas relacBes planta-inseto e
inseto-inseto tem sido destaque na comunidade cientifica. Existe uma crescente preocupacédo de
organizagdes nacionais e internacionais com o impacto ambiental causado por residuos de
pesticidas e agrotdxicos empregados no controle de pragas. O uso de semioquimicos para o
controle de pragas proporcionauma série de vantagens como: simplicidade, economiae um menor
impacto ambiental (WITZGALL; KIRSCH; CORK, 2010).

Dentre os semioquimicos encontram-se os feroménios, substancias volateis envolvidas nas
interacGes intraespecificas dos insetos. Um exemplo de sucesso no emprego de um semioquimico
sintético para o controle de pragas no Brasil € 0 uso do Rincoforol (S(-)(2E)-6-Metil-2-hepten-4-
ol), feroménio de agregacéao da Broca-do-olho do coqueiro (Rhynchophorus palmarum), inseto que
ataca plantagdes de diversas espécies de palmeiras (Arecaceae) e serve de vetor para 0 nematoide
Bursaphelenchus cocophilus, causador da doenca do anel vermelho (EPPO, 2005; NAVARRO et
al., 2002).

Esta doenca € letal para seus hospedeiros, ndo possui cura e € considerada a mais danosa
entre as que ocorrem nas culturas de coqueiros (Cocos nucifera) e dendezeiros (Elaeis guineenses)
no Brasil e na América Latina. Em um Unico municipiona Colémbia, entre 1990 e 2004, cerca de
90 mil arvores foram erradicas por esta doenga, um prejuizo estimado em aproximadamente 8

milhdes de dolares.

De acordo com o IBGE (2016), o estado de Alagoas registrou 21.309 hectares destinados
ao cultivode coco, que juntos produziram 76,58 milhdes de frutos e resultaram em 64,322 bilhdes
de reais, 0 que corresponde a 3,71 % da producdo agricola do estado. Estes valores classificam a

producdo de cocos como a quinta maior lavoura de Alagoas.

O controle desta doenca € realizado através do controle de seu vetor, que por sua vez é
controlado com uso de armadilhas nas plantacGes. As armadilhas contém dispositivos que
dispersam o feromdnio no ar, atraindo os insetos e capturando-os (ALDANA; ALDANA; MOYA-
MURILLO, 2011; FERREIRA et al., 2014).
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O rincoforol pode ser obtido através de uma sintese organica em um processo que engloba
trésreacdes e diversas separacles. As trés reacdes sdo consecutivas sdo a formacao de um reagente

de Grignard, uma alquilacdo e uma hidrolise.

E de extrema importancia que nio hajaumidade neste sistema reacional, a presenca de agua
impede a formacéo do produto e reduz drasticamente o rendimento. Rea¢ges com organometalicos
(como a reacdo de Grignard) sdo altamente exotérmicas e reforcam o cuidado do controle de
temperatura, pressdo e concentracdo de reagentes nestes sistemas, principalmente pela seguranca
de operacdo, mas também para que se possa garantir o rendimento esperado e a qualidade do
produto final (SILVERMAN; RAKITA, 1996).

No processo reacional de producédo do rincoforol uma boa agitacéo é essencial. A agitacéo
é responsavel por promover a mistura dos componentes envolvidos, aumentando as taxas de
transferéncia de momento, calor e massa. Alguns problemas observados devido a ma agitacao no
processo reacional de producdo deste feromdnio sdo superaquecimento, superpressurizacéo,
retardo na inicializacdo da reagdo, formacdo de zonas estagnadas e formacgdo de cavernas
(NAVARRO etal., 2002; PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

Em processos industriais, estes problemas sdo comumente contornados com uso de
agitadores mecanicos em reatores. Estes equipamentos influenciam diretamente nas condic¢des de
segurancga da operacdo, no aumento do rendimento do produto final e na redugdo dos custos
operacionais (PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

O projeto dos componentes envolvidos nos projetos de tanques agitados ndo é trivial e deve
ser adaptado as particularidades de cada sistema trabalhado, alguns pontos a serem considerados
sdo o0 numero de fases participantes na operacdo, a miscibilidade dos fluidos envolvidos, a presenca
de solidos, a ocorréncia de reagdes, as condi¢bes operacionais e as propriedades dos fluidos

envolvidos, como viscosidade e densidade (NOOR, 2013).

Testar estes projetos experimentalmente pode ser custoso, por vezes perigoso, e exige
sistemas complexos para medicdo de variaveis num sistema que pode ser cadtico. Uma forma de
mitigar estes problemas ¢ através da fluidodinamica computacional, ou CFD, que utiliza de técnicas
numeéricas para simular os fendmenos que ocorrem no reator (VERSTEEG; MALALASEKERA,
2007).
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2. Objetivos

2.1. Objetivo Geral

Este trabalho tem como objetivo geral determinar condi¢cdes operacionais no processo

reacional da producéo do rincoforol.

2.2. Objetivos Especificos

Analisar os processos e procedimentos envolvidos na produgéo do rincoforol;

Determinar a velocidade minima de suspenséo de sélidos;

Desenvolver um sistema de monitoramento de temperatura;

Analisar os perfis da temperatura do reator em fungdo do tempo utilizando
microprocessador de cddigo aberto Arduino;

Desenvolver um programa de anélise computacional de imagens para determinacédo do
rendimento da reacdo de forma ndo invasiva utilizando linguagem Python;

Analisar os efeitos da velocidade de agitacao na fluidodinamica do sistema reacional e na

suspensdo de solidos através de técnicas de CFD;
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3. Revisdo bibliografica
3.1. Feroménios

3.1.1. Semioquimicos no controle de pragas

Para além da comunicacéo visual e oral, os organismos também sdo capazes de transmitir
informagdes entre si através de sinais quimicos. Exemplos incluem flores que usam esséncias para
atrair insetos polinizadores, substancias exaladas por crustaceos em decomposicéo que informam
individuos da mesma espécie sobre potenciais perigos e os machos da mariposadas macds (Cydia
pomonella L.) que sdo atraidos por fémeasa 11 km de distanciapara acasalar (EL-GHANY, 2019;
SCHUMACHER etal., 1997; YAO etal., 2009).

Estes sinais também s@o responsaveis por comportamentos mais complexos. Cupins
(Prorhinotermes canalifrons), quando em perigo, liberam substancias que fazem com que 0s
operarios andem com mais velocidade, enquanto os soldados tornam-se mais agressivos
(SOBOTNIK et al., 2008).

Foi proposto o nome de semioquimicos (do grego semeion, significando sinais ou marcas),
a estas substancias liberadas por um organismo e que afetam o comportamento, ou provocam uma

resposta fisioldgica, em um outro organismo (LAW; REGNIER, 1971).

Os semioquimicos sdo divididos em duas categorias principais: (1) feroménios, quando a
comunicagdo é intraespecifica, ou seja, entre individuos da mesma espécie e (2) aleloquimicos,
quando a comunicacao é interespecifica, ou seja, quando a respostaao sinal é interpretada por um
individuo de uma espécie diferente da do emissor (HOFFMANN; DETTNER; TOMASCHKO,
2006)(EL-GHANY, 2019). Os feromdnios podem ser classificados de acordo com suas funcdes
em oito categorias, esta divisdo estd esquematizadana Figura 1.
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Figura 1 - Categorias de semioquimicos.

Fonte: Adaptado de EL-GHANY, 2019.
Os tipos de feromdnios de acordo com sua funcdo sdo (EL-GHANY, 2019):

Feromonios de Agregacdo: Atraem individuos de ambos sexos para locais com comida
ou propicios para reproducdo. Por exemplo, o 3-methylbut-3-en-1-ol foi identificado como
feromonio de agregacdo de algumas espécies da ordem Coleoptera, como a Polygraphus
rufipennis, a partir da coleta de compostos volateis em arvores onde estes insetos se reuniam,
estudos posteriores mostraram que a resposta a este feromonio era indiferente em relagcdo ao sexo
do individuo estudado (BOWERS et al., 1991).

Feromdnios de Alarme: Alertam individuos da presenga de ameacas e é o segundo
feromonio mais comum de ser produzido por insetos, atras apenas dos sexuais. Um exemplo é o
(E,E)-alpha-farnesene utilizado por cupins para aumentar a sua velocidade quando em perigo
(SOBOTNIK et al., 2008).

Feroménios de Oviposicdo: Marcam o local onde foram depositados os ovos, impedindo

que outras fémeas depositem seus ovos na mesma fonte de recursos. Moscas da fruta marcam as
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frutas onde puseram seus ovos com este tipo de feromonio, o que evita que outras fémeas depositem

0Vvos sobre os seus.

Feromonios de Territério: Identificam e marcam os limites territoriais do organismo.
Comum em insetos sociais, como abelhas, onde a rainha libera uma esséncia que atrai operarios

até ela.

Feromonios sexual: Atraem individuos do sexo oposto para o acasalamento, sendo mais
comum de serem produzidos por fémeas. O bombycol foi o primeiro feroménio sexual a ser isolado

e foi utilizado no controle da mariposa da seda.

Feromonios de Trilha: Utilizados para guiar os individuos para localidades especificas
como fontes distantes de alimento, coldnias ou novos locais de interesse, s80 mais comuns em
insetos sociais. O 6-n-pentil-2-pirona mostrou-se o principal feromonio de trilha de algumas
espécies de formigas.

Feromonios de Recrutamento: Avisam aos individuos de uma mesma coldnia quando
deixa-la para ir ao trabalho e quando retornar do trabalho. Sdo mais comuns em insetos sociais,

formigas possuem enormes glandulas dedicadas a producéo deste tipo de feromonio.

Feromonios de Realeza: Permite aos insetos operarios reconhecerem o0s reis e rainhas,
evitando tentativas de acasalamento entre as castas. O heneicosano utilizado pelas coldnias de

cupins é um exemplo.

Semioquimicos influenciam as relacdes inseto-inseto e planta-inseto e por isto séo
considerados uma técnica sustentavel valiosa no controle de pragas. Witzgall etal (2010) estimam
que quase um terco da producdo alimenticiado mundo é destruida por insetos, e isto sem incluir

o0s danos causados durante a estocagem.

Devido ao crescimento populacional humano, existe uma demanda crescente por um maior
volume na producédo de alimentos, além de uma maior exigéncia socioecondémica para que sejam
produzidos alimentos com mais qualidade que visem a seguranca alimentar e 0 impacto da

producdo agricola no ecossistemaem que esta inserida.

Witzgall et al. (2010) avaliaram ainda que o uso de inseticidas, método tradicional no

controle de pragas, mostra-se ineficaz na reducdo permanente das populacdes alvo, além de
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apresentarem um efeito colateral agressivo sobre 0s antagonistas naturais (organismos que
interferem no crescimento ou atividade de agentes patogénicos de uma planta). Esta mesma
pesquisa também relatou o aparecimento de especies de pragas cada vez mais resistentes e

adaptadas para lidar com os pesticidas.

Estas limitacdes e efeitos danosos dos inseticidas levaram ao desenvolvimento de métodos
sustentaveis para lidar com as pragas, como a utilizacdo de feromonios. Por definicéo, feromonios
sdo semioquimicos intraespecificos, uma vez que essas substancias sao identificadas, isoladas e

sintetizadas atingem apenas a populacéo alvo, evitando danos colaterais em outras espécies.

Outra vantagem na utilizacdo dos feroménios é que sdo compostos que sdo ativos mesmo
em baixas quantidades. Conforme reportado na literatura, a liberagdo de feromonios por insetos na
natureza é encontrada numa ordem de grandeza de 10 g/ha/h (SOBOTNIK et al., 2008), sendo
comum como estratégia de controle utilizar taxas de liberacdo de 10 a 100 vezes maiores do que

as taxas de liberacao naturais.

No caso do controle da mariposa da maca, por exemplo, é estimado o uso de 100 g/ha/ano
de codlemona, feroménio responsavel pela interrup¢éo do acasalamento deste inseto (WITZGALL
et al., 2008), enquanto a quantidade média de pesticidas usada em plantagdes no Brasil é de
4310 g/ha/ano (FAO, 2019).

Outro aspecto vantajoso é que varios feromdnios diferentes ja foram experimentados no
controle de pragas e nenhum demonstrou-se nocivo a salde humana ou ao meio ambiente. Por

serem administrados em baixas concentracdes, a exposicao direta aos alimentos é reduzida.

Estudos realizados por agéncias reguladoras em colheitas tratadas com feromdonios
concluiram que o consumo era seguro e que ndao foram encontradas quantidades significativas do
feromdnio no produto final (TING, 2009).

A eficacia do controle de pragas através de feroménios depende principalmente de suas
propriedades fisico-quimicas como estrutura molecular, volatilidade, solubilidade e o tempo de
permanénciano ambiente (WITZGALL; KIRSCH; CORK, 2010). Ademais, condic¢Ges climaticas
locais, como a temperatura do ambiente, exercem influéncia significativa sobre o uso dos
feromonios, uma vez que afeta diretamente sua volatilidade, pode aumentar a taxa de liberagéo e

reduzir o tempo de permanéncia do feromdnio no campo.
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Outros fatores determinantes sdo o projeto das armadilhas e a taxa de liberacdo do
feromonio. Altas taxas de liberacdo ndo implicam diretamente em melhores resultados. Quando
em altas concentracdes o feromdnio pode afastar os insetos das armadilhas e geralmente implica

em desperdicio do produto e maiores custos para agricultores (EL-GHANY, 2019).

El-Ghany (2019) divide as estratégias de controle utilizando semioquimicos em cinco

categorias:

Monitoramento: Utilizada para detectar a existéncia de insetos pestilentos e estimar sua
densidade e flutuacio populacional em determinada regifo. E um método simples, barato e eficaz,
onde normalmente utilizam-se feroménios sexuais, mas podem ser utilizados feroménios de

agregacao para atrair individuos de ambos sexos.

Captura massal: Utilizada para controlar o crescimento populacional de espécies, esta
estratégia utiliza um feroménio sexual de isca para atrair a espécie alvo até a armadilha,
aprisionando os individuos atraidos e retirando-os da populacdo local, esta tatica depende da
densidade populacional do inseto e elimina os machos ou as fémeas da populacgéo alvo, retardando

0 crescimento desta na area de interesse.

Atrair e matar: Utilizada para o controle de pragas a longo prazo ou para erradicacdo de
especies invasivas, este método consiste em nao so atrair e capturar os insetos, mas tambem mata-
los ainda na armadilha, esta estratégia € comum tanto em culturas no campo, quanto em armazeéns,

sendo utilizado inclusive como ferramenta de tomada de decisdes na gestao de estoques.

Disruptura de acasalamento: Utiliza ferom0nios sexuais em grande quantidade para
manipular o comportamento sexual de determinada espécie. Desta forma a isca faz com que os
machos sigam uma trilha falsa que os impedem de buscar as fémeas reais. A grande concentracao
de feromonio afeta as antenas e o sistema nervoso central do inseto, provoca confusdo e padrdes

de voos equivocados e, por fim, o0 excesso de feromonios afasta 0s machos para outras regides.

Distracdo estimulo-desestimulo: Consiste na utilizacdo de um desestimulo (como
repelentes naturais) em conjunto com estimulos (como iscas de feromonios), distribuidas de forma
estratégicas ao longo da plantacdo fazendo com que os insetos se sintam mais motivados a
procurarem as iscas do que a colheita.
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3.1.2. Rhynchophorus palmarum

O Rhynchophorus palmarum é um inseto da ordem Coleoptera (ordem dos besouros),
popularmente conhecido como Broca-do-olho do coqueiro ou Bicudo. Ferreira et al. (2014) o
descreve na fase adulta como um besouro de cor preta, com cerca de 53 mm de comprimentoe 17

mm de largura, caracterizado por um longo rostro recurvado (Figura 2.a).

O macho apresenta pelos rigidos em forma de escova na parte superior do rostro, o que o
difere das fémeas. Na fase de larva este inseto apresenta o corpo recurvado, cor branco-creme,

subdividido em anéis e chega a 75 mm de comprimento por 25 mm de largura (Figura 2.b).

Apos a fase de larva forma um casulo com as fibras da planta hospedeira. Os ovos do R.
Palmarum (Figura 2.c) medem por volta de 2,5 mm de comprimento por 1 mm de largura, sdo
postos individualmente no interior do tecido da planta hospedeira e séo protegidos por uma
secrecdo produzida pela mée (SANTILLANA; FRENCH, 2008). A Figura 3 faz uma comparacéo

direta da aparéncia deste inseto em diferentes fases de sua vida.

Figura 2 - Rhynchophorus palmarum nas fases adulta, larva e ovos.

Fonte: Adaptado de Luis Miguel Constantino Chuaire e Sanchez. Disponivel em:
https:/imvww.flickr.com/photos/140413390@N06/42271645601/in/photostream/ e
https://iwww.cabi.org/isc/datasheet/47473#F349584C-428B-4D1C-87C0-6E1E4F71C646. Acesso em 2019.
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Figura 3 - Diferentes estagios de vida do Rhynchophorus palmarum. Da esquerda paradireita: Fase adulta, larva,

casulo e pupa.

Fonte: Mark Hoddle. Disponivel em: https://biocontrol.ucr.edu/south_american_palm_weevil.html. Acessoem 2019.

As fémeas utilizam o rostro para perfurar a planta hospedeira na regido do palmito, proximo
a area da coroa da palmeira, onde depositam seus ovos, as larvas entdo se alimentam do meristema,
danificando os tecidos internos da planta e impedindo com que a planta cresca e produza novos

tecidos.

Os indicadores que atestam que a planta esteja infestada incluem os fortes e desagradaveis
odores produzidos devido a fermentacao dos tecidos internos danificados (Figura4.a) e a aparéncia
das folhas do topo da palmeira (Figura 4.b) que tornam-se amareladas, secas e curvadas,
provocando a morte da planta hospedeira (EPPO, 2005; FERREIRA et al., 2014; SANTILLANA,
FRENCH, 2008).

Além destes danos o R. Palmarum é conhecido como vetor do nematddeo Bursaphelenchus
cocophilus, principal agente da doenca do anel vermelho que atinge plantas da familia das
palméceas (Aracaceae). Este nematddeo se instala na regido do floema, necrosando o tecido e

interrompendo a distribuicéo de nutrientes na planta.

O principal sintoma apresentado pela doenca é a formagdo de uma faixa circular de
coloragdo vermelho tijolo nos 6rgédos afetados (raizes, caule e peciolos), como mostraa Figura 5.
Estima-se que uma populacdo de apenas 30 larvas seja suficiente para provocar a morte de uma

arvore (fémeas depositam em média 245 ovos ao longo da vida adulta) e que cogueiros adultos
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afetados pela doengca morram dois meses ap0s a contaminagdo (GRIFFITH, 1987; SANTILLANA,
FRENCH, 2008).

Figura 4 - Danos causados pelo R. palmarum aos coqueiros.

Fonte: José Boniféacio/GP1. 2011 e Joana Ferreira. 2011. Disponivel em: https:/Mww.gpl.com.br/colunistas/besouro-
brocador-esta-causando-a-mortandade-de-coqueiros-e-outras-palmeiras-202225.html e
https://iwww.agencia.cnptia.embrapa.br/gestor/coco/arvore/ CONT000gI5 Ipwbo02wx50k0xkgyg5hp0186q.html.
Acesso em 2019.

Figura5 - Anel vermelho formado no tronco de uma palmeira pela presenca do nematédeo B. cocophilus.

Fonte: Society of Nematologists. Disponivel em:

https://entnemdept.ifas.ufl.edu/creatures/nematode/red_ring_nematode.htm. Acessoem 2019.
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Este inseto habita a faixa tropical do continente americano e tem um impacto marcante em
plantagfes no Brasil, Colébmbia, Costa Rica, México, Venezuela e algumas regides do sul dos
Estados Unidos (NAVARRO et al., 2002; SANTILLANA; FRENCH, 2008).

Ferreiraetal. (2014) e Santillanae French (2008) relatam a presenca da Broca-do-olhoem
cerca de 40 espécies de plantas, de doze familias diferentes, sendo alguns membros da familia
Aracaceae 0s mais prejudicados economicamente pela convivéncia com este inseto, entre as
principais culturas afetadas destacam-se as de coqueiro (Coco nucifera), dendezeiro (Elaeis
guineenses), babacu (Orbignya speciosa), carnatba (Copernicia cerifera), palmito-jucara (Euterpe

edulis), palmeira-das-canarias (Phoenix canariensis) e tamareira (Phoenix dactylifera).

O inseto pode ser encontrado também em culturas de importanciaeconémicapara o Brasil
como a cana de agucar (Saccharum officinarum), onde é considerado uma praga, porém sem
impacto significativo, e do abacaxizeiro (Anana comosus), do mamoeiro (Carica papaya), da
mangueira (Mengifera indica), das bananeiras (Musa), do abacateiro (Persea americana), das
goiabeiras (Psidium guajava) e do cacaueiro (Theobroma cacao), nesses casos 0 inseto é
encontrado se alimentando de frutos maduros, e ndo sao considerados uma praga (EPPO, 2005;
FERREIRA etal., 2014; SANTILLANA; FRENCH, 2008).

Historicamente o Brasil € o quarto maior produtor de coco do mundo (FAO, 2019), e em
2016 constava com 234726 hectares voltados para a plantacéo de coqueiros, o que representa 0,3 %
do territério agricola nacional. O valor de producdo associado a esta atividade & de
aproximadamente 1,13 trilhGes de reais, o que corresponde a 0,4 % da producdo agricola nacional
(IBGE, 2016). A regido nordeste € responsavel por aproximadamente 81 % desta producao
(BRAINER, 2018).

De acordo com o IBGE (2016), o estado de Alagoas registrou 21.309 hectares destinados
ao cultivo de coco, que juntos produziram 76,58 milhdes de frutos e resultaram em 64,322 bilhdes
de reais, o que corresponde a 3,71 % da producéo agricola do estado. Estes valores classificam a

producéo de cocos como a quinta maior lavoura de Alagoas.

Um estudo realizado por Esser e Meredith (1987, apud EPPO, 2005) estima que milhdes de

ddlares sdo perdidos anualmente por conta da doenca do anel vermelho e do R. palmarum, este
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mesmo estudo aponta que 22% dos coqueiros em Granada estavam infestados pelo anel vermelho

e que a situacao seriasemelhante em outros paises da américa latinaonde a doencga se faz presente.

Ferreira et al. (2014) lista diversas estratégias para controle desta praga, entre os métodos

mais tradicionais estdo:

Controle cultural: Onde deve-se prevenir ferimentos em plantas sadias, se houver
ferimentos devem ser cobertos com piche e coletar e destruir larvas, pupas e adultos encontrados,
se houver plantas mortas estas devem ser cortadas em pedagos menores, queimadas e enterradas
em valas para prevenir a atracdo e multiplicacdo da praga, com atencdo especial para copa, parte
gue mais atrai 0 animal. Deve-se ter certeza que a queima foi correta e que atingiu a parte interna
da planta e as larvas, caso contrario as larvas podem permanecer vivas e buscar outras hospedeiras.

A queima incompleta também pode liberar esséncias da planta que atraem outros insetos.

Controle quimico: O uso de inseticidas é recomendado apenas para serem aplicados em
dendezeiros através da pulverizacdo nas axilas foliares, ndo sendo indicado 0 uso em coqueiros,

onde j& se mostraram ineficazes.

Controle bioldgico: E realizado através da introducio no meio de alguns organismos que
fazem o controle natural da praga, como algumas moscas parasitoides do R. palmarum
(Parabillaea rhynchophorae, Paratheresia brasiliensis e Billaea rhynchophorae) e o fungo

entomopatogénico Beauveria bassiana, como mostra a Figura 6.

Figura 6 - Adulto da Broca-do-olho morto pelo fungo Beauveria bassiana.

Fonte: Joana Ferreira. 2014. Disponivel em: https:/ww.researchgate.net/figure/Figura-8-Adultos-da-broca-do-olho-
Rhynchophorus-palmarum-mortos-pelo-fungo-Beauveria_fig2_277716330. Acessoem 2019.
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Controle com feroménios: O método mais comum e mais indicado e que tem se mostrado
0 mais eficiente é com a utilizacdo de armadilhas contendo o feroménio de agregagdo do R.
palmarum, popularmente conhecido como rincoforol (FERREIRA et al., 2014; GRIFFITH, 1987;
WITZGALL; KIRSCH; CORK, 2010).

3.1.3. Rincoforol

Rincoforol é o nome dado ao feroménio de agregacdo do besouro R. Palmarum, este
feromonio é liberado pelos machos da espécie com o intuito de atrair seus companheiros para locais
de alimento e propicios para o acasalamento, com a vantagem de atrair igualmente insetos machos
e fémeas para o local, o que ndo aconteceria com o uso de um feromonio sexual (NAVARRO et
al., 2002; OEHLSCHLAGER, 2016; WITZGALL; KIRSCH; CORK, 2010).

O rincoforol foi identificado e isolado pela primeira por Didier Rochat e sua equipe em
1991 (ROCHAT etal., 1991) utilizando inimeras técnicas como cromatografia gasosa acoplado a
espectrometria de massa, cromatografia gasosa acoplada a espectroscopia no infravermelho com
transformada de Fourier, espectroscopia por ressonancia magnética nuclear do proton e

eletroantenografia.

O estudo mostrou que os machos produziam uma substancia volatil identificada como
(2E)-6-metil-2-hepten-4-ol, um alcool secundario com um grupo metila (com estrutura mostrada
na Figura 7) o que mostrou-se um padrdo nos feromoénios da subfamilia Rhynchophorinae
(OEHLSCHLAGER, 2016).

Um experimento conduzido por Oehlschlager et al. (1992) focado na estereoquimica do
composto mostrou que apenas a configuracdo (S)-(2E)-6-metil-2-hepten-4-ol é ativa e atrai
efetivamente os insetos, 0 mesmo estudo também avaliou que a configuragéo (R)-rincoforol, apesar

de ndo ser atrativa, ndo atua como um inibidor de seu enantidmero.
Figura 7 - Estruturamolecular do Rincoforol.

CH- OH

/

HaC Hsz

Fonte: Autor, 2019.
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O composto entdo passou a ser usado como isca em armadilhas para aprisionamento em
massa da Broca-do-olho em plantacOes de dendezeiros e coqueiros (WITZGALL; KIRSCH,;
CORK, 2010).

Oehlschlager et al. (2002) desenvolveram uma estratégia de captura em massa utilizando
uma armadilha a cada 5 hectares em conjunto com a remocdo das arvores mortas em duas

plantacdes distintas de dendezeiros.

Na primeira plantacdo evidenciaram a reducdo de incidéncia da doenca do anel vermelho
de 83%, 88% e 90%, consecutivamente, nos trés primeiros anos de uso, e pelos 5 anos seguintes o
indice de incidéncia da doenca se manteve 90% abaixo dos valores obtidos antes do uso das
armadilhas com feroménio. A perda anual de arvores devido ao anel vermelho caiu de 22097 para

aproximadamente 600.

Na segunda plantacéo foi observada uma reducéo de 77 %, 88 % e 92 %, consecutivamente,
na incidéncia da doenca e a perda anual de arvores devido ao anel vermelho caiu de 9757 para
aproximadamente 50 arvores. Apds 9 anos de uso de armadilhas a taxa média de captura se mantém

em 1 besouro/armadilha/més em ambas plantagdes.

Em coqueirais, para densidades de 1 armadilha por hectare, observa-se a redugéo de 80 %
de arvores atacadas no primeiro ano (OEHLSCHLAGER, 2016), e uma reducdo no nimero de
arvores infectadas de 206 para 3 dentro de alguns meses (OEHLSCHLAGER, 2016, apud MOURA
etal., 2000).

3.2. Processo de producéo do rincoforol

Uma sintese comercialmente viavel do rincoforol foi proposta por Navarro e equipe
(NAVARRO et al., 2002), esta metodologia foi adotada pela empresa Interacta Quimica, parceira
da Universidade Federal de Alagoas (UFAL), e reproduzida na universidade pelo Laboratério de
Pesquisaem Recursos Naturais (LPgRN). A obtencdo deste feroménio pode ser divididaem quatro

processos principais: preparo, reagdo, extracao e pos-tratamento (Figura 8).
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Figura 8 - Visdo geral do processo de sintese do rincoforol.

Preparo e Reacéo e Extracédo e | PGS tratamento

Fonte: Autor, 2019.

3.2.1. Processo de Preparo

No preparo sdo separados 0s equipamentos e reagentes utilizados na sintese do rincoforol.
Todos 0s equipamentos sdo secados em estufas e dessecadores para reduzir a umidade no sistema,
o0 Tetraidrofurano (C4HsO, THF), solvente utilizado como meio para a reacdo, deve ser utilizado

seco (sem umidade) e 0 magnésio deve ser ativado com banho de ultrassom.

3.2.2. Processo de Reagédo

De forma geral, processos quimicos dependem de processos de tratamento fisico, como
colunas de destilacdo e decantadores, e de processos de tratamento quimico, como reatores. Os
reatores por muitas vezes sdo 0 coragao do processo e um ponto critico para o sucesso econémico
da fabrica.

Entender o funcionamento das reagdes envolvidas no processo é indispensavel para uma
operacdo segura e economicamente favoravel destes equipamentos, evitando acidentes e possiveis
processos subsequentes de purificacdo e separacao que possam ser custosas ao processo (FOGLER,
1995; LEVENSPIEL, 1999).

De grande importancia para sinteses organicas, a reacdo de Grignard € uma reacdo
organometalica cléssica descoberta por Victor Grignard em 1900 e que o fez ganhar um prémio
Nobel em 1912. Esta reacao permite que qualquer alcool seja obtido desde que os reagentes sejam
escolhidos corretamente, demonstrando-se uma ferramenta poderosa na sintese organica
(BICKELHAUPT, 1994).
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Os alcoois sdo obtidos através da reacdo de um haleto de organomagnésio (reagente de
Grignard) com oxiranos (epoxidos), ou compostos carbonilicos (aldeidos, acetonas ou ésteres),
seguidos de uma hidrolise (SOLOMONS; FRYHLE, 2009).

Estas reacOes sdo realizadas em regime de semi-batelada, com adicdo cuidadosa dos
reagentes e encontram ampla aplicacdo na industria de quimica fina e farmacéutica, onde é um
passo para formacdo de compostos como tramadol, ravuconazol, naproxeno, ibuprofeno,
aprepitanto e tamoxifeno (CHANGI; WONG, 2016; KADAM et al., 2013).

A obtencdo de alcoois pela reacdo de Grignard é divididaem trés reacdes: (1) Obtencao do
reagente de Grignard, (2) alquilacdo do reagente de Grignard e (3) hidrdlise. Na primeira reacao
um haleto orgénico reage com magnésio metélico para formar o reagente de Grignard, esta reacao
costuma apresentar rendimentos na faixa de 85 a 95% (SOLOMONS; FRYHLE, 2009).

Para a producéo do rincoforol, 0 magneésio e ativado com o uso do banho ultrassoénico e
com a adicdo de cristais de iodo no meio reacional que tem a funcao de retirar a camada de 6xido
de magnésio formada na superficie do metal facilitando a iniciacdo da reacdo (KILPATRICK;
SIMONS, 1937).

A reacdo ocorre em atmosfera de nitrogénio, 0 meio deve estar sobre forte agitacdoe, uma
vez iniciada a reacdo, a temperatura nas paredes do vaso é controlada por banho de gelo. Estas
condi¢Oes ajudam no controle e na distribuicdo de calor e na reducdo da volatilizacdo dos

compostos no interior do reator.

O solvente utilizado € o tetrahidrofurano (THF), que passa por uma secagem quimica para
retirada da umidade. O haleto orgéanico utilizado é o 1-bromo-2-metilpropano (brometo de
isobutila) e como produto obtém-se o reagente de Grignard brometo de isobutilmagnésio
(NAVARRO et al., 2002). Esta reacéo esta ilustradana Figura 9.
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Figura 9 - Reacdo para formacdo do reagente de Grignard no processo de producéo do rincoforol.

CH3 CH3
H3C)\/Br Mg,l, THF HBC/]\/MgBr

—_—

Fonte: AUTOR, 2020.

A reacdo da formacdo do reagente de Grignard é uma reagdo heterogénea liquido-soélido.
No inicio, o reagente na fase liquida difunde-se até a superficie do magnésio sélido. Entdo, as duas
espécies se difundem até o filme de liquido ao redor da particula sélida, onde a reacdo de fato
acontece e forma-se o reagente de Grignard (CHANGI; WONG, 2016).

O produto entdo difunde para fora da camada limite da reacéo e a reacdo continua até que
0 haleto orgénico ou 0 magnésio sejam completamente consumidos, ou seja, a reacdo pode ser
controlada tanto pela taxa de reacdo como pela taxa de transferéncia de massa (CHANGI; WONG,
2016).

Uma das formas de evitar que a transferéncia de massa seja a etapa limitante no processo
dar-se através da agitacdo adequada do sistema (CHANGI; WONG, 2016).

Na segunda reagdo, o reagente de Grignard é usado na alquilacdo de um oxirano, aldeido,
cetona ou éster para produzir um sal do alcool desejado, também chamado de alcoxido. As reacdes
com oxiranos e formaldeidos sdo utilizadas para obter alcoois primarios, reacées com aldeidos
superiores sdo utilizados para obtencdo de alcoois secundarios e se o0 objetivo final sdo alcoois
terciarios pode-se utilizar cetonas ou ésteres. Esta reacdo também ocorre em meio a um solvente
organico livre de umidade e também é exotérmica (SOLOMONS; FRYHLE, 2009).

Na producdo do rincoforol, o reagente de Grignard utilizado é o brometo de
isobutilmagnésio, o composto carbonilico é o crotonaldeido (C4HsO, E-2-Butenal) e o solvente é
o THF. A adicdo do reagente, as condi¢Ges de agitacdo e o resfriamento do reator devem ser

controladas para evitar fugas térmicas, formacéo de cavernas e alto rendimento reacional.
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O produto desta alquilacdo é um alcoxido, ou seja, uma base forte e instavel pronta para
formar o grupo hidroxila caracteristico dos alcoois, como mostraaFigura 10, terminada esta adi¢ao

a reacdo e deixada novamente em repouso (NAVARRO et al., 2002).

Figura 10 - Reagdo de alquilacio carbonilica para formac&o do alcoxido no processo de produgéo do rincoforol.

CH; CH; O™---Mg"Br

///
H,C n OWCHS THF H.C CH;

Fonte: AUTOR, 2020.

A terceirareacdo da sintese de Grignard consiste numa hidrolise que tem como produtos o
alcool desejado e sais (SOLOMONS; FRYHLE, 2009). Na produc¢édo do rincoforol, um grande
volume de &cido cloridrico a 5% € adicionado controladamente ao meio reacional contendo o sal

de rincoforol em meio ao THF.

O resultado desta reacdo é o rincoforol e sais formados pelos elementos inorganicos
presentes ao longo dareacdo, como mostra Figurall (NAVARRO etal., 2002). Ao fim das reagdes
pode-se observar a formacao de duas fases bem distintas. Um fluxograma do processo reacional é

mostrado na Figura 12.

Figura 11 — Reacdo de hidrdlise paraformacéo do rincoforol no processo de producéo deste alcool.

CH; OH

P /U\/\
= . =
HSC/I\_)\/\CH3 THFHCL(S%) .G

Fonte: AUTOR, 2020.

CHs 4 H,0 + MgBrCl
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Figura 12 - Fluxograma do processo de reacéo da sintese do rincoforol.

1° Etapa

2° Etapa

32 Etapa

Fonte: Autor, 2019.

3.2.3. Processo de Extragao

O processo de extracdo do rincoforol consiste em uma série de extracdes liquido-liquido,
de uma filtragem e uma evaporacao, a Figura 13 ilustra este processo. As extracdes sao feitas
através de decantacdo utilizando acetato, agua destilada, bicarbonato de sodio e cloreto de sodio
diversas vezes para conseguir separar e purificar a fase organica que é secada com sulfato de sodio

e entdo filtrado para retirada deste sal e finalmente o rincoforol é obtido através de destilag&o.
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Figura 13 - Fluxograma do processo de extragdo do rincoforol.

Extracdo da fase
aquosa

Lavagem da fase organica

Purificagdo do
Rincoforol

Fonte: Autor, 2019.

3.2.4. Processo de Pés-Tratamento

No processo de pds-tratamento o rincoforol é devidamente acondicionado e armazenado.
Antes de ir para 0 campo o rincoforol deve ser misturado com estabilizantes que garantam uma
taxa de liberacdo controlada e menores taxas de volatilizacdo para um melhor desempenho do

produto na captura da Broca-do-olho do coqueiro.
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3.2.5. Variaveis

Alguns fatores devem ser observados ao se trabalhar com reacgdes de Grignard:

Reagentes: Os reagentes devem ser escolhidos com base no alcool que se deseja obter no
final e devem apresentar alto grau de pureza. Para o haleto organico, a estrutura impacta na
inicializacdo dareacdo, haletos com estruturas aromaticas iniciam de forma suave comparadas com
cadeias abertas, que exigem artimanhas como o aumento da temperatura do liquido para que
iniciem.

Para o composto que reagiracom o reagente de Grignard na alquilacdo, deve-se atentar aos
aspectos energéticos da reacdo, de forma a evitar riscos relacionados a exotermicidade da reacao.

Quanto ao acido adicionado a hidrolise deve-se atentar & sua concentracédo, sendo preferivel baixas
concentragdes de um &cido forte (BICKELHAUPT, 1994; NAVARRO et al., 2002)

Taxa de adicéo e concentragdo: As trés reagdes costumam acontecer na proporgédo de 1:1,
porém a adicdo dos reagentes no meio contendo o magnésio deve ser controlada. Altas taxas de
adicdo, e consequentemente alta concentracdo do reagente em relacdo a carga inicial de magnésio

pode resultar na inicializa¢&o violenta da reacéo e trazer riscos a seguranga.

Além disso, altas concentracdes dos reagentes favorecem algumas reacdes paralelas, uma
forma de evitar estes problemas é através da lenta adicdo dos reagentes ao meio contendo o
magnésio (CHANGI; WONG, 2016; KRYK; HESSEL; SCHMITT, 2007; SOLOMONS;
FRYHLE, 2009).

Temperatura: Devido a exotermicidade dessas rea¢Ges € importante que estas sejam
realizadas com um sistemade controle de temperatura. Em bancada, séo utilizados banho de gelo,
em plantas industrias, sdo utilizados reatores encamisados. A temperaturatambém impacta a taxa
de reacdo, influenciando no tempo de reacdo (CHANGI; WONG, 2016).

Umidade: As reacdes para formacao do reagente de Grignard e sua subsequente alquilagao
devem ser realizadas em meios livre de umidade, para isto todos equipamentos devem ser
cuidadosamente secados. Os compostos envolvidos devem passar por processos para retirada de
umidade quando necessario, este fator é considero o de maior impacto no rendimento da reacéo
(BICKELHAUPT, 1994; NAVARRO et al., 2002).
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Solvente: A reacdo ocorre em meio a um solvente organico livre de umidade.
Tradicionalmente utiliza-se um éter, sendo mais comum o uso de THF ou éter etilico. Este

composto corresponde a maior fragdo de liquido no tanque.

A escolha do solvente impacta na transferéncia de calor, custos econdmicos, seguranca,
rendimento da reagdo e na formacdo de subprodutos. Deve-se levar em conta sua estabilidade,

ponto de fulgor, momento dipolo, solubilidade e preco (KADAM et al., 2013).

Area superficial do Magnésio: Para favorecer a inicializacdo e andamento da reacéo é
necessario expor o maximo da area superficial do magnésio, caso contrario, a transferéncia de

massa € deficiente e a reacdo pode iniciar tardiamente, trazendo riscos de seguranca.

Formas de preparo do magnésio incluem a ativacdo por banho ultrassonico e a adicao de
cristais de iodo a carga da batelada. O magnésio é comercializado em diferentes formatos, entre
eles raspas, fitas e pd, o que impacta na area superficial exposta (CHANGI; WONG, 2016;
NAVARRO etal., 2002).

Suspensdo de solidos: Para certifica-se de que o processo nao seja limitado pela
transferéncia de massa, deve se operar com uma agitacdo suficiente para que todas particulas
solidas estejam devidamente suspensas e dispersas (CHANGI; WONG, 2016; PAUL; ATIEMO-
OBENG; KRESTA, 2004).

3.2.6. Seguranca
Cuidados com segurancga devem ser tomados ao lidar com reagdes de Grignard. A alta
reatividade dos compostos envolvidos pode levar a instabilidade térmica da misturareacional e as

trés reacdes envolvidas sdo consideravelmente exotérmicas.

O sistemareacional deve possuir artificios paramonitoramento e controle das temperaturas
nas paredes e no interior do reator. Causas comuns para as instabilidades observadas no sistemas
sdo a alta concentracdo dos reagentes em pontos estagnados do meio reacional, altataxa de adigcéo
dos reagentes organicos, impurezas na superficie do magnésio e evaporac¢éo do solvente (KRYK;
HESSEL; SCHMITT, 2007).

Cuidados intensivos devem ser tomados na etapa de inicializacdo da reacdo, é nesta fase
que o sistemaapresenta sua maior instabilidade térmica. Um perfil tipico das reacdes de Grignard
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apresenta um pico na liberacdo de calor, em um curto periodo de tempo, como mostraa Figura 14,
e estudos visdo atenuar o pico de inicializagdo (KRYK; HESSEL; SCHMITT, 2007; WISS;
ERMINI, 2006; WISS; LANZLINGER; WERMUTH, 2005; WONG et al., 2016).

Figura 14 - Taxa de liberacéo de calor durante uma reagdo de Grignard.

/ Taxa de calor liberado

Massa adicionada
do haleto organico
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Variaveis do processo
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|.Indug50 4_ Inicio _l |_ Reagdo principal 4

Tempo
Fonte: Adaptado de KRYK; HESSEL; SCHMITT, 2007.

Formas de atenuar esta curva envolvem a ativagdo do magnésio através de banho
ultrassdnico, adicdo de iodo ou adicdo de hidreto de diisobutilaluminio (DIBAH), monitoramento
online através de NIR (Espectroscopiade infravermelho proximo) da concentra¢do dos compostos
e controle das taxas de adicdo (TILSTAM; WEINMANN, 2002; WISS; ERMINI, 2006; WISS;
LANZLINGER; WERMUTH, 2005).

A agitacdo e mistura do sistemareacional sdo imprescindiveis paraevitar o acimulo tanto
de magnésio no fundo do tanque, quanto a formacao de hotspots no tanque. Estas operac6es

reduzem os riscos de acidentes no processo.
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3.3. Agitacao e Mistura

3.3.1. Conceitos gerais

Agitacdo e mistura sdo processos essenciais para a eficiéncia de diversos processos na
inddstria quimica. Um processo de mistura, onde a transferéncia de massa é um fator limitante,
quando realizado em um recipiente mecanicamente agitado pode fornecer altos rendimentos e

implicana redugéo de custos operacionais e investimentos.

Estas operacGes estdo entre as mais antigas e comuns da engenharia quimica e apesar de
frequentemente serem usadas como sindnimos possuemsignificados distintos (FOUST etal., 1982;
MCCABE; SMITH; HARRIOTT, 1993; PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

Agitacdo é a acdo de induzir o movimento de um fluido para que este desenvolva um padrao
de fluxo desejado dentro do recipiente em que esta inserido, usualmente provocada por agdo
mecéanica. O termo misturaimplicanadistribuicdo aleatdria de duas ou mais fases distintas em um
sistema ou volume de controle (GEANKOPOLIS, 1983; MCCABE; SMITH; HARRIOTT, 1993).

Apesar de bastante complexo, o escoamento de fluidosem um tanque agitado costuma ser
bem definido e apresentar reprodutibilidade, 0 que raramente se observa em estudos sobre misturas,
onde o critério mais comum adotado para verificar umahboa mistura é através da observacéo visual.
Outros critérios, como as variagdes de concentracdo, de temperatura e o deslocamento de particulas
na mistura, também podem ser adotados (MCCABE; SMITH; HARRIOTT, 1993).

A agitacdo é utilizada para diferentes propositos, entre eles (FOUST et al., 1982;
GEANKOPOLLIS, 1983; MCCABE; SMITH; HARRIOTT, 1993):

Suspender particulas sélidas;

Dissolver solidos em liquidos;

Misturar liquidos misciveis;

Misturar reagentes em um reator;

Dispersar um gas através de um liquido em forma de bolhas;

Formar uma emulsdo ou suspenséo de goticulas;

N o a bk~ wbhRE

Promover transferéncia de calor entre o liquido e uma serpentina ou parede encamisada.
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McCabe et al. (1993) ainda apontam que frequentemente um agitador apresenta diversas
funcbes simultaneas em um processo. Isto € exemplificado com o caso da hidrogenagéo catalitica
de um liquido, onde, em um Unico equipamento, a agitacao é responsavel por dispersar 0 gas na
fase liquida, suspender as particulas sélidas do catalisador e promover a dispersdo do calor gerado

pela reacéo.

Misturas sdo classificadas em homogéneas e heterogéneas. As misturas homogéneas séo
aquelas que apresentam composi¢do uniforme ao longo de toda amostra, como, por exemplo,
misturas entre gases ou liquidos misciveis, ja as misturas heterogéneas apresentam composicdes
diferentesao longo da amostra.

Em qualquer ponto de um tanque de agitacdo a velocidade do fluido possui trés
componentes (FELLOWS, 2000):

1. Radial — Perpendicular ao eixo do misturador.
2. Axial (ou longitudinal) — Paralelo ao eixo do misturador.

3. Tangencial (ou rotacional) — Tangencial ao eixo do misturador.

Estas componentes estdo graficamente representadas na Figura 15.

Figura 15 - Componentes da velocidade do escoamento de um fluido mecanicamente agitado (1) Radial, (2) Axial e (3)

Tangencial.

Fonte: Autor, 2020.



40

A variacao que ocorre nestas trés componentes resulta no padrdo de escoamento. Para eixos
verticais posicionados no centro do tanque a componente tangencial provoca um vortice
indesejado, deslocando o fluido para as paredes deixando um vazio préximo ao eixo e anulando os

efeitos da componente axial (Figura 16).

Figura 16 - Vortice formado pela componente tangencial da velocidade de agitagéo.

Fonte: Adaptado de McCabe, 1993.

Quando ha particulas solidas no fluido, as correntes circulatorias provocadas por esta
componente as langam para as paredes do tanque pela forca centrifuga e entdo estas particulas
decantam e se acumulam no centro do fundo do tanque, para evitar que isto ocorra sdo utilizadas
chicanas, eixos inclinados, eixos deslocados do centro e laminas inclinadas (FELLOWS, 2000;
MCCABE; SMITH; HARRIOTT, 1993).

3.3.2. Variaveis
Diversos fatores afetam a operacao de mistura, tais como propriedades dos fluidos e solidos
envolvidos, condi¢des operacionais e projeto dos equipamentos utilizados. Imtisal-e-Noor (2013)

enuncia os seguintes fatores:

Tamanho da particula: Em uma mistura sélido-liquido, particulas menores propiciam
misturas mais homogéneas quando comparadas com misturas sélido-liquido com particulas de

maior diametro.
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Formato da particula: O formatoda particula influenciana velocidade de sedimentacao,
o0 que reflete na direcdo do escoamento dessas particulas. Particulas esféricas sdo tomadas como

ideais e as particulas irregulares séo avaliadas de acordo com sua esfericidade.

Carga da particula: Particulas com cargas eletrostaticas podem ser atraidas ou repelidas
entre si, cargas eletrostaticas que causem forcas repelentes entre as particulas aumentam a chance

de segregacao ou separagao.

Natureza da particula: Outras propriedades das particulas que podem afetar a mistura sao

dureza, elasticidade, porosidade e angularidade.

Densidade relativa: Este fator é de grande significancia na alimentagédo e operacdo do
tanque. Componentes mais densos tendem a afundar sobre os mais leves, portanto para uma melhor

mistura é preferivel que o componente mais denso inicie a operac¢do acima dos outros.

Viscosidade: De forma geral, quanto maior a viscosidade, mais dificil a mistura. Maior

viscosidade implicaem maior resisténciaao escoamento induzido pela agitacao.

Tensdo superficial de liquidos: Quanto maior a tensao superficial, maior a dificuldade de
mistura. Alta tenséo superficial implica na formacdo de aglomerados, dificultando a obtencao de

uma misturahomogénea.

Umidade: A umidade presente numa carga de solidos pode alterar suas propriedades. Um
exemplo é argilaseca, que exige menos esforgco mecanico para se misturar do que argilaumedecida.
E comum se trabalhar com valores pré-determinados de teor de umidade nas cargas a serem

processadas.

Caracteristicas do escoamento: As propriedades do escoamento estdo relacionadas aos

tamanhos das particulas e as for¢as gravitacionais que atuam nelas.

Temperatura: Viscosidade e densidade sdo propriedades dependentes de temperatura,

portanto alteracdes na temperatura afetam a mistura.

Velocidade do agitador: A velocidade de agitacao afeta a mistura de diferentes formas a

depender das caracteristicas dos compostos envolvidos e da geometria do tanque.
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Tempo de mistura: Existe um ponto 6timo a ser determinado para o tempo de mistura
dentro de condicGes operacionais especificadas, a depender dos custos operacionais e dos dados de

equilibrio da mistura.

Tipo de tanque misturador: O desenho do tanque altera o comportamento do padréo de

escoamento.

Volume do tanque misturador: Deve ser determinado com o objetivo de que toda a carga

possa ser uniformemente agitada, evitando pontos estagnados e transbordamentos.

Tipo de agitador: O formato, tamanho, posicéo e tipo de agitador afetam a extensao e o
tempo da mistura, estes fatores devem ser determinados de acordo com as caracteristicas dos

componentes envolvidos na mistura.

3.3.3. Qualidade de mistura
Mistura, de maneira simplificada, é qualquer operacdo utilizada para transformar um
sistema ndo-uniforme em um sistema uniforme. Esta operacdo também tem como funcéo

intensificar o contato entre as fases e, consequentemente, intensificar a transferéncia de massa.

Uma quantidade de matéria pode ser dita uniforme, ou homogénea, quando a composicao
de qualquer elemento de volume ndo desvia mais do que um valor predeterminado da composicao
média de todo sistema. O objetivo final de uma mistura ndo € apenas obter um certo grau de
homogeneidade, mas também alcancar isso da forma mais rapida e econémica possivel (PAUL;
ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004; VAN DE VUSSE, 1955).

A caracterizacdo do estado de mistura de um sistema é um assunto de discussdo de longa
data nas operacdes de mistura. E necessario avaliar as variaveis a serem quantificadas e as
metodologias de quantificacdo. Dentre as inimeros variaveis passiveis de determinacéo destacam-
se a visualizagdo do escoamento e o tempo de mistura (ASCANIO, 2015; MAVROS, 2001; PAUL;
ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

A visualizacdo do escoamento serve para fornecer informacdes sobre as direcdes do
escoamento dentro do vaso agitado e apontar as regifes do sistemaque possam apresentar pontos

de estagnacéo e de fraca mistura.
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MedicBes para visualizacdo do escoamento sdo divididas em técnicas pontuais, que
determinam a velocidade em um determinado ponto do tanque, por exemplo, tubos de Pitot,
anemometriade fio quente, velocimetro de laser-doppler e velocimetro ultrassénico de Doppler, e
técnicas “do conjunto”, que determinam 0 padrdo do escoamento numa regido mais ampla do
liguido agitado, exemplos sdo andlises de imagem (fotografia simples ou fotografia de Schlieren),
uso de rastreadores para seguir o fluxo, indicadores de cor e termografia (MAVROS, 2001).

O tempo de mistura é outro pardmetro essencial para analisar o desempenho e a
fluidodindmica em tanques agitados. Esta grandeza é definida como 0 tempo necessario para o

meio alcancar um determinado grau de homogeneidade.

Técnicas experimentais para determinar o tempo de mistura podem ser classificadas de
acordo com o nivel de distUrbio causado ao escoamento (intrusivos e ndo-intrusivos), e de acordo
com o tipo dos dados coletados (medigdes diretas e indiretas), esta ultima ainda pode ser
classificadaem medidas indiretas eulerianas e lagrangianas, um resumo das técnicas para medi¢do

do tempo de misturaestdo na Tabela 1.

Tabela 1 - Classificagdo das técnicas de medicdo de tempo de misturaem tanques agitados.

Nivel de disturbio no escoamento

Nao intrusivo Intrusivo

e Colorimetria e Condutimetriae pH (Sondas)

e Tomografiade resisténcia
elétrica

e Rastreamentode emissao de
particulas positronicas

e Fluorescénciaplanar induzida
por laser

e Termografia
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Tipo de dados coletados

Medicoes diretas Medicdes indiretas
Euleriana Lagrangiana
e Colorimetria e Termografia e Tomografiade
e Fluorescénciaplanar induzida resisténciaelétrica
por laser

e Condutimetriae pH (Sondas)

Fonte: Adaptado de ASCANIO, 2015.

A colorimetriaéamais utilizada entre técnicas para medicédo do tempo de mistura, destaca-
se por ser uma técnicasimples, ndo-intrusiva, de medicdo direta, acessivel, econdmicae capaz de
apontar ndo apenas o tempo de mistura, mas tambeém a visualizacdo do escoamento. A técnica
basicamente consiste naadicdo de indicadores de cor e observac¢éo da dispersdo do mesmo no meio

agitado Figura 17.

Figura 17 - Evolucdo da misturaem um tanque agitado utilizando colorimetria.

| FrEXD

Fonte: ASCANIO, 2015 apud HIDALGO-MILLAN, 2010.

Fox e Gex (1956) foram os pioneiros no uso de indicadores para este proposito, porém a
técnica s6 ganhou destaque com a publicacdo de uma metodologia mais detalhada por Norwood e
Metzner (1960). Os métodos mais simples envolvem a simples adigdo de um corante nos

componentes a serem misturados.

A técnica de maior destaque é a de descoloracdo através do uso de reagdes acido-base na
presenca de um indicador quimico. Com esta técnica, regiées onde ndo ha mistura se destacam por
permanecerem tingidas, enquanto as regides bem misturadas tornam-se transparentes, uma reagao
comumente utilizada e de facil acesso é a da mudanca de iodo para iodeto na presenca de amido
(PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).
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Melton et al. (2002) desenvolveram uma técnica intitulada Dual Indicator System for
Mixing Time (DISMT) (livremente traduzido para “Sistema de dois indicadores para o tempo de
mistura”). Esta técnica é aplicadana misturade duas solugdes, uma inicialmente vermelhae outra
inicialmente azul, que se tornam amarela somente nas regides que apresentam 95 % de
homogeneidade, portanto, o tempo de mistura é dado quando todo volume da mistura se torna

amarelo.

Porém, a principal desvantagem do uso da colorimetria é a sua dependéncia da
subjetividade do observador, por isto Delaplace et al. (2004), baseados na técnica publicada por
Melton et al. (2002), sugeriram uma forma de analisar a evolugdo da mistura no sistema agitado

através da obtencao de imagens do sistemae posterior processamento digital destas imagens.

Foi sugerido, entdo, uma medi¢cdo menos subjetiva para caracteriza¢do do escoamento e do
tempo de mistura. Baseado nos estudos de Melton et al. (2002) e de Delaplace et al. (2004), Cabaret
et al. (2007) publicaram um algoritmo para o processamento destas imagens, uma adaptacao do

algoritmo proposto esta na Figura 18.

Figura 18 - Algoritmo para analise de imagens.

Fonte: Adaptado de CABARET etal., 2007.

) ) ) ) )
Separagdo dos
pixels ~
~ baseadas nos Obtencéo da
Selecdo da Conversdo das componentes curvade
Imagens em imagens bmp . mistura de
zonade RGB a partir .
formato bmp no formato misturaem
trabalho de valores ~
pom L funcdo do
T limites tembo
predetermina P
dos
— —— —— —— ——

Ainda em 2007, Visurietal. (2007), sugeriram um outro algoritmo baseado na segmentacéo
das imagens obtidas em blocos, que deveriam ser analisados individualmente. Em 2011, Vega-
Alvarado et al. (VEGA-ALVARADO et al., 2011), apontaram para 0 uso do modelo HSV para
representacdo de cores ao invés do tradicional RGB e obtiveram resultados mais proximos da

realidade com menos processamento computacional.
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3.4. Equipamentos de agitacao
Um projeto padrdo do equipamento utilizado para a agitacdo de misturas de liquidos e
sdlidos € mostrado na Figura 19. O aparato normalmente consiste de um tanque cilindrico fechado,
que podem ser encamisados ou ndo. A presenca de chicanas € comum. Acima do tangque encontra-
se um motor ligado a um redutor que movimenta o eixo com os impelidores (MCCABE; SMITH,;
HARRIOTT, 1993).

As caracteristicas de projeto para cada um destes equipamentos devem ser determinadas a
partir do problema de mistura que se deseja resolver, das condi¢des de operacao e das propriedades

dos componentes envolvidos.

Figura 19 - Desenho de um tanque mecanicamente agitado padrao.

Motor I i Alimentacao

-

Encamisamento

e Chicana

Impelidor

Fonte: Adaptado de PUGLIESE, D. Disponivel em https://commons.wikimedia.org/wiki/File: Agitated_vessel.svg.
Acesso em 2020.


https://commons.wikimedia.org/wiki/File:Agitated_vessel.svg
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3.4.1. Agitadores
O agitador tem a funcdo de movimentar o fluido, é considerado o equipamento fundamental
para que ocorra a mistura e protagonista na determinacgéo das caracteristicas do escoamento. Um

agitador tipico é constituido por motor, redutor, selo, eixo e impelidor (RIBEIRO, 2012).

A forca motriz da agitacdo é proporcionada pelo motor. O uso de um conjunto de
engrenagens chamado de redutor é recomendavel, j& que estas operacBes atuam em velocidades
abaixo das velocidades caracteristicas de motor. Para tanques que operem com isolamento é
necessario um selo em torno do eixo que isole o contedo do tanque e permita rotacdo do eixo. O
eixo transmite a forca gerada pelo motor para os impelidores que, por sua vez, sdo responsaveis
por determinar o tipo de escoamento no interior do tanque (PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA,
2004; RIBEIRO, 2012).

3.4.1.1. Tipos de impelidores
S&o inumeros os diferentes projetos de impelidores encontrados na literatura e na industria,
a quantidade de laminas, formato, dimensdes, angulacao, posicdo no eixo etc... podem variar de

incontaveis formas para melhor se adaptarem aos requisitos de misturaapresentados pelo sistema.

O impelidor pode ser classificado, de acordo com a viscosidade da mistura agitada, em
turbinas (para baixas e médias viscosidades) e em de pouca-folga (para altas viscosidades), 0s
impelidores tipo turbina podem ser divididos, de acordo com o tipo de escoamento que

proporcionam, em axial, radial e de alto cisalhamento.

Existem também varios impelidores especializados e customizados, projetados para
necessidades especificas de cada sistema. A escolha do impelidor a ser utilizado deve ser baseada
no entendimento das necessidades do processo e das propriedades fisicas das misturas envolvidas
(DE SOUSA, 2007; PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

Entre os impelidores de escoamento axial se encontram o de hélice (ou naval) e o de pas
inclinadas. Estes impelidores comumente apresentam trés ou quatro laminas e sdo mais eficientes

na misturaentre liquidos e suspens@es de solidos.

O tipo hélice é o mais antigo e se assemelha as hélices utilizadas em barcos, bastante

utilizado em agitacdes onde 0 eixo entra pela lateral do tanque ao invés de por cima. Adaptacdes
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nas laminas (como serras ou afiacdo) sdo comuns. Também sdo comuns em operacles a altas

velocidades (por volta de 2000 rpm) e baixas viscosidades (até 4000cP).

A turbina de pas inclinadas pode variar de inclinagéo entre 30° e 90°, sendo mais comuns
inclinacdes de 45°. Este tipo de impelidor favorece atroca térmica com as paredes do tanque e pode
proporcionar escoamento no sentindo axial e radial, a depender das caracteristicas do fluido e da
operacdo, tornando-o uma escolha bem versétil (GEANKOPOLIS, 1983; NOOR, 2013; PAUL,;
ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

Entre os impelidores de escoamento radial estdo os de pas retas e turbina de disco (ou
turbina de Rushton). Estes impelidores normalmente apresentam seis laminas e sdo mais utilizados
para dispersdo de gases ou de liquidos devido a alto indice de turbuléncia que geram quando
combinados com a presenca de chicanas no tanque. Estes impelidores proporcionam um forte

escoamento axial nas regides logo acima e logo abaixo do impelidor.

A presenca do disco, incentiva 0 movimento na direcdo radial e evitam a estratificacdo no
tanque, resultando num padrao de escoamento mais uniforme. O disco também fornece estabilidade
ao impelidor, possibilitando operar em velocidades mais altas. A desvantagem do disco estd no
requerimento de poténcia do motor, mais alto do que impelidores sem o disco. Este tipo de
impelidor é recomendavel para uma ampla faixa de viscosidade, desde gases a fluidos com
100000cP (GEANKOPOLLIS, 1983; PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

Exemplos de impelidores de alto cisalhamento s&o os de barra e de serra, mais utilizados
na moagem, dispersdo de pigmentos e producdo de emulsdes. Os principais impelidores para se
trabalhar com fluidos de alta viscosidade s&o os de &ncora de helicoidais, muito comuns na industria
de alimentos, que conseguem agitar fluidos de mais de 500000cP (GEANKOPOLIS, 1983; PAUL,;
ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

Apesar da diversidade dessas pecas, 80% das aplicacOes industriais utilizam impelidores
tipo hélice, turbinas de Rushton e pas inclinadas, como mostraa Figura 20 (DE SOUSA, 2007).
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Figura 20 - Tipos de impelidores: a) Hélice, b) Turbina de Rushton e ¢) de pas inclinadas.

a) b)

Fonte: QUALITAT INDUSTRIAL. Disponivel em: http://qualitat.ind.br/index-processos-impelidores.php. Acessado
em 2020.

3.4.1.2. Poténciarequerida pelo motor
A poténcia requerida pelo motor para um tanque mecanicamente agitado é definida como
a quantidade de energia necessaria, em um dado periodo de tempo, para que seja gerado movimento
em um fluido. Os custos associados ao consumo de energia de motores costumam ser parte
significativa dos custos operacionais de uma planta e, portanto, é desejavel operar com 0 minimo

de consumo de energia possivel que permitaalcancgar os resultados esperados de agitacdo e mistura.

A poténcia é fundamental para projetos de scale-up, ja que varias das relagfes matematicas
utilizadas sdo fungéo desta grandeza (ASCANIO; CASTRO; GALINDO, 2004; PAUL; ATIEMO-
OBENG; KRESTA, 2004).

Variaveis que influenciam no valor da poténcia estdo relacionadas a geometriado sistema
(como geometria dos impelidores, tanque, posicao do eixo e chicanas), as propriedades dos fluidos
envolvidos (como densidade e viscosidade) e as condi¢fes de operacdo (como a velocidade de
agitacdo). Umarelacdo matematica para determinar a poténcia requerida pelo motor pode ser obtida
através do teoremados Pi de Buckingham, que resultana Equacéo (1) (DE SOUSA, 2007; ROSA,
2017).

P
Np = pN3D5 (1)
Onde, N, é um adimensional caracteristico da geometria do sistema chamado numero de

poténcia, P ¢ a poténcia transmitida para o fluido, p ¢ a densidade da mistura, N ¢ a velocidade de

agitacdo e D é o diametro do impelidor.
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O ndmero de poténcia pode ser interpretado como a razdo entre a poténcia entregue pelo
motor e a energia cinética efetiva. Este adimensional é obtido através de curvas em fungéo do
numero de Reynolds para diferentes tipos de impelidores e propor¢cfes geométricas, como
mostrado na Figura 21.

Figura 21 - Namero de poténciacomo umafuncdo do nimero de Reynolds para diferentes impelidores.
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Fonte: PRETORIUS etal., 2015

Observa-se que para regimes turbulentos N, pode ser considerado constante e deixa de ser
funcdo da viscosidade do fluido. Para regimes laminares ndo séo indicados o uso dos impelidores

do tipo turbina, visto que ndo oferecem condig¢des suficientes de mistura.

Para determinado tipo de turbina, N, varia proporcionalmente com relagdes geométricas do
impelidor, esse adimensional varia consideravelmente com a quantidade e largura de chicanas, mas
a distancia entre o impelidor e o fundo do tanque ndo provocam um efeito significativo
(GEANKOPOLIS, 1983; PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

Tabelas e curvas com os valores tipicos para cada impelidor podem ser encontradas na

literatura para tanques que se encaixam nas relacdes geomeétricas consideradas padrao. Valores
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tipicos de N, para turbinas de Rushton variam entre 4,8 e 6,3, enquanto para impelidores de pas
inclinadas variam entre 1,2 e 1,3 (DE SOUSA, 2007).

Furukawa et al. (2012) lista correlagdes complexas para os principais tipos de impelidores,
onde N, é estimado para diferentes configuragdes de chicana, geometria do tanque, geometria do
impelidor, fator de atrito, velocidade de agitacdo, nimero de Reynolds, torque no eixo do

impelidor, densidade e viscosidade.

De acordo com Ascanio et al. (2004), metodologias para medicdo da poténcia utilizada pelo
motor sdo mal documentadas e apresentadas de formavaga na literatura. De acordo com este autor,
as técnicas de medicdo de poténcia sdo divididas em quatro categorias: Elétrica, calorimétrica,

torque reativo e tensao.

As técnicas elétricas sdo amplamente utilizadas em larga escala pela sua simplicidade, mas
devem ser usadas com atencdo em escalas menores devido as perdas de energia por atrito. As
técnicas calorimétricas exigem uma configuracdo de aparelhos e relacdes matematicas mais

complexas, porém fornece resultados de alta preciséo.

Técnicas que usam dinamobmetros e torquimetros mostraram-se flexiveis, apresentando
resultados precisos para uma faixa ampla de medic¢des. O uso de transistores de tensdo mostrou-se
vantajoso em sistemas com multiplos impelidores, porém, requer uma adicdo consideravel de
periféricos de montagens complicadas, como instrumentacdo e um circuito adicional para coleta

do sinal.

3.4.2. Tanques

Os tanques tem a funcgéo de conter as substancias da mistura. Os mais usados em processos
quimicos sdo os cilindricos verticais de tampo plano ou arredondado, exemplos de diferentes
projetos para o tampo (ou fundo) de um tanque de agitacdo sdo mostrados na Figura 22 (DE
SOUSA, 2007; PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004; RIBEIRO, 2012).
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Figura 22 - Diferentes projetos paratampos de tanque de agitacdo.
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Fonte: SOUSA, P. 2007.

O tipo de tampo a ser utilizado depende das caracteristicas do fluido e do processo, 0 tampo
plano, por exemplo, ndo é recomendado para se utilizar com suspensdo de solidos, ja que as
particulas tendem a se acumular nos cantos, em compensacdo, sdo indicados para tanques muito

grandes, como 0s de armazenamento de 6leo.

Os tampos arredondados sdo preferiveis para maximizar a qualidade da suspensao de
solidos e apresentam excelente resisténcia mecéanica. S&o utilizados em tanques que trabalhem
sobre condigdes especiais de pressdo (DE SOUSA, 2007; PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA,
2004).

3.4.3. Encamisamento
O encamisamento tem a funcdo de controlar a temperatura da mistura. Utilizado
principalmente em misturas reacionais onde a troca de calor com as paredes pode fornecer a energia

necessariapara iniciar-se umareagdo e manter a mesma operando a uma temperatura 6tima.

No caso de reacdes exotérmicas, a troca de calor promovida com as paredes encamisadas
serve para retirar calor do sistema. Isto é essencial para garantir a seguranca do processo e evitar

descontroles térmicos.
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Para que acontecaa trocatérmica, um fluido escoa por dentro da “camisa” uma dada massa,
vazdo e temperatura, de forma que as condic¢des de processo sejam atendidas (PAUL; ATIEMO-
OBENG; KRESTA, 2004; RIBEIRO, 2012). Outra estratégia para troca de calor com a misturaé
atraveés de serpentinas posicionadas de forma estratégica no tanque, de tal forma que atuem néo sé
como trocadores de calor mas também como chicanas (PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA,
2004).

3.4.4. Chicanas

As chicanas tém a funcdo de evitar a formacéo de vortices. A presenca deste equipamento
favorece os movimentos radiais e axiais do fluido aumentando as taxas de transferéncia e a
qualidade da mistura. Em compensacao estes aparelhos aumentam o arraste e a poténcia requerida

pelo agitador.

A configuracdo mais comum é composta por quatro placas planas verticais metalicas com
altura semelhante a sessdo reta da parede do tanque e comprimento variando entre 8 e 10 % do
diametro do tanque. Estas placas sdo posicionadas de forma equidistante no interior do tanque e

proximas e perpendiculares as paredes.

Para fluidos muito viscosos, podem apresentar menores comprimento para misturas
altamente viscosas. No caso da formacao de pontos estagnados é indicado que se deixe um pequeno
espaco entre a parede e a chicana, evitando a estagnacéo. Este equipamento pode ser dispensado
em sistemas com escoamento laminar ou onde ocorram incrustacdes frequentes (DE SOUSA,
2007; PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004; RIBEIRO, 2012).

3.4.5. Relacdes geométricas

As principais dimensdes para um tanque mecanicamente agitado estao dispostas na Figura
23, onde T é o diametro do tanque, D é o diametro do impelidor, W € a largurada pa do impelidor,
C é o0 espaco entre o impelidor e o fundo do tanque, H € a alturado nivel de liquido e B é a largura

da chicana.
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Figura 23 - Principais dimensdes de um tanque agitado.
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Fonte: Adaptado de RIBEIRO, 2012.

RelacBes geométricas entre as dimensdes citadas a cima consideradas padrdo sdo as
seguintes (GEANKOPOLIS, 1983; MCCABE; SMITH; HARRIOTT, 1993; RIBEIRO, 2012):

e DIT=1/3;
o HIT=1;

e C/T=1/3;
e B/T=1/12;
e W/D=1/5.

Outras relacdes devem ser consideradas dependendo do tipo de impelidor utilizado, como
a razdo entre o tamanho do disco e das pas em uma turbina de Rushton ou a espessura e inclinagéo

das pas em turbinas de pas inclinadas.

A quantidade de chicanas costuma ser quatro e o nimero de laminas do impelidor varia
entre trés e dezesseis, sendo mais comum o uso de 4 ou 6 laminas, a depender do tipo de impelidor.
Estas relacGes sdo padrBes empiricos e servem de base para varias correlacGes encontradas da
literatura, porém, estes sistemas sdo adaptaveis e devem ser customizados para as necessidades de
cadaprocesso (GEANKOPOLIS, 1983; MCCABE; SMITH; HARRIOTT, 1993; RIBEIRO, 2012).
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3.5. Sistemas com misturas em tanques mecanicamente agitados

3.5.1. Sistemascom suspensao de particulas sélidas
A agitacdo em sistemas com liquidos e sélidos pode ser utilizada para obtengdo de misturas
homogéneas, dissolucdo, cristalizacdo, lixiviacdo, dispersdo de soélidos, precipitacéo,

polimerizagéo, adsorgéo e dessorgéo.

Nestes sistemas a fase liquida é a fase continua e os so6lidos a fase descontinua, ou seja, as
particulas estdo separadas e sdo mantidas em movimento pelo fluido que escoa através delas. Uma
das principais funcdes da agitacdo nestes sistemas € levantar os solidos para que toda sua area
superficial fique exposta para transferéncia de massa ou para uma reacdo (DE SOUSA, 2007;
KASAT; PANDIT, 2008; MCCABE; SMITH; HARRIOTT, 1993).

Existem diferentes niveis de suspensao de s6lidos em um liquido, compreender em qual
nivel de suspensao o sistema se encaixa é importante no projeto e no escalonamento de uma planta,
os diferentes graus de suspensao ilustrados pela Figura 24 (DE SOUSA, 2007; KASAT; PANDIT,
2008; MCCABE; SMITH; HARRIOTT, 1993; PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

Figura 24 - Estados de suspensdo. (a) Parcial; (b) Completa; (¢) Uniforme

Fonte: HEMRAJANI; TATTERSON; 2004 apud. DE SOUSA, 2007.

Suspensao parcial: Parte dos sélidos esta suspensa, porém alguns pontos do tanque, como
fundo e periferias, possuem particulas estagnadas ou que s6 se movem no fundo, estas particulas
no fundo possuem uma transferéncia de massa baixa e podem afetar o desempenho da unidade.
Esta condicdo pode ser permitida em tanques de alimentacdo, desde que os sélidos nao se

aglomerem e cresgam, ou na dissolucao de solidos muito soluveis.
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Suspensao completa: Todas particulas estdo em suspensdo e nenhuma permanece no fundo
por mais de 2 segundos. Nesta condi¢cdo é comum a observacao de um gradiente de concentragao

e que a regido no topo do nivel do liquido ndo apresente solidos.

Este ponto é de especial importancia, o gradiente de concentracao de sélidos neste ponto
tem pouco efeito sobre o desempenho de uma unidade de dissolugdo ou em um reator quimico e o
coeficiente de transferéncia de massa crescera pouco com o aumento da velocidade de agitacéo.
Este estado de agitacdo € considerado satisfatorio paramaioriados casos e € o utilizado na maioria

das correlag@es que tentam prever o comportamento de suspensdes.

Suspensao uniforme: Os sélidos estdo bem distribuidos por todo volume de liquido, um
grau de uniformidade na concentragédo de solidos de 95 % é usualmente considerado suficiente para
se considerar a suspensdo uniforme. De acordo com Van der Westhuizen e Deglon (2007), para
que um alto grau de homogeneidade da suspensao seja alcangado € necessaria uma velocidade de

agitacao 50% maior do que a velocidade necessaria para uma suspensdo completa.

A distribuicdo de sélidos em tanques agitados ndo € de facil determinacdo e as técnicas
presentes na literatura ou fornecem dados locais quantitativamente acurados, ou observagdes gerais
semiquantitativas. Entre estas técnicas encontram-se observagdes visuais, 0 uso de sondas de
condutividade, de sondas éticas, tomografiae amostragem (PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA,
2004).

Um parametro de destaque € a velocidade minima de agitacdo em que se atinge a suspensédo
completa, chamado velocidade minimade suspensdo ou de velocidade critica (N;s). Operar abaixo
dessa velocidade pode implicar numatransferéncia de massa insuficiente e acima dessa velocidade

pode significar desperdicios no consumo energético da operacao.

Fatores que influenciam na velocidade minima de suspenséo sdo as propriedades fisicas do
liquido e do s6lido, a concentracdo de solidos e a geometriado tanque e do impelidor usados. Este
parametro e utilizado como um dos principais critérios para projetos com suspenséo de solidos (DE
SOUSA, 2007; KASAT; PANDIT, 2008; MCCABE; SMITH; HARRIOTT, 1993).

A velocidade minima de suspensdo pode ser obtida experimentalmente de diversas

maneiras. A observacdo visual é a mais comum e utiliza do critério de Zwietering. Este critério
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determina que Njs sera atingida quando nenhum sélido permanecer no fundo do tanque por mais

de dois segundos. Este critério pode ser adaptado a depender do sistema.

Esta técnica tem aplicacdo limitada aos vasos transparentes e é a mais recomendada para
escalas laboratoriais. Outras técnicas sao mais complexas e usam instrumentos como medidor de
vazao ultrassonico de doppler e condutivimetros com sonda (KASAT; PANDIT, 2008; PAUL;
ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

A velocidade minima de suspensdo também pode ser prevista pela correlacdo empirica

desenvolvida por Zwietering (1958) a partir de analises dimensionais e expressa pela Equacéo (2).

]Vjs — SVO,ldg,Z (gAp/pl)0’45XO’13D_O’85 (2)
Onde, S é uma constante adimensional que leva em conta o tipo de impelidor e as relacdes
geométricas do sistema, v é a viscosidade cinematica, d, é 0 didmetro da particula, g é a aceleracéo
da gravidade, Ap ¢ a diferenca de densidade entre o sélido e o liquido, p; é a densidade do liquido,
X é arazdo entre massa de solido e massade liquido e D € o diametro do impelidor. Esta correlagéo
serve de base para inimeras outras que seguiram depois (KASAT; PANDIT, 2008; MCCABE;
SMITH; HARRIOTT, 1993; ZWIETERING, 1958).

Uma correlacdo (Equacéo (3)) para estimar a constante adimensional S da correlacéo de

Zwietering foi proposta por Devarajulu et al. (2016).

C\? (H\¢
= =] |= 3
s=|a(s) (7)) @
Onde, S é a constante geométrica da correlacdo de Zwietering, C € a distancia, entre

impelidor e fundo do tanque, H € o nivel da fase liquida, T é o didmetrodo tanque e a, b e ¢ séo 0s

pardmetros empiricos. Valores para a, b e ¢ para tipos comuns de impelidores estdo na Tabela 2.

Um fendmeno que ocorre em sistemas com suspensao de sélidos finos mal agitados € o da
formac&o de cavernas. Caracterizado pela formacao de uma zona préximaao impelidor de agitacéo

intensa e de uma zona estagnada proxima as paredes.
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Tabela 2 - Valores para os parametros da correlacdo para a constante dacorrelacdo de Zwietering.

Tipo de Impelidor a b c
Turbinade Rushton 8.54 0.218 -0.248
Pés retas 13.98 0.639 -0.055
Pas Inclinadas 10.42 0.455 -0.107
Hélice 12.53 0.306 -0.120

Fonte: Adaptado de DEVARAJULU; LOGANATHAN, 2016.

Na zona estagnada, a falta de agitacdo ndo permite que ocorra a mistura e dificulta a
transferéncia de massa e de calor. Assim como também ndo ocorre troca entre a zona em
movimento e a zona estagnada. Esta situacdo deve ser evitada para melhor desempenho da unidade
(KAMINOYAMA, 2014).

Tanques agitados sdo utilizados para suspensdo de sélidos que naturalmente afundam ou
flutuem. Para sélidos que afundam é mais propicio o uso de impelidores que promovam um
escoamento axial e quando a transferéncia de massa € essencial pode-se buscar um nivel de

suspensdo uniforme.

Pontos a serem considerados em projetos de mistura entre sélidos e liquidos envolvem
definicdo do modo de operacdo do processo (batelada, semi-batelada ou continuo), das fases
presentes durante o processo, a presenca de reacdo entre as fases, as propriedades fisicas dos
componentes presentes, o nivel de suspensao dos sélidos, a velocidade minima de suspensao, a
resposta do sistema a variacdo de temperatura, a influéncia da geometria dos equipamentos
envolvidos e o material dos equipamentos presentes (PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

3.5.2. Sistemascom liquidos imisciveis

Sistema com liquidos imisciveis € um sistemaem que dois ou mais liquidos insollveis entre
si estdo presentes formando fases distintas. Estas fases sdo designadas fase dispersa e fase continua.
A fase dispersa apresenta menor volume em relacdo a fase continua, também é comum que estes

sistemas englobem outros liquidos, solidos e gases.

A mistura entre liquidos imisciveis frequentemente ocorre entre uma fase aquosa e uma
fase organica. A agitacdo tem um papel relevante nesses sistemas ja que a magnitude e a direcédo

do escoamento afetam a distribuicdo e uniformidade das gotas no tanque. Escoamentos turbulentos
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favorecem a quebra das gostas, fenémeno chamado de dispersédo, enquanto escoamentos laminares
favorecem a unido das gotas, fendmeno chamado de coalescéncia (AFSHAR GHOTLI et al., 2013,
PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

A dispersédo ocorre quando ha quebra das bolhas da fase dispersa. Essa quebra acontece
quando as forcas mecanicas do fluido da fase continua sdo maiores do que a tensdo superficial e
do que a forga da viscosidade interna da gota do fluido da fase dispersa, a medida que essas forcas

“lutam” entre si, a bolha se deforma e se estica até um ponto critico de quebra.

A coalescéncia é a combinacdo de duas ou mais bolhasem uma Unica bolha, isto ocorre em
duas etapas, primeiro acontece a colisdo entre as bolhas, que depende da frequénciade colisdo em
funcédo da velocidade de agitacdo e da fragdo volumétrica da fase dispersa, e em seguida acontece
a drenagem da peliculainterfacial, onde o filme é esmagado até uma espessura critica, que depende
da magnitude e da duracdo com que as forcas do fluido da fase continua agem sobre as bolhas
(PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

Um dos principais parametros em sistemas com liquidos imisciveis é a distribui¢cdo do
tamanho das gotas, por conveniéncia, é preferivel o uso de um didmetro de gota médio a
determinacdo de um perfil de distribuicdo completo. O diametro médio da superficie, ou diametro
médio de Sauter, é um fator significativo em sistemas em que a area interfacial controla a

transferéncia de massa e a taxa de reagdo quimica.

Técnicas experimentais para determinar a distribuicdo de tamanho das gotas podem ser
divididas em medicdes in situ e de amostragem, entre estas técnicas encontram-se a analise por
microscopio, difracdo laser e métodos com sonda de video. Relagdes para determinacao desses
parametros sdo baseadas em analises estatisticas de distribuicdo (AFSHAR GHOTLI et al., 2013;
PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

A velocidade minima para agitacdo de liquidos imisciveis é definida como a velocidade em
que a fase dispersa torna-se completamente unificada com a fase continua. Experimentos para

determinacdo deste parametro sdo feitos através de observacdes visuais.

Apesar da desvantagem de depender do viés do observador e da dificuldade de visualizar
este ponto quando a fase dispersa é a fase mais densa, estudos de Godgrey et al. (1984, apud.
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AFSHAR GHOTLI et al., 2013) mostram boa reprodutibilidade. Outro método de determinacéo

envolve o uso de condutivimetros.

Uma série de correlacbes para prever a velocidade minima de agitacdo foram
desenvolvidas. A correlacdo de Skelland e Seksaria (1978) foi tomada como padrao por permitira
aplicacdo em diferentes tipos de impelidores e considerar a presenca de chicanas. Esta correlacdo
empiricaesté disposta na Equacao (4) (AFSHAR GHOTLI et al., 2013).

Nomin = CoD®pg"” g 503 4p02 (4)
Onde, Nmin € a velocidade minima de agitacéo, Co e ao s&o constantes que dependem do
tipo e da posicdo do impelidor, | € a viscosidade da fase continua, g é a viscosidade da fase
dispersa, o € a tensdo interfacial e Ap € a diferenca de densidade entre os fluidos (SKELLAND;
SEKSARIA, 1978).

Exemplos de operacdes com agitacdo e mistura de sistemas com liquidos imisciveis séo
extracdo, alquilacdo, polimerizacdo suspensa e emulsificacdo. Estas operacdes sdo aplicadas em

industrias como a do petroleo, quimica, farmacéutica, cosméticos, alimentos e mineracao.

A mistura destes sistemas em tanques agitados é obtida com o uso de impelidores do tipo
turbina que provoguem um aumento na area interfacial da fase dispersa e consequentemente

aumentem as taxas de transferéncia de massa e de reagéo.

O tipo de turbina a ser utilizada depende das caracteristicas dos fluidos presentes e do
escoamento desejado, sendo preferivel condi¢des de alto cisalhamento. A turbina de disco com pas
retas (turbina de Rushton) é a mais utilizada nos trabalhos experimentais devido ao escoamento
radial com alta turbuléncia que pode proporcionar (AFSHAR GHOTLI et al., 2013; PAUL;
ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

3.5.3. Sistemas reacionais

Sistemas reacionais estdo interligados as operagdes de agitacdo e mistura, estas operagdes
alteram a forma com que os reagentes colidem no sistema o que afeta o andamento da reacdo. A
relacdo entre o tempo caracteristico de mistura e tempo de reacdo é de grande importancia para

determinar o fendbmeno limitante da operacao.
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Se uma reac¢do vagarosa acontece em um sistema com taxa de mistura alta, sabe-se que a
operacdo esta sendo controlada pela taxa de reacéo, e a misturando se mostracomo um problema,
porém, em um sistema onde a taxa de reacdo € mais rapida que a taxa local de mistura, a taxa de
mistura passa a controlar o processo, o que pode disfarcar a taxa real da reacdo. Uma relacdo entre

estas taxas é dada pelo nimero de Damkoehler (Equacéo (5).

T
DaM = T_M (5)
R

Onde, Dam é 0 nimero de Damkoehler, Tv € 0 tempo caracteristico de misturae Tr é 0
tempo de reacdo. Quanto maior o valor de Dam maior o controle da taxa de mistura sobre o sistema.
Aproximacdes do valor deste pard@metro podem ser obtidos através de estimativas para a taxa de
mistura encontradas na literatura para diferentes configuragdes de reatores e de estimativas da
ordem de grandeza da taxa de reacdo e podem ser Uteis para se determinar se a taxa de mistura é

criticaou ndo para o sistemareacional.

Sistemas com reacOes rapidas sobre baixas taxas de mistura podem resultar no
aparecimento de locais com alto acimulo de reagentes o que pode favorecer reacdes paralelas
indesejaveis e instabilidades como picos de temperatura repentinos para reacfes exotérmicas
(PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

Sistemas reativos sobre agitacdo mecanica operando em semi-batelada (também chamado
batelada alimentada ou semi-continuo) sdo frequentes nas industrias de quimica fina e farmacéutica
tanto para reacdes homogéneas, quanto heterogéneas, e apresentam boa flexibilidade em plantas
que trabalham com configuracdes multiproduto e multipropédsito, e podem ser facilmente
reconfiguradas para sinteses quimicas com maultiplas etapas em série. Em processos semi-batelada
a taxa de misturaé ainda mais importante na determinacdo do rendimento da reacéo, visto que as
taxas de reacdo costumam ser mais rapidas nesses processos. Vantagens de operar em semi-
batelada incluem o alto rendimento dos produtos desejados, alta conversdo de reagentes, controle
das cargas adicionadas, produtividade e flexibilidade (PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA,
2004).

A posicdo de adicdo do reagente é de extrema importancia para favorecer a seletividade,
em um tanque agitado existe a formacdo de gradientes de turbuléncia, de concentracdo e

temperatura que podem interferir no andamento da reacdo e impactar no rendimento da mesma.
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Um estudo realizado por Nienow e Inoue (1993, apud. PAUL; ATIEMO-OBENG;
KRESTA, 2004) mostraque a adicdo de reagentes em regides mais turbulentas, como préximo as
pas do impelidor, favorecem a producéo do produto desejado, enquanto regides de pouca mistura,
como o fundo e a superficie do fluido, favorecem subprodutos, um resumo deste estudo é mostrado
na Figura 25.

Figura 25 - Porcentagem de reagente que formou subprodutos em diferentesregifes de adi¢do de reagente. a)
Impelidor radial com chicana; b) Impelidoraxial com chicana; ¢) Impelidor axial sem chicana.
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Fonte: Adaptado de PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004.

A complexidade de problemas com sistemas reacionais e agitacdo aumenta com a
introducdo de novas fases devido a interacdo dos processos de reacdo e transferéncia de massa, esta
se apresentacomo mais um fator controlador da operacgéo, reacOes heterogéneas rapidas podem ser

limitadas pelas taxas de transferéncia de massa.

Em reacdes liquido-liquido a transferéncia de massa pode acontecer da fase continua para
a dispersa ou vice-versa, formas de aumentar a reatividade nesses casos incluem a adi¢do de um
terceiro solvente que aumente a solubilidade das fases entre si, aumento da area interfacial através

de misturaintensaou destilacdo do solvente mais volatil.

Em reacdes liquido-solido, reacBes muito lentas na fase liquida ndo sdo afetadas pela
transferéncia de massa na pelicula em torno das particulas solidas e a operacdo de mistura se

necessariaapenas para suspender os solidos.

Os sdélidos em sistemas reativos podem ser um reagente que dissolve, um produto que
precipita, um adsorvente ou resinas idnicas. No caso de reagentes solidos que se dissolvem ao
decorrer da reacdo, o tamanho das particulas s6lidas sdo um fator determinante da taxa de reacédo e

seletividade e sua geometria impacta nos resultados finais da reacdo. No caso da formacéo de
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produtos solidos precipitantes a intensidade de mistura impacta no tamanho dos sélidos formados
(PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

Em processos de quimica fina, como a producdo de feromdnios sintéticos, os produtos
finais sdo sensiveis as alteracdes em operacoes criticas, como agitacdo e mistura. Nesta industriaé
comum o uso de equipamentos multipropdsito, onde vérias operacgdes, como reacdo, extracdo e
cristalizacdo, ocorrem no mesmo tanque, 0 projeto para equipamentos passa entdo a ter um foco
em flexibilidade e buscar por geometrias e condi¢Ges operacionais que favorecam mdltiplas
operacOes de forma dindmica sendo preferiveis operacfes em batelada e semi-batelada (PAUL;
ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

3.6. Fluidodinamica computacional
Versteeg e Malalasekera (2007) definem a fluidodinamica computacional, ou CFD (do
inglés Computational Fluid Dynamics), como a analise de sistemas envolvendo o escoamento de
um fluido, a transferénciade calor e fendbmenos associados, como rea¢Ges quimicas, por meios de

simulacdes computacionais.

Exemplos de aplicagdes de CFD véo desde a simulacdo da aerodindmica de veiculos,
hidrodinamica de navios e processos de mistura e separacédo, até o estudo do fluxo sanguineo

intravenoso, hidrologia para escoamentos oceanicos e previsdes meteoroldgicas.

Programas de CFD sdo construidos em torno de algoritmos numéricos que buscam
solucionar as equacdes de conservacdo e transferéncia de quantidade de momento, energia térmica
e massa. Os programas de CFD apresentam trés elementos fundamentais: Um pré-processador, um
solucionador e um po6s-processador (VERSTEEG; MALALASEKERA, 2007).

No pré-processador o usuario fornece os dados de entrada para o programa, definindo
parametros da natureza fisica do fendmeno a ser analisado. E nesta etapa que se determina a
geometria da regido de interesse (0 dominio computacional), gera-se a malha computacional
(subdivisao do dominio em varios elementos de menor volume, chamados de células), selecionam-
se 0s fendbmenos fisicos e quimicos que precisam ser modelados, define-se as propriedades dos

fluidos envolvidos e especificam-se as condi¢6es de contorno que envolvem o dominio.

A solucdo para um problema de transporte é definida em nddulos dentro de cada célula. A

precisdo de uma solucao de um problemade CFD é dependente do nimero de células existentes na
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malha. De forma geral, quanto maior o nimero de células, mais precisase torna a solucdo. Porém,
malhas refinadas (com maior nimero de células) aumentam os custos computacionais, exigindo
computadores mais robustos e um maior tempo de célculo (VERSTEEG; MALALASEKERA,
2007).

No solucionador o usuério escolhe as técnicas de solu¢cdo numeérica responsaveis por
solucionar as equagdes de transporte. A técnica mais amplamente utilizada é a do método dos
volumes finitos. De forma geral o algoritmo numérico € composto pelos seguintes processos:
integracdo das equacdes governantes do escoamento do fluido em todas células do dominio,
discretizacdo (conversdo das equacGes integrais resultantes em um sistema de equac6es algébricas

e solucéo das equacdes algébricas através de um meétodo iterativo.

A conservagao de uma variavel de transporte genérica ¢, dentro de um volume de controle
(uma célula), pode ser expresso através de um balan¢o em torno deste volume, como exposto em

palavras pela Equacéo (6) e matematicamente pela Equacéo (7).

Taxa de Taxa de Taxade Taxa de
acumulo | + variacao de ¢ ] = [ variagdode ¢ |+ | criacdo ‘ (6)
de ¢ devido a convecgao devido a difusao de ¢
0
(5:5) + div(ppu) = div(ly, grad ¢ ) + S (7)

Onde p € a densidade, ¢ € a vardvel de transporte, t € o tempo, u é o campo vetorial da
velocidade, I'y € 0 termo de difusividade (como viscosidade ou difusividade térmica) e S, € 0 termo
de criacdo, também chamado de termo de geracdo ou termo fonte. Esta equacdo é comumente

chamada de equacéo do transporte.

Programas de CFD possuem técnicas de discretizacdo especializados no tratamento e
resolucao de cada um dos termos da equacao de transporte. Por se tratar de problemas fisicamente
complexos com equacdes ndo-lineares solugdes iterativas sdo aplicadas. Alguns procedimentos
populares para solucdo iterativa desses problemas sé&o o SIMPLE, PISO e COUPLED
(VERSTEEG; MALALASEKERA, 2007).
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No pos-processador o usuario tem a possibilidade de visualizar os resultados gerados pelo
solucionador. Com o crescimento da popularidade dos CFD houve um impressionante aumento das
capacidades graficas destes programas. Os principais pacotes de CFD incluem ferramentas gréaficas
como visualizacao tridimensional da geometria e damalha do dominio, graficos vetoriais, plotagem
das linhas de perfil, graficos de superficie 2D e 3D e rastreio de particulas (VERSTEEG;
MALALASEKERA, 2007).

3.6.1. Modelagem do escoamento rotacional
A modelagem e simulacdo em CFD de tanques agitados apresenta particularidadescomo o
escoamento ser promovido por um dominio rotacional, gradientes intensos de velocidade e pressdo

provocados pelo impelidor, presenca de turbilhonamentos e formacéo de vortice.

Para simulacao de um impelidor em movimento rotacional trés técnicas de modelagem se
destacam: Single Reference Frame (SRF), Multiple Reference Frame (MRF) e malhas deslizantes
(PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

O modelo SRF utilizaum quadro de referéncia que rotaciona junto com o impelidor. Desta
forma, para a maioriados casos, 0 escoamento resultante é estacionario, 0 que economiza o custo

computacional.

Na equacéo de conservacao de quantidade de momento para este modelo dois termos fontes
aparecem (um referente & velocidade da forca centrifuga e outra devido ao efeito Coriolis) e a
equacdo é solucionada para a velocidade relativa do quadro de referéncia. Uma grande
desvantagem deste modelo é a incompatibilidade com geometrias mais complexas, ndo sendo
possivel assimilar tanques com chicanas ou com entradas e saidas (ANSYS INC, 2020; PAUL;
ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).

O MRF é um modelo que parte do SRF e que permite a solucdo de problemas com
escoamento rotacional em geometrias mais complexas. Neste modelo, um dominio de referéncia
rotacional, encontra-se interior a um dominio estacionario (Figura 26). As velocidades no dominio
rotacional sdo solucionadas como no SRF e no dominio estacionario sdo solucionados para uma
velocidade absoluta (ndo mais relativa), partindo do campo de velocidade que é gerado pelo
dominio rotacional (PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA, 2004).
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Figura 26 - Exemplo de uma geometria com dominios para o modelo MRF.

Fonte: FLUID MECHANICS 101. Disponivel em https://youtu.be/oa-xcE0_OUY. Acessado em 2020.

A técnica de malhas deslizantes € a mais robusta destas trés técnicas e € utilizada para
resolucao de problemas transientes. Neste modelo a malha rotacional desloca-se fisicamente em
relacdo a malha estacionériaa cada passo de tempo. As solugdes obtidas tendem a ser mais precisas,
porém este modelo exige um maior esfor¢co computacional (PAUL; ATIEMO-OBENG; KRESTA,
2004).

Tradicionalmente, 0o MRF é o modelo mais utilizado para lidar com tanques agitados em
regime estacionario, enquanto o de malhas deslizantes é mais utilizado para problemas em regime
transiente. Devido ao grande esforco computacional requerido pelas malhas deslizantes, 0 MRF
tem se destacado e sendo utilizado também em simulages transientes sem perda consideravel na
precisdo dos resultados (LANE, 2017; PUKKELLA et al., 2019).

3.6.2. Modelos de turbuléncia para tanques agitados

A equacdo Reynolds-Averaged Navier-Stokes (RANS) em conjunto com a hipotese de
Boussinesq € tradicionalmente utilizada para descrever a turbuléncia nestes tipos de problema. O
modelo de turbuléncia k-¢ € o mais popular dos modelos para solucionar a equacio RANS. E um
modelo ja estabelecido e com baixo custo computacional, mas que gera resultados imprecisos para
escoamentos rotacionais e escoamentos onde a interacdo entre o fluido e as paredes séo

significantes, como € o caso da maioriados tanques agitados (LANE, 2017).

Outro modelo bastante estabelecido é o modelo de turbuléncia k-, este modelo consegue
prever com acuracia satisfatoria gradientes de pressdo adversos localizados na proximidade das

camadas limitese o comportamento de escoamentos radiais onde a interacdo com as paredes é
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significativa. Por outro lado, este modelo € muito sensivel aos valores da energia cinética turbulenta
e da taxa especifica de dissipacdo na corrente livre, tornando a solu¢do do modelo instavel
(ANSYS INC, 2020).

Uma adaptacdo do modelo k-m, o modelo de turbuléncia k- com transporte da tensao de
cisalhamento (SST k-w), foi desenvolvida através da combinacao de elementos das equacdes k-¢ e
k-o. Este novo modelo é mais estavel e mais preciso quando deseja-se considerar a interacdo com
as paredes e possui aplicagdo em uma maior faixa de classes de escoamentos, incluindo
escoamentos rotacionais (ANSYS INC, 2020).

O modelo SST k-o tem sido aplicado em simulagdes de tanques mecanicamente agitados
como alternativa ao modelo k-¢ e tem apresentado resultados satisfatorios. Estudos comparativos
entre estes modelos indicam 0 modelo SST k- como mais acurado tanto para impelidores com
fluxo radial, quanto axial (LANE, 2017).

3.6.3. Modelos multifasicos para suspensao de soélidos

Nas simulacdes de CFD os modelos multifasicos com presenca de sélidos sdo descritos por
trés abordagens: a Langrangiana, a Eulerianae o modelo de mistura. Na abordagem Langrangiana
a fase liquida é tratada como um meio continuo e a fase sélidacomo uma fase dispersa neste meio

continuo.

Na abordagem Euleriana os fluidos presentes séo tratados como meios interpenetrantes com
equacOes independentes sendo resolvidas para cada uma das fases. O modelo de mistura se
apresenta como uma alternativa simplificada para o modelo Euleriano (ANSYS INC, 2020;
OCHIENG; ONYANGO, 2010).

A abordagem Langrangiana prevé melhor a trajetoriadas particulas da fase dispersaem um
tanque quando comparada a abordagem Euleriana. Este método é desaconselhavel para sistemas
que apresentam fracdo volumétrica de sélidos acima de 10%. Com o aumento da carga de solidos
a interacdo entre as fases passa a ser mais significativae esta interacdo ndo é levada em conta pelo
modelo, alem disso, o custo computacional cresce para cada particula adicionada (ANSYS INC,
2020; OCHIENG; ONYANGO, 2010).

A abordagem Euleriana permite modelar fases distintas, mas que interagem entre si. O

numero de fases secundarias que podem ser agregadas € limitado apenas pela memdria
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computacional e comportamento de convergéncia. Neste modelo a fase sélida € modelada como
um fluido granular, uma Unica pressdo é compartilhada por todas as fases e os balangos de massa

e de quantidade de momento séo resolvidos para cada uma das fases.

O modelo Euleriano ndo leva em consideracgéo a distribuicdo de tamanho das particulas,
isto implicaem resultados ndo satisfatrios para estudos focados na concentracdo de solidos ao
longo da geometriado tanque (ANSYS INC, 2020; OCHIENG; ONYANGO, 2010).

O modelo de mistura é um modelo multifasico simplificado que permite a modelagem de
fases granulares e que pode ser utilizado como um substituto parao modelo Euleriano. Resultados
sdo satisfatorios para alguns casos especificos (por exemplo, operacdes como sedimentacao e
separacdo por ciclone), quando o sistemamais complexo ndo é realizavel ou quando ndo ha dados

para as propriedades de interacdo entre as fases.

Este modelo possui uma séria de limitacGes que devem ser levadas em conta, como, por
exemplo, incompatibilidade com solucionadores baseados em pressdo, com fluxos periodicos e

com a formulacdo relativa da velocidade ao se usar o modelo MRF (ANSYS INC, 2020).
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4. Metodologia

4.1. Determinacéo do perfil de temperaturaem funcéo do tempo
As reacOes envolvidas no processo sdo exotérmicas e apresentam picos de aumento na
temperatura na inicializacdo da reacao, esta variacdo rapida de temperatura pode ser perigosa se

ndo controlada e monitorada devidamente.

A temperatura foi monitorada em dois pontos: 1) Interno ao reator, através de uma sonda
posicionada préxima ao impelidor e 2) Externo ao reator, com uma sonda submersa no banho do

gelo e em contato com a parede externa do reator.

Para este monitoramento foi desenvolvido no LASSOP um registrador de temperatura
programavel especialmente para esta pesquisa a partir de um microcontrolador Arduino UNO R3
conectado a um maédulo de armazenamento micro SD, um modulo de relgio em tempo real (RTC
DS3231), um sensor de temperatura (DS18B20 tipo sonda) e um display LCD para

acompanhamento das medig¢des durante os experimentos.

A leiturada temperatura é feita pelo sensor, estes dados sdo associados ao horario em que
a medicao foi realizada, estas informacdes sdo impressas no display e os dados séo registrados em
um arquivo de texto presente no cartdo micro SD. A Figura 27 traz uma foto com destaque para o
posicionamento dos sensores, imagens mais detalhadas do registrador de temperatura sdo
discutidas na se¢éo 5.1.1.

Figura 27 - Disposicdo dos sensores de temperatura no reator.

Fonte: AUTOR, 2020.
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O registrador de temperatura foi utilizado em trés bateladas distintas para a reacdo de
formacdo do reagente de Grignard, e sdo referidas por Caso 1, Caso 2 e Caso 3. Para os Casos 1 e
2 a reacdo foi conduzida com base em 60g de magnésio e foi utilizado apenas o sensor de

temperatura interno ao reator.

Para o Caso 3 a batelada foi conduzida em propor¢6es para 50 g de magnésio e foi
adicionado um segundo sensor, o primeiro fixado na mesma posi¢do dos casos anteriores e o

segundo sensor posicionado no banho de gelo e em contato com a parede do reator.

4.2. Determinacao do rendimento da reacéo
Foi escolhida a técnica colorimétrica por analise computacional de imagens para analisar o
rendimento das reacOes. Esta técnica € especialmente vantajosa para este processo ja que nao é
invasiva. Um codigo computacional utilizando linguagem Python e algoritmos para anélise

imagens a partir de videos foi desenvolvido especialmente para esta pesquisa

O codigo desenvolvido teve como base os algoritmos propostos por Cabaret (2007) e Veja-
Alvarado et al. (2011) para analises na qualidade de mistura e foram adaptados para deteccao da
extensao de reagdo. O codigo é discutido com mais profundidade no topico 5.25.2.

4.3. Determinacéo da velocidade minimade suspensao de solidos
A velocidade minima para que o magnésio solido esteja completamente suspenso é
denominada velocidade minima de suspensdo (N;s) e pode ser calculado obtida através da
correlacdo de Zwietering (ZWIETERING, 1958), apresentada na Equacdo (2). Os valores
utilizados no calculo estdo expressos na Tabela 3. Para determinar o valor da constante geomeétrica

de Zwietering, foram utilizadas a Equacéo (3) e os dados da Tabela 2.

Tabela 3 - Pardmetros utilizados no célculo para determinacéo de Njs e S.

Parametro Valor  Unidade
Propriedades Aceleracdo da gravidade (g) 9.81 m/s?
Viscosidade cinematica (v) 5.4-107 Kg#/s
Densidade da fase liquida (ps) 1738 Kg/m3
Densidade da fase liquida (p;) 889 Kg/m3

Diametro medio da particula(d,) 2 mm
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Condic0es de Projeto e Carga de sélidos (X) 0.098 -
Processo Diametro do impelidor (D) 3.5 mm
Distancia impelidor/fundo (C) 26 mm
Nivel do liquido (H) 58 mm
Diametro do tanque (T) 105 mm

Fonte: AUTOR, 2020; DDBST, 2020. Disponivel em http://www.ddbst.com/. Acessado em 2020.

4.4. Modelagem e simulacdoem CFD para um sistema estacionario monofasico
As simulacées CFD foram realizadas no software comercial FLUENT da ANSYS. Foi

utilizado pacote de softwares ANSYS em sua verséo estudantil 2020 R.2.

4.4.1. Modelagem matematica monofasica proposta

O reator com agitacdo mecanica teve seus fendbmenos de turbuléncia calculados pelo
modelo de turbuléncia SST k-w e para simular o movimento rotacional no interior do tanque foi
utilizado o modelo MRF. Foi escolhida a simulagcdo em regime estacionario e monofasica como
forma de aliviar os custos computacionais de calculo em um primeiro momento. Também foi

assumidaa condicdo de ndo deslizamento nas paredes.

4.4.2. Planejamento de simulagdes monofasicas

Foram realizadas simulac6es do reator mecanicamente agitado com um impelidor de pas
inclinadas em 45° em diferentes velocidades de agitacédo para verificar o efeito da variacao deste
parametro nos perfis de escoamento e poténcia requerida pelo impelidor. As velocidades de
agitacdo escolhidas estdo na Tabela 4.


http://www.ddbst.com/
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Tabela 4 - Velocidades de agitagdo simuladas.

Simulacdo Velocidade de agitagdo (RPM) Simulacédo Velocidade de agitacéo (RPM)

1 50 8 700
2 100 9 800
3 200 10 850
4 300 11 900
5 400 12 1000
6 500 13 1100
7 600 14 1200

Fonte: AUTOR, 2021.

O estagio do processo que foi simulado é o referente ao momento anterior a adi¢do do
reagente e focado na suspensao e distribuicdo de solidos no reator. Esta etapa € fundamental para

garantir uma inicializacdo segurada reacéo.

A partir dos resultados destas simulacdes estacionarias pode-se ter referéncias sobre
aspectos da modelagem geomeétrica, da adequacdo da qualidade de malha, dos métodos de criacdo
de malha, de chutes iniciais e se o0s resultados obtidos pelos modelos propostos fazem sentido

fisico.

Estes resultados podem ser utilizados para guiar a implementacdo de modelos mais

complexos e que exijam mais esforco computacional e tempo de simulacéo.

4.4.3. Geometriapara o sistemamonofasico

A geometriautilizada foi modelada através do software DesignModeler, um dos CADs do
pacote ANSYS. O reator utilizado para a formacéo do reagente € um Syrris Orb Jacketed Reactor
de tampo torisférico confeccionado em vidro borissilicato 3.3 com capacidade de 1000mL (Figura
28), fornecido pelo LPgRN. Este € o modelo que a Interacta Quimica pretende utilizar na producao

do feromonio.



73

Figura 28 — Reator Syrris Orb Jacketed reactor — 1L.

Fonte: SYRRIS, 2020. Disponivel em: https://www.syrris.com/product/orb-jacketed-reactor/. Acessado em 2020.

As dimensdes utilizadas para modelagem tiveram como base o desenho técnico fornecido
pelo fabricante do reator, relacGes empiricas classicas para relacfes geométricas com base no
didmetro do tanque e relagdes determinadas pelos tutoriais fornecidos pela ANSYS para o volume

do dominio rotacional. Os valores estdo presentes na Tabela 5.

Tabela 5 - Dimensdes do reator e acessorios.

Equipamento Dimensao Valor
Tanque Diametro 105 mm
Altura total 122 mm

Altura da parte cilindrica 103 mm
Altura da parte torisférica 19 mm
Raio da coroa 122 mm

Raio do no 11 mm
Espessura encamisamento 10 mm

Espessura Paredes 5mm



https://www.syrris.com/product/orb-jacketed-reactor/

74

Acessorios Distanciaimpelidor-fundo 26 mm
Diametro do eixo 5mm
NUmero de chicanas 4
Altura da chicana 103 mm

Comprimentoda chicana 10 mm

Espessura da chicana 1 mm
Diametrodo cubo 9mm
Altura do cubo 9mm

Impelidor de pasinclinadas  Diametrodo impelidor 35 mm

Altura da pa 7mm
Espessura da pa 1 mm
Inclinacdo da pa 450
Numero de pas 4

Fonte: AUTOR, 2020 e SYRRIS, 2020. Disponivel em: https://www.syrris.com/product/orb-jacketed-reactor/.
Acessadoem 2020.

A Figura 29 traz imagens do reator modelado para um volume equivalente ao volume inicial

da reacdo e com destaque para o dominio rotacional com trago em vermelho.

Figura 29 — Modelo geométrico do reator de tampo torisférico. a) Vista em perspectiva do reator com um impelidor de

pas inclinadas; b) Vistaem elevagdo do reator.

Fonte: AUTOR, 2020.


https://www.syrris.com/product/orb-jacketed-reactor/
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A Figura 30 trazum modelo tridimensional mais detalhado do projeto do impelidor que foi

utilizado para a simulagéo.

Figura 30 - Modelo 3D dos impelidor de pasinclinadas em 45°com 4 pas

Fonte: AUTOR, 2020.

4.4.4. Malha para o sistemamonofasico

A malha foi gerada através do aplicativo MESH da ANSYS. Foi utilizada uma malha
tetraédrica com refinamento na superficie do impelidor e com adicao de inflac6es nas superficies
das chicanas e nas paredes do reator, conforme apresentado na Figura 31. Esta malha foi composta
por cerca de 390 mil células.

Esta malha tetraédrica foi convertida para uma malha poliédrica no software FLUENT.
Apesar desta conversdo tornar a malha mais grosseira, as solucdes podem ser obtidas de forma

mais estavel. A malha final foi composta por cerca de 150 mil células.

A Figura 31 traz o perfil da malha em um plano vertical que atravessaas chicanas e as pas
do impelidor. Neste corte € possivel ver o corte das células poliédricas, amaior densidade de células

no dominio rotacional e as camadas de inflacdo nas paredes.
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Figura 31 — Visualizagdo da malha poliédrica em um corte vertical feito na geometria do reator.

Fonte: AUTOR, 2020.

4.4.5. Resolucdo para o sistemanumérico monofasico

Para o solucionar este modelo foi escolhido 0 esquemade acoplamento pressdo-velocidade
COUPLED pseudo-transiente. Os métodos de discretizacdo utilizados foram dos minimos
quadrados baseados nas células para os gradientes, 0 método PRESTO! para pressdo e o0 método
Second Order Upwind para as equacOes de quantidade de momento, energia cinética turbulenta e

taxa especificade dissipagéo.

O fator de relaxamento para as equagdes de quantidade de movimento foi reduzido para 0.2
para evitar oscilagcOes e divergéncia no comportamento dos resultados iterativos, principalmente
no inicio da resolucdo das equagdes. O critério de convergéncia assumido para os residuos das

iteracGes foi de 0.001.

4.4.6. Determinacao dos perfis de velocidade e turbuléncia monofasicos

Foram escolhidas trés velocidades angulares consideradas chave para analise como
mostrados na Tabela 6: N1 = 500 RPM, N, = 850 RPM e N3 = 1200 RPM. N; é a velocidade de
agitacdo praticada na producdo do rincoforol em bancada, N; € a velocidade minima de suspenséo
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de sélidos proposta pela correlacdo de Zwietering (ZWIETERING, 1958) e N3 € um ponto superior
equidistante aos pontos anteriores.

Tabela 6 - Velocidades de agitacéo utilizadas para comparacéo de resultados.

Notacédo Velocidade de agitagido (RPM)

N1 500
N> 850
N3 1200

Fonte: AUTOR, 2021.

Para cada velocidade foram avaliados os perfis da magnitude da velocidade, das
componentes axial, radial e tangencial da velocidade e da intensidade de turbuléncia através de
linhas de contorno em trés perspectivas diferentes: Um plano vertical que passa pelas chicanas e
pés (Plano 1), um plano vertical equidistante entre as chicanas (Plano 2) e um plano horizontal na
altura do centro do impelidor (Plano 3).

Também foram avaliados graficos dos gradientes de velocidade ao longo de uma linha na
altura do centro do impelidor e partindo do eixo do impelidor até um ponto na parede do reator
equidistante entre as chicanas (Pode ser visto na Figura 32.c). Foram utilizados valores
normalizados paraa velocidade (u' = u/Uimperiaor) € PArao raio (r’' = r/Tyeq¢0r) 0 reator nestes

graficos. A Figura 32 mostrao posicionamento dos planos e linha utilizados.

Figura 32 - Posicéo dos planos de corte e linha utilizada para analisar os gradientes no reator.

a) Plano 1 b) Plano 2 c) Plano 3

~ Na (‘1

Fonte: AUTOR, 2021.
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4.4.7. Determinacdo da poténcia requerida pelo motor
A poténciatransferida pelo impelidor para o fluido foi estimada por CFD através do produto
do torque na superficie do impelidor e da velocidade angular. O torque é calculado na simulagéo

como o momento angular do impelidor e a velocidade angular € um dos parametros de entrada.

A poténcia foi calculada para cada uma das velocidades de agitacdao simulada para tracar

uma curva da variacao de poténcia requeridaem funcdo da velocidade de agitacéo.

4.5. Modelagem e simulagdoem CFD para um sistema transiente multifasico
Uma vez obtidos os resultados para o sistema transiente monofasico (mais simples), este
pode ser usado como base para modelagem mais complexa do sistema, em regime transiente e
levando em consideracdo a interacdo entre fases liquida e sélida. Além disso, a observagdo do

sistemamais simples permite localizar outros pontos de melhoria na geometria e malhado sistema.

4.5.1. Modelagem matematica multifasica proposta

Para que a simulagdo seja mais fidedigna ao fendmeno observado é necessario aumentar a
complexidade do modelo, que passou a ser um modelo transiente e multifasico. O modelo
multifasico utilizado foi o Euleriano-granular, para este modelo cada uma das fases envolvidas
coexiste e interage entre em si como se fossem um meio interpenetrante. Este modelo permite a
fase solida ser interpretada como um material granular e, portanto, este flui e comporta-se como

um liquido.

Para a interacdo estre as fases, as forcas de arraste e de dispersdo turbulentando podem ser
negligenciadas. O modelo para determinagéo do coeficiente de araste escolhido foi o modelo de
Gidaspow e 0 modelo para forca de dispersao turbulentafoi o de Simonin-Viollet.

O modelo para 0 movimento rotacional permaneceu 0 mesmo, MRF. O modelo de
turbuléncia permanece o mesmo, SST k-, porém, foi adicionado o termo de corregdo de curvatura
de Spalart-Shur modificado por Smirnov, desta forma o movimento dentro do tanque agitado pode
prever as linhas de fluxos com curvatura, comuns em escoamentos rotacionais. O modelo de
turbuléncia com dispersdo também foi utilizado, este modelo é indicado para se trabalhar com

solidos granulares.
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4.5.2. Planejamento de simulag¢fes multifasicas

Para este modelo mais robusto foram realizadas 3 simulag¢@es, uma para cada uma das
velocidades de agitacdo consideradas chave (N1, N2 e N3). Cada uma destas simulag¢des considerou
uma fracdo volumétrica de sélidos de 0.052, baseado no procedimento de bancada da Interacta

Quimica.

Para o inicio das simulagdes, visando a convergéncia do problema, foi assumido que acarga
de sdlidos no inicio da simulacdo é perfeitamente distribuida no volume de liquido do reator. As

trés simulagGes foram conduzidas até um tempo de escoamento equivalente a 4 segundos.

4.5.3. Geometriapara o sistema multifasico

Alteracbes na geometria foram realizadas para que as pecas desenhadas fossem mais
proximas das pecas utilizadas no sistema real. Dimensdes chave, como diametro do impelidor,
foram inalteradas, mas o didmetro do eixo e do cubo foram alterados. O volume do dominio
rotacional também foi alterado e foi reduzido para ficar mais préximo do diametro e altura do

impelidor.

A geometria também sofreu alteracdes estratégicas que ndo mudam o projeto do
equipamento, mas que permitem o controle mais preciso da criacdo da malha. Paraisto, a geometria
foi dividida em sub-regides. A geometria foi dividida em cilindricos concéntricos e fatiado

verticalmente, como mostra a Figura 33.

Figura 33 - Cortes realizados no modelo geométrico parafacilitara criagdo da malha.

Fonte: AUTOR, 2021.
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4.5.4. Malha para o sistemamultifasico

Com as adaptagdes realizadas na geometria foi possivel criar umamalha com controle mais
preciso das dimensdes das células em diferentes regides tanque. O método de dimensionamento de
arestas foi utilizado para construcdo de uma malha mais detalhada e com controle mais refinado da
criacdo das células. Células hexaédricas foram utilizadas para o0 dominio estacionario, enquanto

células tetraédricas foram utilizadas no dominio rotacional.

Mais detalhes sobre a malha estéo presentes na Tabela 7 e Figura 34.

Tabela 7 - Métricas para qualidade de malha.

Meétrica de malha Min Max Média Desvio padrao
Qualidade dos elementos 0.15737 0.99997 0.82226 0.12008
Aspect ratio 1.0480 18.511 1.8935 0.6207
Distorcao 0.00003 0.95527 0.16081 0.13637

Qualidade ortogonal 0.04473 1.00000 0.85497 0.14755

Fonte: AUTOR, 2021.

Figura 34 - Malha utilizada paraa simulagdo multifasica.
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Fonte: AUTOR, 2021.
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4.5.5. Resolucdo numérica para o sistema multifasico

Em relacdo ao solucionador utilizado para o sistema monofasico, os métodos de
acoplamento e discretizagdo foram mantidos, com exce¢cdo do método de discretizacdo dos
gradientes, que foi modificado para Green-Gauss baseado no nddulo. O método HRIC modificado
foi adicionado para solucionar a fragdo volumétrica e a formulagédo transiente implicita de segunda

ordem foi escolhida.

4.5.6. Determinacdo dos perfis de distribuicdo de solidos, velocidade dos sélidos no
sistema multifasico e altura da nuvem de solidos

Para o sistema multifasico para cada uma das velocidades simuladas, foram avaliadas a

distribuicédo de solidos e a variacédo da velocidade de solidos através dos contornos nos Plano 2 e

Plano 3 (comentadosem 4.4.6).

Também foram feitos graficos cartesianos destes parametros em funcdo da variagcdo ao
longo do raio do reator em alturas equivalentesa0.1H, 0.5H e 0.9H (Figura 35.a), ou seja, proximo

ao fundo do reator, no meio do reator e préximo ao nivel de liquido.

De forma semelhante também foram feitos gréaficos para avaliar a variacdo destes
parametros ao longo da altura do reator em raios equivalentesa 0.1 T, 0.5T e 0.9T (Figura 35.b),

ou seja, proximo ao eixo, N0 meio termo entre eixo e parede e proximo a parede.

Figura 35 - Posicao das linhas utilizadas paraanalisar gradientes no reator mu ltifasico.

a) b)

Fonte: AUTOR, 2021.
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Para estes graficos também foram feitas normalizacdes, portanto, a altura normalizada é
dada por z’ = z/H e fragdo volumétricanormalizadae ¢y, = Pug/Pug,0- Onde z € a variavel da
altura no tanque, H é o nivel da fase liquida, dmq € a fragdo volumétrica local de magneésio e dpmgo

é a fracdo volumétricainicial, quando perfeitamente distribuido.

Foram comparadas as alturas da nuvem de solidos entre as 3 velocidades de agitagdo
simuladas. Para determinar a altura da nuvem de solidos foi criado um parametro para determinar
alturamaximade uma superficie isométrica de fragdo volumétrica constante e equivalente a fracdo

volumétricainicial, quando perfeitamente homogénea.
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5. Resultados
5.1. Medicao e andlise de temperatura

5.1.1. Registrador de temperatura

Um registrador de temperatura foi desenvolvido especialmente para aplicacao neste projeto.
Este registrador foi idealizado, projetado, montado, programado, testado e otimizado para suprir
diversas necessidades do sistema, como medi¢Oes por longos periodos de tempo, controle dos
intervalos entre as medicdes, atuacdo em atmosfera corrosiva, op¢do de sensores adicionais e

presenca de um leitor que permitisse 0 acompanhamento das leituras em tempo real.

O equipamento funciona a partir de um sensor de temperatura, os valores medidos pelo
sensor sdo vinculados ao horario da medicdo e armazenados em um arquivo para que os dados
possam ser analisados posteriormente. Simultaneamente, estes dados sdo impressos em um leitor
para que haja 0 monitoramento do processo em tempo real. Também é util contabilizar ndo sé o

horéario das medi¢des como o tempo decorrido a partir do inicio da medicdo.

O hardware utilizado foi baseado no microprocessador de cddigo aberto Arduino UNO R3,
responsavel pelo processamento I6gico e controle do aparato, este microprocessador foi escolhido
por ser de facil acesso, com um grande banco de projetos disponiveis na internet, baixo custo e
rapida curva de aprendizagem. Porém, apresenta limitacbes como a memoria flash de apenas 32
KB, memoriaestaticade acesso randémico (SRAM) de 2 KB e memoéria EEPROM de 1 KB.

O sensor de temperatura utilizado foi 0 DS18B20, um circuito integrado que possui, entre
outros componentes, um transdutor, um amplificador de sinal e tecnologia de comunicacédo de
dados 1-wire, que simplifica a transmissdo dos dados quando se utiliza multiplos sensores em

paralelo.

O sensor opera na faixa entre -55 °C e 125 °C com precisdo de = 0.5 °C. Este sensor foi
escolhido pela praticidade (apresenta sensor, transdutor e amplificador em um Unico componente),
pela precisdo na faixa de temperatura de operacdo das reacGes da producgéo do rincoforol, pela

facilidade de ser encontrado no mercado em forma de sondas a prova d’agua e pelo baixo custo.
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Outras vantagens sdo a variacdo linear da temperatura em funcdo da tensdo elétrica, a
amplitude do sinal de saida e a opcdo de trabalhar com sinal analdgico ou digital. Desvantagens

sdo a necessidade de uma fonte de energia, o tempo de respostae o auto aquecimento do circuito.

Para registrar o horario de forma remota, sem conexdo com computador, foi utilizado um
madulo de reldgio de tempo real (Real Time Clock — RTC), proprio para utilizar com Arduino. O
modelo utilizado foi 0 RTC DS3231, um reldgio de alta preciséo que usufrui de memdria propria
e uma bateria exclusiva para seu funcionamento, o que possibilitamanter o rel6gio em tempo real

mesmo sem alimentacao externa.

Para 0 armazenamento remoto foi utilizado um mdédulo micro SD para Arduino, que
permite a conexdo de uma entrada para cartio de memoria em formato micro SD ao

microprocessador.

Para permitir a visualiza¢do dos dados em tempo real foi utilizado um display LCD 20x4
de fundo azul com controle de contraste. Também foi adicionado um botdo de pressao para facilitar

o reiniciodas fun¢des do medidor. O circuito utilizado esta esquematizado na Figura 36.

Figura 36 - Circuito do registrador de temperatura com Arduino.
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Fonte: AUTOR, 2020.
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A linguagem de programacao utilizada pelo Arduino é uma versdo modificada de C++. O
programa pode ser dividido em trés etapas principais: O escopo global, uma funcéo de setup e uma

funcéo de loop.

No escopo global séo iniciadas as bibliotecas dos médulos (Display LCD, RTC DS3132 e
Cartdo SD) e sensores (DS18B20), definidaa pinagem utilizada (declaracao do que esta conectado
em cada porta do Arduino) e definidos os objetos e variaveis globais do programa, como nome do
arquivo de texto onde serdo armazenados os dados, os nomes utilizados para descrever os dias da
semana, 0 protocolo utilizado pelo sensor e até o intervalo de tempo que se deseja entre cada

registro.

Na funcéo de setup sdo iniciados os mddulos, postos avisos para 0 caso do médulo ndo
iniciar e séo feitas configuracéo da inicializagcdo como alocagdo dos caracteres fixos do Display,
checar bateriado RTC, criar arquivo de texto, nomear o arquivo de acordo com a data e horario da
criacao e configurar a formatacao do arquivo de texto com as colunas de dados que serdo utilizadas

e 0s cabecalhos para identificacdo das variaveis ali armazenadas.

Na funcdo de loop ¢ definida a rotina que sera realizada pelo registrador de temperatura.
Sao chamadas as func@es para leiturada temperatura, do horério e do tempo decorrido do inicio do
loop, estes dados sdo armazenados em variaveis, formatados e impressos no display. A primeira
leitura e as leituras feitas a cada intervalo de registro sdo armazenadas no arquivo de texto. O

algoritmo para o funcionamento do registrador de temperatura esta diagramado na Figura 37.

Algumas estratégias utilizadas para otimizagdo do uso da memdariado Arduino envolvem a
declaracdo de variaveis ainda no escopo global, a escolha adequada do tipo de cada variavel
(buscando o tipo que ocupe menos espac¢o), formatacdo das variaveis e relocacdo de varidveis

“fixas” para a memoria flash.

As conex0fes dos sensores de temperatura foram substituidas por conectores P2 e foi
projetada uma caixaem acrilico com entrada e saida para os componentes e adaptac6es para melhor
usabilidade. Uma foto do prot6tipo encontra-se na Figura 38. O aparato foi construido com um

investimento equivalente a 10% do valor dos aparelhos similares disponiveis no mercado.



Figura 37 - Algoritmo para o programado registrador de temperatura.
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Fonte: AUTOR, 2020.

Figura 38 - Protétipo do registrador de temperaturaem funcionamento.

Fonte: AUTOR, 2020.
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5.1.2. Perfis de temperatura na sintese de bancada

O grafico da Figura 39 mostra os dados experimentais obtidos para o Caso 1 (Definido em
4.1) e divide o perfil em quatro regides principais: Periodo de inducdo, Inicializacdo, Progressdo
da reacdo e Término da reacdo. Divisao similar a proposta por Kryk et al. (2007) para reagdes de

formagé&o do reagente de Grignard em semi-batelada.

Figura 39 - Perfil de temperatura obtido no Caso 1 dividido em 4 regides principais: (1) Periodo de inducéo; (2)

Inicializacdo; (3) Progresséo e (4) Término da reacao.
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Fonte: AUTOR, 2020.

O periodo de inducdo acontece entre o inicio da adi¢do do reagente e a base do primeiro
pico de temperatura e se caracteriza pela baixa taxa de aumento de temperatura. A regido de
inicializacdo marca o primeiro pico de temperatura, a reacdo é ativada e a temperatura sobe
violentamente até receber o primeiro banho de gelo que caracterizaa primeira queda de temperatura
no perfil.
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A regido de progressdo da reacdo marca o decorrer da reacdo a partir do primeiro banho de
gelo, estaregido € marcada por variagdes abruptas na temperatura, 0s aumentos de temperatura sdo
referentes ao calor liberado pela reacdo e as quedas de temperatura ocorrem devido aos banhos de
gelo utilizados para controle de temperatura do reator. A regido do término da reacdo é
caracterizada pela reducéo da temperatura do sistemade formanatural, sem a utilizacdo do banho

de gelo, até que a temperaturainternado reator entra em equilibrio com a temperaturaambiente.

O gréfico da Figura 40 compara os perfis de temperatura para formacdo do reagente de
Grignard nos Casos 1 e 2 durante 12 horas e a partir do inicio da adi¢do do reagente e a Tabela 8

resume os intervalos de tempo observados.

Figura 40 - Comparacéo dos perfis de temperatura paraos Casos1 e 2.
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Fonte: AUTOR, 2020.
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Tabela 8 - Comparacdo dos tempos para cada caso.

Tempo de inicializagdo

Tempo de ) Tempo de Tempo total
Caso . ) (min) 3 _ )
inducéo (min) : i progressao (min) (min)
Crescimento  Declinio
1 14.2 3.3 10.3 363.8 391.6
2 14.2 35 15.2 439.8 472.7

Fonte: AUTOR, 2020.

Os Casos 1 e 2 tiveram periodos de inducgdo e de taxas de crescimento de inicializacdo
praticamente iguais. Os valores para o tempo de resfriamento da inicializacdo foram diferentes
entre os 2 Casos. Esta diferenca é correlacionada ao fato de os dois casos terem apresentado

diferentes temperaturas minimas apés o primeiro banho de gelo.

O controle de resfriamento é feito atraves da adicdo manual de dgua gelada e gelo a um
recipiente em que se encontrao reator, portanto, para cada batelada hd uma variacdo no volume de
agua em torno do reator, na massa de gelo adicionadae na area superficial da parede do reator em

contato efetivo com a &gua de resfriamento.

O periodo de progressdo da reacdo mostrou diferencas ainda maiores entre os tempos
registrados. Esta diferenca pode estar relacionada ao controle da taxa de adi¢do do processo. Este
controle é determinado pela rolhae torneira dos funis de adigéo, 0 que torna esta variavel subjetiva
ao controle do operador e dificulta 0 mantimento de uma condicdo de operacdo constante entre

bateladas.

Outro fator que pode influenciar este tempo de progressdo de reacdo € o controle de
temperatura, visto que as duas bateladas foram conduzidas em diferentes condi¢6es de temperatura.
O Caso 1 chegou a apresentar um segundo pico com intensidade semelhante ao pico de
inicializagdo, enquanto o Caso 2 se manteve em temperaturas mais brandas. O nimero de
renovacgOes do gelo no banho, massa de gelo adicionada em cada renovacéo e intervalo de tempo

entre cada renovacdo foram diferentes entre 0s casos.

Estes perfis reforcam a necessidade de se definir procedimentos padréo para a taxa de

adicdo de reagentes e controle de temperatura nas paredes do reator, de forma a possibilitar um
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andamento mais constante da temperaturade reacdo e uma previsao do tempo em que a reacao se

encerra.

A Tabela 9 traz alguns dados estatisticos do sistema levando em consideracao o intervalo

de tempo entre o inicio da adicdo e o término da reacdo em cada caso.

Tabela 9 - Dados estatisticos do perfil de temperaturados Casos 1 e 2.

CASO MAXIMO MINIMO  MEDIA DESVIO COEFICIENTE DE
(°C) (°C) (°C) PADRAO (°C) VARIACAO
1 38.8 18.7 27.4 4.9 0.18
2 39.9 115 20.4 5.0 0.24

Fonte: AUTOR, 2020.

Os Casos 1 e 2 tiveram um aumento de temperatura parecidos. O Caso 2 apresentou um
pico 1.1 °C acima do pico do Caso 2. Isto indica que apesar da faltade métodos quantitativos para
decisdo do instante em que se deve resfriar a reacdo, o metodo utilizado apresenta

reprodutibilidade.

Com a implementagéo do monitoramento da temperatura, possibilitado pelo registrador de
temperatura, foi possivel acompanhar em tempo real a variagdo de temperaturano sistema, sem a
necessidade da checagem de temperatura através do contato direto da mao do operador com as

paredes do sistema.

Sugere-se também fixar um valor padrdo de temperaturacomo indicacdo de que o sistema
deve ser resfriado, para a formacdo do reagente de Grignard é sugerida a temperatura de 40 °C.

Estas acdes devem ser tomadas como medidas de seguranca para operacao do sistema.

Os valores minimos e as médias de temperatura apresentados pelos Casos 1 e 2 foram
diferentes entre si e causados pelas variagdes dos pardmetros relacionados ao resfriamento do
reator. De acordo com os coeficientes de variagdo o Caso 1 mostrou um desvio padrédo
relativamente menor, isto se deve por ter operado em média em temperaturas mais proximas da
curva de crescimento final que se forma devido a auséncia de renovacéo do banho de gelo e nao
indica necessariamente que o Caso 1 foi conduzido de forma mais constante e segura. A Figura 40

mostraque este caso na verdade teve mais picos de temperaturae picos mais intensos.
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E preferivel que as varias oscilacdes de temperatura observadas no andamento da reacéo
sejam eliminadas e que a reacdo seja mantida em temperatura constante. Na busca por um
procedimento padréo para conducéo da reacdo € sugeridaa utilizacéo de reatores encamisados com
fluxo constante de resfriamento nas paredes do reator fornecido por um equipamento que

possibilite o controle de temperaturado fluxo de resfriamento.

Visto que estas medidas envolvem modificagdes no projeto dos reatores, algumas medidas
provisorias sugeridas sdo a padronizacdo da quantidade de renovag@es de gelo, da massa de gelo

adicionada, do nivel da agua gelada e do intervalo de tempo entre as renovacoes.

Outra estratégia, possibilitada pelo monitoramento em tempo real da temperatura, é a
definicdo de uma temperatura operacional de reacdo e o controle dos banhos de gelo de forma a

manter a temperatura de reacdo sempre proximaa temperatura de operacao.

Uma temperatura de operacdo sugerida é 25 °C. Temperaturas mais altas podem reduzir o
tempo total de reacdo, porém, favorecem reacGes paralelas e a volatilizacdo do meio e dos
reagentes. Baixas temperaturas de operacao implicam em reacGes mais longas e em maiores custos

do ponto de vista econdmico do processo.

A temperatura de operacdo sugerida de 25 °C é préxima da temperatura ambiente e
apresenta um baixo risco de volatilizacdo dos componentes, porém, estudos especificos devem ser
realizados para determinar como o tempo de reacdo responde a diferentes temperaturas de
operacgéo, qual temperaturade operacdo que comeca a apresentar risco de seguranga por conta do
aumento da pressao de vapor dos componentes da misturae qual temperaturade operacdo comeca

a favorecer reacOes paralelas.

A inicializacdo desta reacdo € um ponto crucial para seguranca da operacao e foi possivel
estimar a taxa de calor liberada pela reacdo nesta etapa através de calorimetria. Para este célculo
foi utilizada a Equacdo (8) e considerado que a massa de brometo de isobutila é desprezivel em
relacdo as massas de THF e magnésio. Os valores de capacidade téermica foram considerados

constantes e a regra das misturas foi utilizada para estimar a capacidade térmica da mistura.

AT
mix A_t

(8)

Q = My Cp



92

Onde, Q é a taxa de transferénciade calor, m,,;, é massada mistura, C,, ,,;, é a capacidade

térmica da mistura, ATé a variacdo de temperaturae At € o intervalo de tempo referente a variacéo

de temperatura. Os valores utilizados para este calculo e os resultados obtidos estdo na Tabela 10.

Tabela 10 - Dados utilizados para estimativa da taxa de liberacdo de calor na etapa de inicializagio e resultados.

m (g) Cp (J/Kg K) :
Caso _ _ AT (°C) At(s) Q1)) Q)
THF Mg Mistura| THF Mg  Mistura

10.25 195 10294.68 52.79
11.69 210 11740.96 55.91

5334 50 5834 |1770 1004.0 1692.55

Fonte: AUTOR, 2020 e NIST, 2020. Disponivel em https://www.nist.gov/. Acessado em 2020.

Estes valores podem ser utilizados para o calculo do coeficiente global de transferéncia de
calor no dimensionamento do sistema de resfriamento encamisado do reator e defini¢cdo das

condic¢Oes de operacao.

O Caso 3 foi analisado com foco nas diferencas de temperatura aferidas por um sensor
interno ao reator localizado préximo ao agitador e um sensor de temperatura externo ao reator
localizado no banho de gelo e em contato com a parede do mesmo. O perfil de temperatura para
este caso esta na Figura 41.

Pode-se observar que os perfis acompanham tendéncias correlacionadas. As diferencgas
entre temperaturas interna e externa variam entre 0 °C e 21.3 °C. O valor minimo das diferencas é
encontrado no periodo de inducdo da reacao e no fim da reacdo, ja o valor maximo das diferencas
corresponde ao pico de inicializacdo da reacdo. A média da diferenca entre estas temperaturas, no

periodo entre o inicio da adicdo de reagente e o equilibriotérmicoentre eles, é de 2.2 °C.

Com um controle padronizado do sistema de resfriamento seria possivel também
quantificar o intervalo de tempo que o sistema reacional leva para ser impactado pela renovagao

de gelo no sistemaexterno.


https://www.nist.gov/
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Figura 41 - Perfil de temperatura do Caso 3, com sensores de temperatura interno e externo ao reator.
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Fonte: AUTOR, 2020.

5.2. Obtencdo do rendimento da reagdo através da anélise computacional de imagens
Foi desenvolvido um programa especialmente para esta pesquisa para determinar o
rendimento da reacdo a partir da analise computacional de imagens. Este programa parte do
principio que a medida que a reacdo avanca a coloracdo da mesmatambém muda. Este método tem
a grande vantagem de n&do ser invasivo e de apresentar baixo custo comparado com outras

metodologias para medic¢ao de rendimento da reagéo.

A dependéncia dos resultados ao arranjo de luzes utilizados na captacdo das imagens e
dependéncia da captura de imagens em relagdo a area das paredes do reator se mostram como

principais desvantagens desta técnica.

A base para este programa foram os estudos de Cabaretet al. (2007) e Vega-Alvarado et al.
(2011) na utilizacao de técnicas colorimeétricas computacionais para estudo de misturas em tanques
agitados. O algoritmo tem como principio a comparacdo de quadros em diferentes instantes de

tempo com relacdo a um quadro de referéncia do sistemaem equilibrio.
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Primeiramente € avaliada a imagem da reacdo em equilibrio. A imagem é convertida para
o sistemade cores HSV e processada para que sejarestringidaumaregido de interesse (eliminando
bordas que ndo fagam parte da regido que se deseja observar) e dentro dessa regido de trabalho é
realizado um teste pixel a pixel para eliminar os pixels considerados invalidos (refinamento das

bordas, regides com alto reflexo no vidro e regides com baixa saturacéo).

Uma analise estatistica é realizada para determinar a média e o desvio do matiz dos pixels
na regido de interesse. O pixel foi considerado como convertido, ou em equilibrio, quando seu

matiz estd dentro de uma faixa de mais ou menos 20° de cor no espectro de cores do sistema HSV.

Uma vez processada a imagem de referéncia, processa-se o video da reacdao. O codigo
computacional avalia o arquivo de video e o prepara editando sua resolucdo, duracéo e taxa de

quadros.

O video é analisado quadro a quadro de acordo com a taxa de quadros definida. Para cada
quadro, extrai-se a regido de interesse (com base na utilizadano equilibrio), converte-se o sistema
de cor da imagem, filtram-se os pixels invalidos através de um teste que consideraa saturacdo dos

pixels na imagem de referéncia, classifica-se os pixels e calcula-se o rendimento da reagéo.

Os pixels podem ser classificados como invalidos, ndo-reagidos ou reagidos. Os invalidos
apresentacao saturacdo muito baixa, o que indica ser uma regido de reflexo, parede do vidro ou

parede ao fundo e, portanto, ndo sdo levados em consideragao na contagem.

Os ndo-reagidos sdo pixels validos dentro da regido de interesse, mas que ndo atingiramo
critério para serem considerados reagidos. Os pixels reagidos sdo aqueles que apresentam o matiz
dentro da faixa de tolerancia para serem considerado em equilibrio. Um algoritmo para o programa

é apresentado na Figura 42.



95

Figura 42 - Algoritmo para o programade determinagdo do rendimento da reagdo através daanélise computacional de

imagem.
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Fonte: AUTOR, 2020.

Para testar o programa foi realizado um experimento filmando a adi¢do de corante em agua.

O resultado obtido foi uma curva com a taxa de mudanca de cor do sistema. A Figura 43 mostra a

evolucdo da mudanca de cor no tanque em diferentes instantes.

Figura 43 - Evolucdo da mudancade cor na adicdo de corante em 4gua em diferentes instantes de tempo.
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t=5s t=10s

t=60s t = o0

Fonte: AUTOR, 2021.

A Figura 44 mostra os mesmos quadros da Figura 43 ap0s o processamento de imagens que
excluiu as regifes improprias para analise. As regides consideradas invalidas foram aquelas que
apresentam ruido por conta do tratamento de luz ou enquadramento, o que leva a uma representacao
ndo fiel do que é observado, um exemplo disto € aregido inferior esquerda que apresenta um reflexo
que ndo altera seu matiz ao longo dos quadros. Neste caso, em especifico, o processamento também
alterou a faixa do matiz de vermelho para azul, visto que o tom de vermelho do corante encontra-

se nas faixas limitrofes do espectro do matiz e o azul é mais centralizado.
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Figura 44 - Quadros apds o processamento das imagens.
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Fonte: AUTOR, 2020.

A Figura 45 traz um gréafico da taxa de mudanca de cor no tanque. E possivel identificar

um rapido crescimentode 0 a 96 % de conversdo nos primeiros 5 segundos, a partir deste ponto a
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conversdo aumenta com uma taxa reduzida, apresenta um maximo de 99% no instante em que

t=9s, e se estabilizaem torno de 95% de conversao.

Figura 45 - Taxa de mudanca de cor da adicdo de corante em agua.
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Fonte: AUTOR, 2021.

A Figura 46 traz em detalhe a taxa de conversdo nos primeiros 10 segundos. O rapido
crescimento partindo do zero, seguido de uma estabilizacdo condiz com o comportamento
observado experimentalmente. Umaanalise visual das imagens reforca a quantificacdo dos valores

apontados pelo programa e pelo gréfico.

E notavel também a capacidade deste método analisar a conversdo mesmo para pequenas
variacdes de tempo, sendo limitado apenas pela taxa de captura do video analisado. No caso da
Figura 45 a taxa de quadros utilizada foi de 30 quadros/segundo, equivalente a um quadro a cada

0.033 segundos.
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Figura 46 - Taxa de mudanca de cor da adicdo de corante em dgua nos primeiros 10 segundos.
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Fonte: AUTOR, 2021.

5.3. Velocidade minima de suspensao de soélidos
A velocidade minima de suspensdo de so6lidos, no momento antes da adicéo de reagentes,

foi estimada através de correlagdes empiricas (DEVARAJULU; LOGANATHAN, 2016;
ZWIETERING, 1958). O valor calculado para a constante geométrica de Zwietering e para
velocidade minimade suspenséo de solidos N;, estdo na Tabela 11.

Tabela 11 - Constantes geométricas de Zwietering e Velocidades minimade suspenséo.

Impelidor Constante geométricade Velocidade minima de
Zwietering suspenséo (RPM)
Péas inclinadas 59 850

Fonte: AUTOR, 2020.

A velocidade de agitagdo obtida através desta correlacao foi utilizada como referénciapara

as simulac6es em CFD. Deve ser levado em consideracdo que os parametros utilizados pelos
modelos foram sugeridos para tanques de tampo plano.
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5.4. Simulac@o em CFD do sistemaestacionario monofasico

5.4.1. Perfis de escoamento monofasicos

Os perfis paramagnitude de velocidade no tanque sdo mostrados na Figura 47. Nota-se que
para N1 é possivel observar gradientes de velocidades ndo nulos em regides criticas como o fundo
do tanque e as regides abaixo das chicanas. Estas sdo regides de possivel acimulo de sélidos e por
isto € importante que o campo de velocidade atinja estas regides de forma significativa.

Figura 47 - Perfis de da magnitude davelocidade nos Plano 1, Plano 2 e Plano 3.
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Fonte: AUTOR, 2021.

Por outro lado, nota-se que a parte superior do tanque apresenta regides de baixa velocidade,
0 que pode levar a formacdo de regides de acumulo de reagentes que forem adicionados na
superficie do liquido, isto é desfavoravel ao rendimento da reacdo e aos requisitos de seguranca, ja

que pode levar ao descontrole térmico da reacdo.

Baixas velocidades na parte superior do reator também podem significar que a velocidade
aplicada talvez seja o suficiente para mover algumas particulas sélidas, mas ndo o suficiente para

formacdo de uma nuvem de sélidos com altura satisfatdria, o que sujeita o sistemaao acimulo de
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solidos em uma faixa especifica da altura do reator e uma distribuicdo ndo uniforme destas

particulas no volume do reator.

Para Nz a influéncia do fluxo gerado pelo impelidor no fundo e paredes do tanque fica mais
evidente. As regifes de baixa velocidade acima do nivel do impelidor sdo reduzidas,
principalmente préximo ao eixo, porém, as regides proximas as paredes e no nivel do liquido ainda

mostram regides de estagnagéo.

Observando o Plano 2 pode-se visualizar como o desenho do tampo torisférico do reator
auxilia o campo de velocidade a mudar de direcdo sem que haja muitas perdas, este desenho faz
com que os solidos sejam deslocados pela forga centrifuga gerada pelo agitador para os cantos do

tampo do tanque e elevem-se com facilidade.

Para os perfis de N3 os campos de velocidades sdo intensos em quase todas areas do reator.
No Plano 3 pode-se observar uma diferenca no campo de velocidade do escoamento “antes” ¢
“depois” de passar proximo a cada chicana, o que demonstra que estes acessorios estdo auxiliando

na ndo formacdo de um vortice ao redor do eixo.

Comparando os trés planos observa-se também que o modelo levou em consideracéo as
interacdes do escoamento com as paredes e que os efeitos destas interacdes ndo podem ser
despreziveis, vide as diferencas dos perfis do Plano 1 e Plano 2 proximos as paredes laterais. E
possivel notar também a reducéao de espessura da camada limite proximo as paredes com o0 aumento

da velocidade.

Pode-se observar para N3 que a “cauda” formada pelo bombeamento axial do impelidor
desloca o liquido para baixo, do fundo do tanque dispersa-se radialmente até as paredes, onde tende
a subir a um nivel superior ao do liquido. Fisicamente, isto indica que a esta velocidade o

escoamento provocaria perturbacdes intensas no nivel de liquido.

Estas perturbacGes sdo indesejadas pois resultam na mistura da fase liquida com a fase
gasosa presente na atmosfera logo acima do nivel. Isto também indica que a energia fornecida ao
sistema ndo esta sendo utilizada apenas paraa mistura fim do processo, mas também paraa mistura
com a fase gasosa, portanto, ou esta se fornecendo energia em excesso ao sistema ou esta energia

ndo esta sendo bem aplicada.
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Este comportamento também evidencia limitacGes do projeto e modelo matematico. Por se
tratar de um modelo monofasico ndo é levada em consideracdo a interacdo existente na interface
entre as fases liquida e gasosa. O nivel de liquido é considerado como uma parede fixa por este
modelo. Por isto, os resultados para os perfis de N3 devem ser observados com cuidado.

A Figura 48 traz os perfis da velocidade axial no reator. Esta componente da velocidade é
especialmente importante para suspensao de sélidos. As velocidades negativas indicam que a
direcdo é oposta a do eixo de referéncia, ou seja, sado direcionadas para baixo, para o fundo reator,

enquanto as velocidades positivas indicam um fluxo ascendente, em direg&o ao topo do reator.

Figura 48 - Perfis da velocidade axial nosPlano 1, Plano 2 e Plano 3.
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Fonte: AUTOR, 2021.

O Plano 3 facilita observar que o escoamento é predominantemente descendente na regiao
central, logo préxima ao impelidor, e ascendente proximo as paredes. Os perfis no Plano 2,
reforcam a suposicdo de que em N3 haveria perturbac¢des no nivel do liquido.

A Figura 49 traz os perfis para componente radial da velocidade. Estes perfis apresentam
velocidades menos intensas que as das outras componentes, isto era esperado, visto que o impelidor

de pas inclinadas proporciona um escoamento majoritariamente axial.
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Figura 49 - Perfis da velocidade radial nos Plano 1, Plano 2 e Plano 3.
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Fonte: AUTOR, 2021.

E possivel observar que esta componente que é responsavel por empurrar os s6lidos do
fundo para as paredes laterais do tanque. Também pode-se notar que esta componente é quase

constante ao longo do reator, refor¢ando que o impelidor gera escoamentos axiais.

Na Figura 50 encontram-se os perfis para a componente tangencial da velocidade. Esta é
uma componente indesejada quando se objetiva a mistura dos componentes. E funcéo das chicanas
reduzir a intensidade da velocidade tangencial.



104

Figura 50 - Perfis da velocidade tangencial nos Plano 1, Plano 2 e Plano 3.
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Fonte: AUTOR, 2021.

E interessante notar no Plano 1 e Plano 2 o aumento da velocidade tangencial ao redor do
eixo do impelidor. Os perfis formados ao redor do eixo sdo indicativos de que pode haver formagéo
de vortices ao redor do eixo para N2 e Na.

No caso de N3 isto fica mais evidente, j& que as velocidades acima e abaixo do impelidor
possuem praticamente a mesma intensidade. Este comportamento pode ocorrer devido a baixa
razdo entre o nivel do liquido e o didmetro do tanque, neste caso, 0 aumento do nivel de liquido

atenuaria e eventualmente evitariaa formacéo deste vortice.

A Figura 51 mostraos perfis para intensidade de turbuléncia. Através destes perfis pode-se
notar que em N ja ha uma distribuicdo de turbuléncia por quase todo dominio do reator, apesar da

intensidade indicar um escoamento na faixa transitoria.
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Figura 51 - Perfis de intensidade de turbuléncia nos Plano 1, Plano 2 e Plano 3.
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Com o aumento da velocidade de agitacdo, aumenta-se a intensidade da turbuléncia. Sendo
a regido abaixo do impelidor a de maior turbuléncia. Processos turbulentos sdo desejados em
reatores por favorecem a mistura. A area de turbuléncia concentrada abaixo do impelidor favorece
a dispersdo das particulas sélidas nesta regido, isto favorece o processo, visto que naturalmente as
particulas solidas (de alta densidade), tendem a se concentrar no fundo do tanque, abaixo do

impelidor.

Os perfis de escoamento também podem ser avaliados pela analise das variacdes de

velocidade em funcéo do raio do tanque na alturado impelidor. Como mostraa Figura 52.
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Figura 52 - Magnitude davelocidade em funcédo do raio na altura do impelidor. a) valores absolutos e b) valores
normalizados.
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Fonte: AUTOR, 2021.

Na Figura 52 nota-se a presenca de maiores valores de velocidade préximo ao raio do
impelidor. Este comportamento é esperado uma vez que a quantidade de momento é transferida do

impelidor para o fluido e diminui devido as dissipa¢6es viscosas do trajeto.

Nota-se também uma regido entre o impelidor e as paredes onde as velocidades sdo quase
nulas. Isto acontece porque o padrdo de escoamento gerado pelo impelidor € predominante mente
axial e a velocidade do fluido € mais intensa logo abaixo do impelidor e proximo as paredes, devido
aos vortices que se criam da interacao entre o escoamento turbulento e as paredes e a influénciada

componente radial da velocidade.

A componente radial € mais intensa no fundo do tanque, onde desloca o fluido em direcéo
as paredes, e no nivel acimado impelidor, onde desloca o fluido no sentindo da parede para o eixo.
Assim, a regido na altura do impelidor e entre o raio do impelidor e as paredes tende a ter
velocidades mais baixas. Isto € um indicativo de que os campos de velocidade nesta regido podem

ser aprimorados com base em alteracGes no projeto do tanque, chicanas ou impelidor.

Proximo as paredes a magnitude da velocidade chegaa valores préximos ao das velocidades
na regido do impelidor, indicativo da turbuléncia gerada pela interacdo do escoamento com as

paredes e do fenbmeno de jato de parede. Ao se aproximar ainda mais das paredes o efeito de
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camada limite passaa influenciar o escoamento e reduzir a velocidade até que essa seja nula quando

em contato direto com as paredes.

A Figura 53 traz um recorte e ampliagéo do perfil da magnitude da velocidade proximo a
parede do reator, é possivel ver que na parede a velocidade € nula, devido a condigédo de contorno
de ndo-deslizamento, a velocidade se intensificaao se distanciar da parede, gracas ao efeito de
camada limite. Com o0 aumento da velocidade de rotacdo também é possivel observar a reducgéo da

camada limite, gracas ao aumento da turbulénciano sistema.

Figura 53 - Condi¢do de ndo deslizamento e efeito de camada limite nas paredes do reator.
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Fonte: AUTOR, 2021.



108

O grafico normalizado evidencia como a semelhanca entre as curvas observadas e que as
grandezas adimensionais aplicadas podem ser utilizadas como um pardmetro para mudancas de

escalas que mantenham semelhanga geométricacom o reator modelado.

5.4.2. Poténciarequerida

Para um reator com o impelidor de pés inclinadas e no nivel de liquido do inicio da reacdo
foram realizadas simulagdes para diferentes velocidades de agitacdo. Foi possivel calcular a
poténciatransferida do impelidor para o sistema através do torque gerado pelo impelidor. A Figura

54 mostraa curva da poténciaem funcdo da velocidade angular.

Figura 54 - Curva da poténcia transferida pelo impelidor em fungéo da velocidade angular do impelidor.
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Fonte - AUTOR, 2020.

A poténcia cresce potencialmente a medida que a velocidade angular cresce. Com base

nisso, foi proposto um ajuste de curva potencial para estes dados, como mostrado na Equacéo (9).

P =aN? 9)
Onde P € a poténciatransferida para o sistema pelo impelidor, N é a velocidade do impelidor
e a e b sdo os coeficientes do ajuste potencial. Utilizando um software de ajuste de curvas, chegou-

se a0 modelo proposto pela Equacéo (10).
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P, =1.04e76- N281 (10)
Este modelo apresentou coeficiente de determinagdo R? = 0,99. E pode ser utilizada para
faixa de velocidades entre 50 RPM e 1200 RPM.

5.5. Simulagéo em CFD do sistematransiente multifasico

5.5.1. Perfis de distribuicdo de sélidos

A Figura 55 traz os perfis de fracdo volumétrica nos Plano 2 (plano vertical equidistante
entre chicanas) e Plano 3 (plano horizontal na altura do centro do impelidor. Para N1, no Plano 2
observa-se que ha pouco impacto da agitacdo sobre a suspensdo de sélidos, visto que estes estdo

concentrados quase que em sua totalidade no fundo do tanque.

Figura 55 - Perfis de distribuicdo de sélidos nos Plano 2 e Plano 3 paradiferentes velocidades de agitagao.
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Fonte: Autor, 2021.

E possivel observar também uma leve assimetria na area verde que indica a regi&o mais
concentradaem solidos, isto € um indicativo de que apesar dos sélidos estarem no fundo do tanque
eles ndo estdo em repouso. A energia fornecida ao sistema pelo impelidor nestas condi¢Ges ndo é
suficiente para suspender as particulas, mas é suficiente para proporcionar a movimentacéo destas
particulas no fundo do tanque.

Ainda para N1, no Plano 3, nota-se que o contorno apresenta um azul sem variagdes de

tonalidade. Isto se deve a auséncia de particulas sélidas na altura do impelidor. Indicando que a
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velocidade de agitacdo de 500 RPM (a velocidade praticada no processo de bancada na producéo

de rincoforol) ndo é recomendada para uma suspensao de sélidos no sistema analisado.

Para N2, no Plano 2, a regido de alta concentracdo de sélidos no fundo do tanque passa a
apresentar um perfil ondulatério que denuncia a influéncia do escoamento axial sobre a fase sélida.
No relevo da interface entre as fases é possivel observar declinios logo abaixo dos impelidores e
ascensdes proximo as paredes, comportamento que corresponde ao fluxo axial proporcionado por

impelidores do tipo pas inclinadas.

Para N2, no Plano 3, surgem indicios da presenca de solidos na altura do impelidor, a
assimetria do perfil indica um movimento ondulatério do sélido granular, este comportamento é
observado no processo em batelada da Interacta quimica e serve como indicativo de que a
modelagem das propriedades da fase granular, da forca de arraste e da for¢a de turbuléncia estéo

condizentes com o fendmeno fisico.

Também € notavel que as regides de acumulo presentes no Plano 3 sdo proximos as
chicanas, indicando que o modelo considera a interacdo das fases com as paredes e de que estes

acessorios podem auxiliar na dispersdo dos sélidos por turbuléncia.

Para N3, no Plano 2, ndo ha areas de acimulo intenso de s6lidos como nas velocidades
anteriores. Isto é indicativo de que houve nédo so a suspensao dos solidos, mas que 0S mesmaos se

encontram distribuidos pelo interior do reator.

No fundo do reator, logo abaixo do eixo de rotagdo, 0 movimento do impelidor gera uma
regido de altissima vorticidade onde a forca centripeta € dominante e isto detém algumas particulas
nesta regido. Isto causa a formacdo de uma microrregido de acimulo de so6lidos que pode ser

observada no grafico da Figura 55.

Ainda em N3, mas no Plano 3, a presenca de sélidos é visivel e mostram-se distribuidos no
plano. A presenca de chicanas e alta velocidade de agitagdo faz com que o perfil seja ligeiramente
assimetrico e caotico, o que € esperado em operacdes de mistura e reforca a escolha dos modelos

de turbulénciaescolhidos.

A andlise do sistema fluidodinamico através de contornos tem uma finalidade mais
qualitativa do que quantitativa, e amplamente sensivel a escolha da escala de cor aplicada e da
metodologia que essa escala usa.
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Por isto, estas analises devem ser complementadas com graficos cartesianos quantitativos
e com escalas normalizadas. A desvantagem do uso de tais graficos é que a regido analisada passa
ser mais localizada, enquanto os contornos trazem uma analise de um plano continuo que corta o

dominio de estudo, os graficos cartesianos limitam-se a algumas linhas dentro deste dominio.

A Figura 56 traz graficos cartesianos para os perfis de fracdo volumétricanormalizada (¢")
em funcdo de posic¢des no interior do tanque, o que permite analisar a distribui¢do de solidos no
reator quantitativamente. A condig&o alvo é a de distribuic&o perfeita, ou seja, que para qualquer

ponto do tanque ¢' sejaigual a 1.

Figura 56 - Perfis de distribuicdo da fase solida em funcéo da posi¢ao no reator para diferentes velocidades de

agitacéo.
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Fonte: AUTOR, 2021.

Para N os valores mostrados nos graficos da Figura 56 trazem uma visao mais acurada do
que foi mostrado pelos contornos da Figura55. Proximo ao fundo do reator (0.1H), a concentracéo
de solidos varia entre 5 e 11 vezes acima do valor ideal, sendo mais intensa no centro do tanque,
enguanto que ndo héa presenca de sélidos na meia altura do reator (0.5H) e nem proximo ao nivel
(0.9H).

Os sdlidos estdo concentrados entre 0 e 0.19H, este é exatamente 0 mesmo nivel de sélidos
apresentado quando o sistema esta em repouso, sem agitacdo mecanica, isto reforca que N1 ndo é

suficiente para suspender a fase sélida de acordo com o modelo aplicado.

Para N2 o sistema continua a ndo ter sélidos nas curvas para 0.5H e 0.9H, porém, o perfil
de distribuicdo dos solidos proximo ao fundo do tanque sofre alteracdes, e passa ater ¢' préximo a
1 no raio equivalente ao raio do impelidor (entre 0.2T e 0.4T). O nivel da nuvem de solidos cresce

de 0.19H para 0.28H e é mais alto préximoas paredes do tanque.

Isto indica uma estratificacdo radial da concentracdo de s6lidos no fundo do tanque, com
boa distribuicdo proximo ao centro e acimulo proximo as paredes. Mesmo assim, a estas condicdes

o sistemaainda apresenta regides com até 11 vezes mais sélidos do que a condicdo ideal.

Para N3, analisando a variacao radial da distribuicdo de s6lidos, em 0.1H, ¢' € menor que 1
na maior parte do raio do tanque, principalmente proximo ao centro do dominio, isto indica que
ndo h& acimulo consideravel de sélidos no fundo do tanque e que a fase solida se encontra em

suspenséo.
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Em 0.5H, os valores de ¢' se mantém proximo ao valor ideal entre O e 0.6T, a partir deste
ponto o padrdo de acumulo nas regides mais proximas as paredes torna a aparecer e ressalta o

padréo de escoamento predominantemente axial.

Analisando a variacdo axial de ¢' para N3 € notavel que na regido intermediaria entre eixo
e parede (0.5T) os valores de ¢' variaram proximos a1 e alcancaram um nivel para alturada nuvem
equivalente a 0.75H, o que pode ser considerado uma 6tima condi¢do de suspensdo e distribuicao
de sélidos em um tanque agitado.

5.5.2. Perfis de velocidade da fase solida

A Figura 57 apresenta os perfis de velocidade da fase sélida e permite analisar faixas onde
as particulas estdo estagnadas. Estes graficos reforcam que a faixa mais proximaao nivel do volume
interno estad estagnado em relacdo a fase sélida para todos casos estudados, menos N3, que

apresenta leves perturbagdes proximoa 0.5T.

Figura 57 - Perfis de velocidade da fase sélida em funcdo da posicdo no reator para diferentes velocidades de agitacéo.

—0.1H —0.1T

s (): 5] i () 5T
—0.9H —0.9T

04+

0,8
0.34

0.6

N 1 > 024 N .
04 -\3 ’

014

0,2

0.0 —_|\\-/_|/\ T T 0,0

T T T T T T T
00 0.2 04 0.6 08 1.0 00 0.1 0.2 03 04 05 06 0.7

—0.1H —0.1T
—0.5H s—0.5T
——09H ol —— 09T
04 .
08
0.3
0.6
N2 > 024 N

0,2

0.0 //\ /—‘\ 0:0

T
00 0.2 04 0.6 08 1.0 00 0.1 0.2 03 04 05 06 0.7




114

—0.1H —0.1T

——0.5H —0.5T
——0.9H 104 —0.9T
0.4 A
0,84
034
0,6
N3 b ) 0.2+ N

0,2

0.0 T T T T T 0.0 T T T T T T T
00 0.2 04 0,6 08 1.0 00 0.1 02 03 04 05 0.6 0.7

Fonte: AUTOR, 2021.

Estes graficos comprovam que para N; 0s solidos concentrados no fundo do tanque néo
estdo em repouso e possuem movimento. Estes graficos também reforgam que N3 proporciona a
movimentacao da fase solida bem mais distribuida intensa do que as outras condic¢des analisadas,

chegando a apresentar particulas em movimento pouco acimade 0.9H.

5.5.3. Altura da nuvem de sélidos

Um parametro essencial para determinar a qualidade da distribuicdo de s6lidos em um
sistema € a altura da nuvem de solidos. Este parametro é sensivel a posicdo da amostra e nao
apresenta simetria, por isto, uma andlise tridimensional é mais indicada. A Figura 58 apresenta

superficies isométricas da alturade nuvem de sélidos para cada uma das velocidades analisadas.

Figura 58 — Superficie daaltura danuvem de sélidos em diferentes velocidades de agitacio

N> N3

Fonte: Autor, 2021.

Para N; se observa que a nuvem de solidos estd abaixo do satisfatorio, mas a anéalise
tridimensional reforga o comportamento ondulatorio e assimétrico da fase granular e a influéncia

dos modelos de for¢a de arraste e forca de disperséo turbulenta.
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Para N, ficamais evidente que o uso apenas de analises unidimensionais ou bidimensionais

pode induzir ao erro, visto a falta de simetriaapresentada pela nuvem de sélidos nestas condices.

A interacdo do movimento dos solidos com as chicanas fica mais evidente com a diferenca de

acumulo de sélidos nas regifes anteriores e posteriores a este acessorio.

A superficie isométricano caso de N3 reforcaa qualidade da mistura sobre estas condicdes,

com a superficie dispersa por quase todo volume. Interessante notar o comportamento ondulatério

na regido superior desta superficie e interacdo com as chicanas.

A Figura 59 mostraum gréafico com a variagdo da altura maxima normalizada da superficie

isométricaem funcdo das velocidades de agitacdo analisadas.

Figura 59 - Altura normalizada da nuvem de solidos para as velocidades de agitacdo simuladas.
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Fonte: Autor, 2021.

Quando comparadas as 3 velocidades de agitacdo utilizadas para as simulacfes é

perceptivel que N2 apresentaum comportamento mais préximo de N1 do que de Ns. N, representa
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a velocidade minima de suspensao calculada através de correlacdes classicas da literatura e,
portanto, era esperado que o0 comportamento a esta velocidade se assemelha-se mais ao perfil

apresentado em N3, ou seja, que o sistemaapresentasse uma suspensao mais evidente dos solidos.

Logo, é possivel que o valor estimado para N; estivesse subdimensionado. Isto pode estar
diretamente relacionado ao uso de expressdes empiricas que foram determinadas com base em

geometrias e projetos diferentes dos utilizados nesta modelagem.

O valor de N3, portanto, deve ser tomado como uma estimativa inicial e simulacdes na faixa
entre N e N3. devem ser realizadas para determinar a velocidade minima para suspensao de solidos

de acordo com o modelo utilizado.
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6. Conclustes

A analise do rendimento da reagdo por meio de colorimetria realizada através de analise
computacional de imagens se mostrou uma técnica promissora para aplicacdo em processos
fechados, visto se tratar de uma analise ndo invasiva que traz um resultado para conversao de cor
no sistema que pode ser relacionado a conversdo da reacdo. Além de ser uma alternativa

metodoldgica economicamente viavel quando comparada aos métodos descritos na literatura.

O monitoramento da temperatura no reator evidenciou a necessidade de se determinar
padrdes operacionais, ou seja, de se manter condi¢cdes de temperatura mais constantes e em valores
pré-determinados no interior do reator. Portanto, melhorias no sistema de resfriamento séo
imprescindiveis, sendo sugerido o uso de reatores encamisados em conjunto de banho

ultratermostatico como forma de controlar as oscilagGes de temperatura no reator.

A temperaturade 40 °C deve ser considerada um valor maximo na inicializacao da reacéo
e o resfriamento deve ser iniciado no momento que 0 meio reacional atinge esta temperatura.
Também é sugerida que a temperatura interna do reator seja mantida em torno de 25 °C, a esta
temperatura o equipamento de troca térmica ndo necessita operar de formaextrema, economizando
na malha energética do processo, nao ha troca térmica consideravel em relacdo aos reagentes, que
sdo inseridos no meio em temperaturaambiente e a formacao de produtos indesejados é mitigada,

visto que este € um valor mediano dentro das bateladas que foram monitoradas.

Quanto as operacOes de agitacdo e mistura, 0 processo reativo pode se beneficiar da
utilizacdo de tanques mecanicamente agitados com projetos que levem em conta a superficie de
troca térmica e o formato do tampo. Devido ao aumento consideravel de volume a cada reacdo é
sugerivel que as duas primeiras reagdes ocorrem em um tanque, enquanto a terceira reagao tome

parte em um outro recipiente, de maior volume.

O uso de impelidores do tipo pas inclinadas de 45° sdo indicados para as duas primeiras
reacdes, onde a suspensdo de sélidos é um parametro crucial para garantir a mistura do meio
reacional. Para a terceira reacdo € indicado o uso de impelidores do tipo turbina de Rushton, que

proporciona misturas mais eficientes para sistemas de liquidos imisciveis.
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E recomendavel o uso de chicanas principalmente na primeira reaco, quando a razao entre
o nivel de liquido e o didmetro do reator é baixa, o que favorece a formagéo do indesejado vortice

em torno no eixo do impelidor.

As simulagdes simplificadas monofésicas em regime estacionario se mostraram uma
poderosa ferramenta para o entendimento em um primeiro momento do comportamento das
simulacdes com relacdo a parametros de geometria, malha e escolha de modelos. A partir destas
simulacbes foi possivel testar aspectos geométricos, técnicas de modelagem da geometria,
diferentes tipos de malhas e os modelos de turbuléncia e escoamento rotacional em um tempo habil
de horas ou dias, bastante util quando comparado com 0s modelos transientes multifasicos onde as

simulacdes levam semanas ou meses.

As simulagdes transientes multifasicas geraram resultados referentes a distribuicdo de
solidos no sistema. De acordo com 0 modelo empregado, a velocidade de 500 RPM, praticada na
producdo de rincoforol em bancada, ndo é indicada para suspensdo de magnéesio em THF na
geometria analisada. A velocidade prevista para suspensao de sélidos através da correlacdo de
Zwietering de 850 RPM mostrou-se subdimensionada, e apesar de apresentar boa movimentagao

da fase sélida, ndo apresentou uma distribuicdo satisfatoriada mesma.

A velocidade de 1200 RPM também foi analisada. Nesta condigdo, para a regido entre eixo
e parede do tanque, a distribuicdo de sélidos se manteve proxima aos valores ideiais de
homogeneidade. Também apresentou uma excelente performance em relacdo a altura da nuvem de

solidos, que ultrapassou os 90% da altura do nivel de liquido no tanque.
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7. Sugestodes futuras

Esta pesquisa pode servir de base para outras. No campo do monitoramento de reag6es
através de analise computacional de imagens ha muito o que ser explorado. O programaainda deve
ser aplicado em um sistema com agitacdo e pode ser adaptado para acompanhar as oscilacfes na

superficie do liquido.

Pode ser utilizado para monitorar reacGes em tempo real e pode ser estudado seu alcance e
aplicabilidade em outras reaces e para escalas experimentais diferentes. E possivel também alterar
0 codigo de forma que acompanhe a variacdo do volume de liquidos para processos em semi-

batelada e ser estudada a abordagem do algoritmo e adapta-loao uso de redes neurais.

Quanto a malhatérmica deste processo é possivel modelar atransferéncia de calor no reator
em funcgédo do tempo, desenvolvendo expressdes para determinar umatemperatura fixa de operagéo
para camisado reator ou até desenvolver uma curva de temperatura, fazendo com que atemperatura

da camisaseja programavel e se adapte ao perfil de calor trocado com o reator.

Sugere-se também um estudo especifico para determinar a temperatura interna do reator
que deve se ter como objetivo durante a operacéo, tendo em vista um étimo entre o custo energético

para se manter a temperatura, o tempo de reacao e a seletividade da reacéo.

Para isto seriam necessarias pesquisas voltadas para determinagéo das leis de taxa de reacao
para cada uma das reagdes, estas pesquisas sdo imprescindiveis para o entendimento das rea¢des e

para o posterior scale-up.

Também podem ser desenvolvidas curvas com relacdo a velocidade de agitacdo do meio
reacional, fazendo com que a velocidade de agitacdo se adapte ao volume de liquido de forma a

atuar em uma relacdo 6tima entre energia fornecida ao sistemae requerida pelo motor.

Quanto a fluidodindmica do sistema, os modelos sugeridos neste trabalho podem ser
avaliados experimentalmente, também sdo sugeridos estudos que trabalhem o projeto dos
componentes e relagdes geométricas, alterando posicionamento do impelidor, projeto do impelidor,

projeto de chicanas, entre outros.

Um estudo experimental e numérico focado na ampliacdo de escala também é sugerido,

pode ser utilizado os equipamentos ja existentes no LPgRN (os reatores encamisados de 1L e 10L)
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para estudar quais os parametros de semelhanca geométrica que se engquadram neste sistema,

possibilitando o desenvolvimento de uma planta de maior escala no futuro.
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