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RESUMO

A utilizacdo de 6leo combustivel na inddstria é fundamental para a geragdo de
energia térmica, no entanto é um processo que gera residuos téxicos ao meio ambiente e
dificulta a recomercializa¢do do 06leo utilizado. Um dos processos de separacdo desses
residuos é a flotagdo com ar empregando microbolhas para efetuar uma eficiente
separacdo. Nesse sentido, um estudo sobre a concepcdo do processo de producédo de
microbolhas e o dimensionamento do tamanho de microbolhas foi realizado, empregando
opcionalmente um surfactante quimico e um biossurfactante para possibilitar a distin¢do
do processo sem e com o efeito de agentes coadjuvantes na reducdo do tamanho das
microbolhas. O propésito, pois, foi a aplicagdo das microbolhas em um sistema de
flotacdo conhecido como Torre de Saturacdo Induzida. Esse estudo foi desenvolvido com
a construcdo de um prot6tipo denominado de Unidade de Medicdo de Microbolhas com
as medicOes da Vazao de Ar e da Vazao de Liquido no sistema, utilizando o controlador
Arduino UNO R3 para operacao e uma associacdo de uma GoPro Hero 6 com lentes de
microscopio para a medicdo das microbolhas. Na etapa experimental, 3 planejamentos
fatoriais do tipo Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR) foram realizados a
fim de perceber os efeitos estatisticamente significativos para futuros planejamentos
experimentais. Os planejamentos foram denominados de Fluidodindmico para oS
parametros de VVazdo de Ar e Vazdo de Liquido; Quimico com as semelhantes variaveis
independentes do Planejamento Fluidodindmico, mas com a variacdo do potencial
hidrogeniénico e da concentracdo do surfactante dodecilsulfato de sodio (SDS) e
Biologico, semelhante ao Quimico, mas com a concentracdo de extrato metabolico do
biossurfactante produzido pela bactéria Pseudomonas cepacia. Ao melhor ensaio de cada
planejamento, foi adicionada uma concentracdo de 200 mg-L! de dleo lubrificante para
averiguar a influéncia do composto hidrofébico nas respostas estudadas. Em todos os
ensaios, foram medidas manualmente as varidveis dependentes Diametro de Sauter
Din&mico, Diametro de Sauter Estatico e Altura de Neblina de Microbolhas. As anélises
resultaram em: didmetros de microbolhas médios entre 14 e 74 um durante 10 min de
processo de producdo de microbolhas e com uma estabilidade de medicéo e de producao;
alturas de até 20 cm de coluna d’agua de produgdo de microbolhas; consideragdes fisicas
e estatisticas possiveis sobre a variacdo dos parametros de entrada em relacao as respostas
analisadas e percepces sinergéticas da importancia da aplicacdo do 6leo como parametro
essencial na producdo de microbolhas. O presente trabalho, portanto, foi desenvolvido
com as finalidades de estimar os didmetros de microbolhas e estimular a aplicacdo de
surfactantes no processo de flotacéo, principalmente os biotecnologicamente produzidos
diante da baixa toxicidade e da elevada biodegradabilidade desses biocompostos, visando
a separacdo agua/dleo no sistema de Torre de Saturacdo Induzida.

Palavras-chave: Arduino. Biossurfactante. DCCR. Diametro de Sauter. Separacao
agua/dleo. Torre de saturacao induzida.



ABSTRACT

The fuel oil is a fundamental parameter for the thermal generation, however the
toxic wastes that are spilled by this process damage the environment and hamper the sale
of the refurbished oil. One of the efficient separation processes of these wastes is the air
flotation through the microbubbles. In this sense, a study about the comprehension of the
microbubble production and the measurement of the microbubbles size was developed,
utilizing optionally 1 chemical surfactant and 1 biosurfactant to distinguish the influence
of the auxiliary compounds in the reduction of microbubble size. The aim of this work,
therefore, is the application of the microbubbles into a flotation system called Induced
Saturation Tower. Besides, this study was performed by the building of a prototype called
Microbubble Sizing Unit with the measurement of Air and Liquid Flows in the system,
utilizing the Arduino UNO R3 board to control and a combination of a GoPro Hero 6 and
microscope lens. In the experimental step, 3 factorial designs as Central Composed Rotate
Design (CCRD) were made to understand which effects are statiscally significant for
future factorial designs. These designs were named as Fluidynamic for the parameters Air
and Liquid Flows; Chemical with the same variables of the the Fluidynamic Design, but
with the variation of the hydrogenionic potential and the surfactant concentration of
sodium dodecylsulfate (SDS), and Biological, same as the Chemical, however with the
biosurfactant produced by the bacterium Pseudomonas cepacia. For the best assays in
each design, there was addicted an oil concentration of 200 mg-L™ to investigate the
influence of the hidrofobic compound. In every assay, there were measured manually the
dependent variables Dynamic Sauter’s Diamenter, Static Sauter’s Diameter, and
Microbubble Mist Height. The responses resulted in: microbubbles average diameters
between 14 and 74 pm during 10 min of microbubbles production and with a stability of
measurement and production; heights until 20 cm of water column of microbubbles
production; physical and statistical possible considerations about the variation of the
entrance parameters, and synergetic perceptions from the importance of the oil
application as an independente variable. The work, therefore, was delevoped with the
aims of estimation of the microbubbles diameters and promote the surfactant application
in air flotation systems, mainly the biotechnological produced according to the low
toxicity and the high biodegradability of these biocompounds, looking for the water/oil
separation in the Induced Saturation Tower.

Keywords: Arduino. Biosurfactant. CCRD. Induced saturation tower. Sauter’s diameter.
Water/oil separation.
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1 INTRODUCAO

O despejo inadequado de efluentes com elevada concentracdo oleosa vem
causando tanto a morte da biota em rios, lagos e mares, quanto a intoxicacdo dos seres
humanos por esses compostos hidrofobicos. Os sintomas em seres humanos podem ser
anormalidades renais, hepaticas, pulmonares, reprodutivas e até genéticas, refletindo a
importancia de um tratamento eficiente da agua para ndo permitir essa contaminacao
desenfreada. Ademais, pode-se até relacionar o elevado aumento de doencas psicoldgicas
apos o inicio da revolugdo industrial com um intenso despejo de contaminantes oleosos
na agua (RAMIREZ et al., 2017).

Esta necessidade de tratamento da agua oleosa pode ser solucionada, dependendo
da concentragcdo do 6leo na agua e sendo recomendada a utilizacdo dos sistemas de
decantacdo, centrifugacdo, hidrociclones e flotacdo. A variacao da técnica a ser aplicada
sera conforme as condi¢es inicias da mistura agua/éleo e do tempo necessario para haver
esta separacdo. Um dos sistemas em estudo é a Torre de Saturacdo Induzida (TSI) por
promover a mescla de especificidades nas diferentes técnicas de flotagdo como a
Eletroflotagdo, a Flotacdo por Ar Dissolvido (FAD) e a Flotagdo por Ar Induzido (FAI)
(IATI, 2017). Este sistema utiliza a acdo de microbolhas para a colisdo e a agregacao com
contaminantes oleosos, tendendo a separacédo das fracGes diluidas do 6leo na dgua. Além
da elevada producgdo de microbolhas, a eficiéncia desse sistema de flotacéo € cabivel pela
acdo sinergética entre a pressurizacdo induzida das microbolhas, a verticalizacdo do
sistema, a progressiva remocdo em série do 6leo e a utilizacdo dos surfactantes, agentes
intensificadores do processo de remocao (YU; HAN; HE, 2017).

A capacidade de agregacao a compostos hidrofdbicos e hidrofilicos permite aos
surfactantes e aos biossurfactantes a aplicabilidade na remocao de poluentes oleosos em
processos de flotagdo, auxiliando na manutencdo do tamanho das microbolhas e na
remocdo do Oleo, diferenciando os biossurfactantes dos surfactantes pela elevada
biodegradabilidade e baixa toxicidade desses biocompostos. A variacdo do potencial
hidrogenibnico dos surfactantes/biossurfactantes e fundamental em uma analise adequada
da variagéo do tamanho e da velocidade das microbolhas, pois a alteracéo da carga elétrica
promove mudancas na polaridade, refletindo alteragdes significativas nas propriedades
fundamentais desses compostos anfipaticos: as tensdes superficial e interfacial. Essas

flutuagdes na polaridade permitem uma maior ou menor atragdo das microbolhas com as
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goticulas de 6leo, sendo, portanto, necessarias em uma correta investigacdo do fenémeno
(SANTOS DA SILVA et al., 2015).

A manutencdo do tamanho das microbolhas também é um pardmetro essencial na
eficiéncia de remocéo de 6leo em agua, sendo importante perceber qual € a variacdo da
concentracdo dos surfactantes, da vazdo de microbolhas e do potencial hidrogeni6nico
para que seja possivel alcancar condicdes ideais de remocdo de 6leo (WANG et al., 2015).

O planejamento de experimentos, enquadrado na linha de Modelagem, Simulagéo
e Controle de Processos, merece uma atencao especial por ser a ferramenta adequada para
evitar o delongado e tedioso processo de ‘“tentativa-e-erro”. O bom senso e as
experiéncias nos experimentos levam o pesquisador ao encontro dos primeiros passos
para a identificacdo dos efeitos mais influentes no processo, necessitando apenas de um
conhecimento estatistico para a fundamentacédo das ideias (CALLAO, 2014).

As ferramentas para aplicar as microbolhas de modo uniforme precisam estar
alinhadas para que qualquer alteragdo no tamanho das microbolhas possa ser justificada
pela teoria ou pelos experimentos. Logo, é importante analisar os resultados obtidos nos
planejamentos experimentais a fim de estabelecer sob que condicbes as microbolhas

podem ser produzidas.
1.1 OBJETIVO GERAL

Determinar as melhores condi¢des operacionais de producdo de microbolhas,
utilizando surfactantes como agentes coadjuvantes e visando a aplicacdo na flotacdo de

agua oleosa.
1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Construir um protdtipo de medi¢do de microbolhas por fotografia.

e Auvaliar a influéncia da vazdo de liquido e da vazdo de ar no processo de
producdo de microbolhas através de um Delineamento Composto Central
Rotacional (DCCR).

e Avaliar a influéncia da vazdo de liquido, da vazdo de ar, do potencial
hidrogenibnico (pH) e de um surfactante sintético e um biossurfactante como
coletores no processo de producdo de microbolhas através de um
Delineamento Composto Central Rotacional.

e Medir como pardmetros de resposta as variaveis: Didmetro de Sauter

Dinamico, Diametro de Sauter Estatico e Altura de Neblina de Microbolhas.
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Comparar as melhores condi¢cdes obtidas nos Planejamentos Fatoriais com

experimentos nas semelhantes condi¢Bes operacionais e em presenca de 6leo.
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2 REVISAO DE LITERATURA

A problematica da agua oleosa apresenta diversas tratativas e as bases para a
solucdo dos imbrdglios encontram-se desde a origem do problema até as ferramentas

plausiveis para soluciona-lo.
2.1A CONTAMINACAO DA AGUA NO OLEO COMBUSTIVEL

O o6leo combustivel, derivado do petroleo, tem aplicabilidades no aguecimento de
fornos e caldeiras para geracdo de energia térmica nas industrias. O 6leo combustivel
pode ser classificado em (BRASIL, 2017):

e OCAL1 —elevado teor de enxofre e baixo limite de viscosidade.

e OCAZ2 —elevado teor de enxofre e elevado limite de viscosidade.
e OCBL1 - baixo teor de enxofre e baixo limite de viscosidade.

e OCB2 - baixo teor de enxofre e elevado limite de viscosidade.

e OC3 - teor de enxofre e limite de viscosidade acima do permitido.

Este 6leo, ao ser aquecido, reduz a viscosidade e apresenta uma tendéncia a
agregar compostos hidrofilicos e outras substancias inorganicas a medida que percorre as
tubulacbes industriais. Um Oleo contaminado com agua apresenta uma reducdo na
eficiéncia para a geragdo de energia, pois, além de ser um contaminante, a dgua é também
o resultado da combustdo do 6leo, retardando a reacdo quimica entre o éleo e o gas
oxigénio para formar gas carbonico e agua. Logo, um excesso de agua no oOleo dificulta a
geracdo de energia térmica, formando as denominadas borras de éleo (AWAD et al.,
2017).

Os métodos para resolver esse problema de contaminacgdo séo: o uso de um Gleo
com uma elevada qualidade, aumentando os custos de aquisicao; a manutenc¢édo do sistema
de queimadores para evitar contaminacGes por agua e substancias inorganicas e a

aplicacdo de processos de separacgdo eficientes da mistura dgua/dleo.
2.2 PROCESSOS DE SEPARA(;AO AGUA/OLEO

Cada processo de separacao de mistura dgua/oleo é fundamentado em principios
fisicos simples para alcancar a maior eficiéncia possivel de remocdo. Normalmente, as
fragdes de 6leo dispersas na agua precisam ser unidas para formar uma coalescéncia
(MAZUMDAR; JAMMORIA; ROY, 2017). Entre os diversos métodos de separacdo de



20

agua/dleo, existem os processos de decantacdo, centrifugacdo, remocéo por hidrociclone
e flotac&o.

A decantacdo e a centrifugacdo sdo processos para uma separacgdo de 6leo, onde a
proporcao entre a agua e o0 0leo tende a se aproximar da igualdade. A diferenca entre os
processos é o tempo de estabilizacdo entre as fases hidrofilica e hidrofébica, sendo este
bem menor para a decantacdo em relacdo a centrifugacdo. As desvantagens da
centrifugacdo sdo os riscos de ocorrer um acidente, 0 gasto energético da maquina e a
manutencdo do equipamento. Logo, 0s processos de remocao de 6leo por decantacdo e
centrifugacdo sdo mais grosseiros (LEONE et al., 2015).

A remoc¢do por hidrociclone é um processo mais refinado, porque separa
instantaneamente as particulas hidrofobicas das hidrofilicas através da forca centrifuga
aplicada no equipamento. O grande problema do hidrociclone é que a separacdo nao é
uniforme, pois as goticulas de 6leo podem apresentar diferencas entre as massas
especificas diante de uma maior ou menor solubilizacdo em agua (LIU et al., 2017).

Uma goticula de dleo solubilizada em agua tem geralmente trés divisdes: uma
camada interna mais concentrada e estavel em ions negativos; uma camada intermediéria,
denominada de camada de Stern, com uma menor concentracdo de carga negativa, e uma
camada Difusa, indicando a transicao entre a goticula de 6leo para 0 meio aquoso. A uniao
entre as camadas de Stern e Difusa configura a Dupla Camada Elétrica do dleo, cuja
funcdo é apresentar um comportamento repulsivo entre goticulas de 6leo com similares
cargas elétricas (JUNIOR, 2015).

O processo de flotagdo também tem a funcdo de refino, como na remocéao por
hidrociclones, porém permite que o dleo solubilizado em &agua apresente uma maior
variacdo da massa especifica sem uma elevada de perda de eficiéncia na remocéo do 6leo.
Esse processo ocorre a partir de uma desestabilizacdo da Dupla Camada Elétrica,
favorecendo uma compactacdo das goticulas de 6leo, fendmeno conhecido como
coagulagdo. Em seguida, através do fenémeno da floculacdo, normalmente por aplicacao
de microbolhas, os coagulos formados coalescem e sdo separados (SATHTHASIVAM;
LOGANATHAN; SARP, 2016).

Os mecanismos de coagulacéo e floculagdo com microbolhas desenvolvidos e em
desenvolvimento, definem as técnicas de separacdo por flotacdo, muito utilizadas nas
industrias. Entre as técnicas de flotacdo, encontram-se: a Eletroflotacdo, a Flotacdo por
Ar Dissolvido (FAD), a Flotagdo por Ar Induzido (FAI) e a Torre de Saturagdo Induzida
(TSI) (JUNIOR, 2015).
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A Eletroflotacdo é a separacdo com microbolhas a partir da eletrélise na mistura
agua/oleo. Esse processo, apesar de produzir microbolhas entre 10 e 40 um, ocorre com
uma velocidade de formagéo de microbolhas muito baixa (KYZAS; MATIS, 2016).

Na Flotacdo por Ar Dissolvido, as microbolhas sdo formadas pelo mecanismo de
pressurizacdo de agua e ar em bombas pelo processo de cavitacdo. Normalmente, o
tamanho de bolha é entre 20 e 100 um (ETCHEPARE et al., 2017).

Na Flotagdo por Ar Induzido, as microbolhas, com faixa de tamanho entre 50 e
1500 pum, séo geradas pela inclusao de um dispersor de ar no sistema, cuja funcao é definir
um tamanho minimo de saida de microbolhas (PAINMANAKUL et al., 2010).

A Torre de Saturacdo Induzida (IATI, 2017) foi desenvolvida em base as
vantagens das FlotacGes por Ar Dissolvido e Induzido, além de agregar coagulantes
quimicos ou bioguimicos como surfactantes e biossurfactantes para aproximar-se dos
tamanhos de bolha verificados na eletroflotacdo. Ademais, uma outra vantagem do
processo TSI é a divisdo em série da separacao, favorecendo o acompanhamento da
eficiéncia da remogdo de dleo até alcancar a concentragéo de 20 mg-L* (BRASIL, 2011).

Logo, é o processo mais indicado para testar a separacdo agua/dleo.
2.3 SURFACTANTES E BIOSSURFACTANTES

A pequena solubilidade do dleo em &gua pode ser atenuada por meio dos
processos de separacdo. Ha, no entanto, limitagcdes para ocorrer a maxima separacao entre
0 6leo e a agua, necessitando a aplicacdo de agentes intensificadores para proporcionar
uma remocdo de Gleo aceitavel. Os surfactantes e os biossurfactantes sdo moléculas
capazes de agregarem-se tanto a compostos hidrofébicos, quanto a compostos
hidrofilicos, conferindo a caracteristica anfifilica ou anfipatica a essas moléculas,
denominadas de lamelas. Essa biparticdo reflete uma propriedade apolar em uma regiao,
normalmente, alifatica da molécula e uma polarizacdo de uma segunda regido molecular,
onde existe uma classificacdo para os surfactantes/biossurfactantes diante da carga
elétrica deste segmento polar (VARJANI; UPASANI, 2017). Logo, esses compostos
alifaticos podem ser divididos em: catidnicos, por apresentarem uma carga positiva;
anibnicos, por apresentarem uma carga negativa; nao-iénicos por ndo disporem de cargas
elétricas positivas ou negativas e anfotéricas ou zwitteribnicos por variarem a carga
elétrica a depender do meio em que estdo inseridos. Na Figura 1, pode-se perceber
claramente uma representacao da diferenca entre os segmentos hidrofilico e hidrofobico
(ALMEIDA et al., 2016).
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Polar A polar
Figura 1 — Identificacdo dos Segmentos Polar e

Apolar dos Surfactantes e Biossurfactantes
Adaptado de Lenin&Joy (2017)

Quando as lamelas comecam a ser inseridas em um meio heterogéneo liquido,
como 6leo em agua, as polaridades semelhantes irdo se combinar. A quantidade de 6leo
solubilizada em &gua ira ser atraida pelo segmento apolar dos
surfactantes/biossurfactantes, formando, geralmente, um conjunto tridimensional esférico
denominado de micela, conforme pode ser visualizado na Figura 2. O momento em que
as lamelas, inicialmente dispersas no meio, sdo combinadas neste arranjo micelar é o
momento da formag&do da Concentracdo Micelar Critica (CMC) (OTZEN, 2017).

Figura 2 — Estrutura Micelar com mais
de um Tipo de Surfactante
Adaptado de Saavedra et al. (2017)

O complexo entre 6leo e surfactante ou biossurfactante €, entdo, um envoltdrio
que protege o Gleo de dispersar-se no meio, apesar desses compostos anfifilicos atuarem
também como dispersores de 6leo, o qual € um processo mais instavel, em relacdo a
agregacdo. Quando o 0leo é protegido pelo arranjo micelar, significa dizer que as forcas
de repulsdo entre 4gua e 6leo serdo intensificadas, isto €, haverd um aumento entre a

tensdo interfacial entre o 6leo e a agua. Quando as forgas de repulsdo relacionam um
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composto liquido e o ar, é dada a nomenclatura de tensdo superficial, sendo esta
basicamente a diferenca de terminologia. As duas tensdes, no entanto, referem-se a maior
ou a menor repulsdo entre as fases (MILLER; AKSENENKO; FAINER, 2017).

Se 0 inverso acontece, ou seja, uma goticula de dgua esta presente no 0Oleo e é
rodeada pelo arranjo micelar, as fortes Pontes de Hidrogénio sdo enfraquecidas pela
presenca dos surfactantes ou dos biossurfactantes, causando uma reducdo da tensdo
interfacial. Por este motivo, os surfactantes e os biossurfactantes sdo também
denominados de tensoativos, pois sdo capazes de tanto de fortalecer, quanto de
enfraquecer as ligacbes intermoleculares (SINZATO; DIAS; CUNHA, 2017). Esta
reducdo da tensdo interfacial no meio é limitada, conforme pode ser visualizada na Figura
3. Quando ¢ alcancada a CMC, ndo importa a quantidade do similar tensoativo aplicada,
porque a tensdo ndo sera mais reduzida. Este experimento pode ser explicado pela teoria
de misturas, em que uma propriedade intensiva final sera a combinagdo do somatério do
produto entre as propriedades intensiva e extensiva iniciais, ou seja, um meio termo entre
as forcas de repulsdo da dgua e do tensoativo (FAINERMAN et al., 2016). As explicacdes
de mudanca da tensdo interfacial sdo necessarias para entender a razdo pela qual é
preferivel utilizar uma grande quantidade de agua nos processos de flotagéo, pois havera
a maior probabilidade do fortalecimento de tensdo interfacial do 6leo, do que o
enfraquecimento da tensdo interfacial da dgua, haja vista a maior estabilidade de formacéo

micelar nas poucas goticulas de 6leo solubilizadas.
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Figura 3 — Comparacdo entre as Tensdes Superficiais e as Concentracoes
de Surfactante
Adaptado de Wang et al. (2017)
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Os surfactantes ndo apenas diferenciam-se dos biossurfactantes porque aqueles
sdo produzidos a partir de mecanismos quimicos de reacdo, todavia 0s compostos
biossintetizados apresentam uma elevada biodegradabilidade e uma pequena toxicidade
para 0 meio (SOARES DA SILVA et al., 2017).

Com a finalidade de ratificar essa importancia dos biossurfactantes, pode-se
examinar o acidente da plataforma Deepwater Horizon, ocorrido em 2010, quando houve
o derramamento de cerca de 800 milhdes de litros de petrdleo no Golfo do México. Apos
varias tentativas desordenadas de remediacdo com surfactantes, foi verificado o aumento
da toxicidade no ambiente marinho, indicando como os surfactantes podem ser toxicos
(FROMETA et al., 2017).

2.4 INFLUENCIA DOS PARAMETROS FISICO-QUIMICOS NA
PRODUCAO DE MICROBOLHAS

De acordo com o Diagrama de For¢as de uma Unica bolha de ar em didametro
milimétrico diluida em agua, pelo menos trés forcas podem ser empregadas: uma Forca
Peso (Fp) decorrente da massa da bolha de ar, uma forga reacionéria ao peso que é o
Empuxo (Em) e uma forca que retarda a ascensdo da bolha, denominada de Arraste.
Inicialmente, a Forga Peso, dada pela Equacdo 1, é definida como o produto da massa da
bolha (my) com a aceleragdo gravitacional (g), em que a massa da bolha, dada pela
Equacdo 2, pode ser expressa pela equacdo em termos da massa especifica do ar (par) €
do volume da bolha (V). Esse volume é dado pela Equacéo 3, expressa pelo raio da bolha

(rb), considerada esférica. A combinacdo das Equages 1, 2 e 3 resulta na Equacéo 4.

Fp=my-g 1)

my = Par " Vp (2)

Vbzg'ﬂ'rb3 (3)
4

FP=§'par'g'7T'rb3 (4)

A Forca de Empuxo, dada pela Equagéo 5, apresenta o similar processo de
deducédo da Forca Peso, diferenciando-se pela substituicdo da massa especifica ar pelo
fluido (pr) ao qual a bolha esté inserida. A substituicdo da Equacéo 3 na Equacéo 5 resulta

na equacao 6.
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Fu =0y Vs g ®)
4
EM=§-,0f-g-7't-rb3 (6)

A Forca de Arraste pode variar dependendo do nimero de Reynolds. Se este
Reynolds for menor do que 1, o teorema de Stokes dado pela Equacdo 7, relaciona a Forca
de Arraste com a viscosidade dindmica do fluido (us), o raio da bolha (rv) e a velocidade
terminal (v«), a qual representa a velocidade maxima e constante da bolha no fluido
(BIRD; STEWART; LIGHTFOOQT, 2002).

Fp=6-T U1 Ve (7

O somatorio vetorial das forcas: Peso, de Empuxo e de Arraste resulta na Forca
Resultante (Fr), dada pela Equagdo 8. Outrossim, a Forca Resultante também pode ser
relacionada com a multiplicacdo da massa da bolha pela aceleracao da bolha (ab), como
observado na Equacdo 9. Como, neste caso, admite-se uma velocidade constante, a
aceleracdo da bolha, dada pelo quociente da variagdo da velocidade (0v) pela variagdo do
tempo (0t) ¢ nula. Logo, a For¢a Resultante também ¢é anulada e pode-se reescrever a
Equacdo 8 em 10 substituindo-se as Equacbes 4, 6, 7 e 9 (BIRD; STEWART,
LIGHTFOOT, 2002).

FR:mb'ab (9)
4 3 4 3
0= pr g m m® =3 Por g M 1> =6 T Ty Ve (10)

O intuito em reescrever as equacOes € isolar a velocidade terminal dada pela
Equacdo 11. Portanto, em um regime permanente e laminar, com um sistema diluido e
isotérmico, a velocidade terminal depende, entdo, diretamente do quadrado do raio.
Quanto maior o raio, maior a velocidade da bolha, ou seja, uma menor probabilidade de
colisdo com e adesdo a eventuais particulas laterais. O contrario também é valido: quanto
menor for o raio, menor sera a velocidade da bolha, significando uma maior probabilidade
de colishio com e adesdo a eventuais particulas laterais (BIRD; STEWART;
LIGHTFOOT, 2002).

Voo =29 Ty%* (pf = Par) - (9 1) (11)
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No caso de uma remocéo de 6leo na agua atraves de microbolhas, a velocidade
ndo pode ser tdo grande devido a dois fatores. O primeiro é um aumento do raio da
microbolha, tornando-a uma bolha comum e reduzindo a eficiéncia de remogéo e o
segundo significa uma velocidade tdo elevada que ndo haveria tempo suficiente para
formarem-se as interagdes intermoleculares, ou seja, 0 complexo 6leo-bolha ndo poderia
ser formado. Ademais, em uma velocidade muito baixa diante de um pequeno raio, talvez
a microbolha ndo tenha uma forga de empuxo suficiente para arrastar as goticulas de 6leo
presentes na agua (HANOTU et al., 2013).

Em ambos os casos, ainda pode existir a atracdo por particulas mais densas,
causando por exemplo o efeito de parede. Se uma microbolha é lancada em uma tubulagéo
muito fina, as paredes ao redor certamente irdo atrai-la e fixa-la. A medida que outras
microbolhas vdo sendo lancadas, camadas de microbolhas podem se formar e dificultar
uma estimativa da velocidade das microbolhas, além de atrapalhar a passagem de outras
microbolhas (KITAGAWA,; DENISSENKO; MURALI, 2017).

Entre outros fatores que alteram a velocidade de uma bolha ascendente, existem a
pressdo, a temperatura e a presenga de outros componentes, alterando, por exemplo, o
potencial hidrogenibnico (pH) e a tensdo superficial do meio. A pressao interna de uma
bolha (Pi), a partir de um tamanho micromeétrico, é normalmente fundamentada pela
equacdo de Young-Laplace, onde esta pressdo é dada pela soma da presséo externa (fora
da bolha, P¢) e do quociente entre o dobro da tensdo superficial (y) e o raio da bolha (rv),
conforme pode ser visualizado pela Equagdo 12. A medida que uma bolha ascende em
um meio aquoso, o ar dissolvido no meio colide contra a bolha e ha a coalescéncia. Esta
unido proporciona o aumento do raio (consequentemente da velocidade também) e a
reducdo da pressao, atendendo ao modelo do gas ideal, dado pela Equacéo 13 dos gases
ideais, e relacionando o volume da bolha (Vb), 0 nmero de mols (n), a constante universal
dos gases (R) e a temperatura do ar (Ta) (VAFAEIL; BORCA-TASCIUC; WEN, 2014).

Pi=P 42y ()" (12)
P Vy=ng " R-Ty (13)

A partir dessas relagdes, pode-se perceber a importancia da manutencdo da
temperatura para evitar as variagdes do tamanho do raio da bolha, porque uma elevada
variacgdo da temperatura pode contribuir com as flutua¢Ges na presséo interna e no volume

da bolha. Ademais, a tensdo superficial entre a bolha e 0 meio ndo pode ser reduzida ao
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ponto da pressdo interna se igualar a pressao externa, pois causaria 0 rompimento do
envoltorio e o desaparecimento da bolha. Agentes quimicos como surfactantes ou
bioguimicos como biossurfactantes proporcionam a reducdo da tenséo superficial. Logo,
um controle dessa concentracdo de surfactante no meio deve ser também estabelecido
com a finalidade de néo reduzir em demasia a tenséo superficial (SUMMERTON et al.,
2017).

Uma atencdo a um fendmeno dos surfactantes e dos biossurfactantes deve-se ao
limite minimo de tens&o superficial. Quando o meio encontra-se na Concentracdo Micelar
Critica (CMC), a tensdo superficial ndo pode ser reduzida apenas aumentando a
concentracdo destes compostos anfipaticos, porque é 0 momento em que as lamelas em
excesso comecaram a formar a estrutura micelar, seja entre si, ou seja com outros
componentes. Logo, deve-se encontrar a concentracdo ideal de surfactante ou de
biossurfactante para a manutencao da tensdo superficial (ALMEIDA et al., 2016).

Se a adicdo de compostos surfactantes reduz a tensdo superficial, ndo haveria a
intencdo de aplica-los na producgéo de microbolhas. As respostas para esse problema estdo
na finalidade de producdo das microbolhas e na carga elétrica dos surfactantes. Se as
microbolhas sdo produzidas com o intuito de remover o 0leo, os surfactantes funcionarao
como um adesivo, intensificando a atragao por forcas intermoleculares entre a microbolha
e 6leo. Alem da maior adesdo, as lamelas dos surfactantes tendem a se encaixar entre as
moléculas de agua que formam o envoltério da microbolha pela fracdo apolar da
molécula, combinando com a semelhante polaridade do ar. No momento em que as
microbolhas passam a ser rodeadas por lamelas de surfactantes, ha a formagdo de uma
protecdo por cargas elétricas, ou seja, a medida que outra bolha com semelhante estrutura
micelar aproxima-se, existird a repulsdo por semelhante carga elétrica, porgquanto
impedindo a coalescéncia entre e mantendo o tamanho de microbolhas. O controle do
potencial hidrogenibnico, pois, é essencial em qualquer processo por separagdo com
microbolhas tanto pelas razes de aumento de eficiéncia de remocdo de 6leo, quanto pela
manutencdo do tamanho da microbolha (SATHTHASIVAM; LOGANATHAN; SARP,
2016).

Em razdo dos fatores citados e da possibilidade do controle de processo, uma
investigacdo das variagdes de concentracdo de surfactante, potencial hidrogeniénico e

vazdo de liquido e vazao de ar pode ser realizada.

2.5 DIAMETRO DE SAUTER
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Na caracterizacdo de particulas, uma das formas mais utilizadas na determinacéo
do didmetro médio € o Diametro de Sauter (ds), por combinar a fracdo das particulas (xi)
com cada diametro (Di) (CREMASCO, 2012). Na medi¢do de microbolhas, com
frequéncia aparece o didametro de Sauter, expresso pela Equacdo 14, para indicar uma
média dos diametros (HERNANDEZ-ALVARADO et al., 2017).

ds = (X2 (x - D7) (14)

2.6 PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTOS E OTIMIZACAO DE
PROCESSOS

O desenvolvimento tecnolégico na estatistica promoveu um abandono dos
arcaicos métodos de “tentativa e erro” no campo da engenharia. Se um problema precisa
ser resolvido, deve-se atestar a veracidade da solucdo com a menor quantidade de
experimentos possivel, desde que ndo haja a perda de informacdes essenciais na sele¢do
de condicdes 6timas do processo (BARROS NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2010).

Nesse sentido, no estudo de Planejamentos Fatoriais, a primeira ideia, portanto, é
realizar uma selecdo de varidveis independentes a serem trabalhadas no processo,
utilizando para essa escolha dois pontos fundamentais: 0 bom senso e a experiéncia de
trabalhos passados. Por exemplo, um pesquisador ndo vai comecar a testar a agdo de um
catalisador em uma temperatura de 0 K, ou seja, no zero absoluto. E preciso fazer os testes
em temperatura ambiente para depois variar as condicGes desejadas. Nao significa que
nunca sera possivel aplicar um catalisador a esta temperatura, mas 0s conceitos de
instabilidade, de custo e de reatividade dificultam esta aplicacédo, reforcando o balanco
entre 0 bom senso e a experiéncia. Logo, é preciso ter conhecimento pratico de um
processo (RODRIGUES; IEMMA, 2009).

As variaveis independentes sdo geralmente padronizadas para c6digos numéricos
com a finalidade de diminuir os erros existentes entre os elevados e os baixos valores de
distintas variaveis independentes. Uma concentracdo microbiana pode apresentar a ordem
de 108 células por mililitro, enquanto que a temperatura estudada em uma fermentacédo
pode ndo alcancar 30°C. Esta é a explicacdo pela qual é necesséaria a codificacdo das
variaveis independentes, transformando-as em niveis, 0s quais apresentam os valores
normalmente de -1, 0 e +1 (CANDIOTI et al., 2014).

Em segunda instancia, € preciso escolher um nimero de variaveis dependentes

para verificar como a mudanga da combinagédo de variaveis independentes ter o efeito
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nas variaveis dependentes. A partir destas sele¢fes, 0 numero de ensaios realizados nunca
sera a combinacdo de todos os valores das varidveis dependentes selecionadas, porque o
planejamento busca essa reducdo do nimero de experimentos. Entdo, varios modelos
estatisticos podem ser empregados adequadamente em funcdo do que se deseja estudar.
Entre os planejamentos dos fatores (fatoriais) que possibilitam estudar essa combinacao
de efeitos, existem: o Fracionario, o Delineamento Composto (DC), o Delineamento de
Faces Centradas (DFC), o Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR) e o
Plackett-Burman (RODRIGUES; IEMMA, 2009).

O planejamento Fracionario e o planejamento Plackett-Burman sdo utilizados
com o principio da triagem de variaveis, isto €, a analise dos efeitos, a qual é denominada
de analise dos contrastes, para a selecdo das variaveis mais importantes. E relevante citar
que esses planejamentos apresentam alguns padrbes de confundimento, porque ndo séo
planejamentos completos, sdo fracdes destes planejamentos completos. Logo, alguns
contrastes de segunda ordem podem ser confundidos com contrastes de terceira ordem,
indicando as limitagcdes desse modo de planejamento (BARROS NETO; SCARMINIO;
BRUNS, 2010).

Os Delineamentos Compostos de Faces Centradas e Central Rotacional sdo
extremamente utilizados quando ha& a necessidade de modelar algum processo por
entender que as variaveis independentes selecionadas ja sdo suficientes para explicar o
processo, necessitando apenas entender sob quais efeitos hd um determinado
comportamento. O Delineamento Composto apresenta 0s experimentos com variag0es
entre todos os niveis axiais (-1 e +1), sequido dos pontos centrais 0 (repetidos 3 vezes); o
Delineamento de Faces Centradas apresenta, além do Delineamento Composto, as
combinagbes entre 0s pontos axiais e 0s pontos centrais e 0 Delineamento Composto
Central Rotacional apresenta, além do Delineamento Composto, as combinacgdes entre 0s
denominados pontos clbicos (+ 2¥4, sendo k 0 nlimero de variaveis) e os pontos centrais,
totalizando 5 niveis (CANDIOTI et al., 2014).

Um anico planejamento ndo é o bastante para determinar as condi¢des 6timas
(otimizagdo) de um processo, até porque os imprevistos inicialmente citados podem
aparecer em outras situacdes mais refinadas. Se um gréafico entre o seno de uma grandeza
X e uma grandeza x for plotado e avaliado apenas a cada passo de 360°, a imagem vista
no grafico vai sempre parecer uma reta, quando apresenta, na verdade, grandes oscilacoes.
A mesma exemplificagdo é valida para uma simulacdo de processo: se a malha néo for

refinada o suficiente, algumas oscilacbes podem aparecer, impedindo a clara
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determinacéo dos erros. Logo, alguns planejamentos devem ser realizados para confirmar
a eficiéncia do modelo (BARROS NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2010).

Em qualquer planejamento de experimentos, no entanto, deve-se explicar como o
efeito apresentado para uma determinada grandeza é compativel com as teorias existentes,
indicando as razdes pelas quais 0 comportamento estatistico aproxima-se das ideias dos
pesquisadores. E inviavel, pois, realizar uma série de ensaios sem a fundamentagio

tedrica adequada.
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3 MATERIAIS E METODOS

A necessidade da medicao dos diametros das microbolhas surgiu da concepcao de
COmo 0s parametros no processo podem afetar ndo apenas o didmetro destas microbolhas,
como também uma remogao de 6leo eficiente, dependendo do flotador a ser empregado.
Logo, para uma investigacdo do tamanho das bolhas indispensavel para um processo de

flotacdo, foi necessario conceber um sistema para medi-las.

3.1 CONSTRUCAO DE SISTEMA PARA MEDICAO DE
MICROBOLHAS

O sistema de medicdo de microbolhas, denominado de Unidade de Medigdo de
Microbolhas, foi constituido por 3 etapas: 1) hidraulica e medicdo da vazao de ar; 2)

elétrica e de programacdo e 3) medi¢do do tamanho das microbolhas.
3.1.1 Etapa Hidraulica e de Medicéo da VVazéo de Ar

No sistema hidraulico, os seguintes componentes principais foram adquiridos e

montados:
e uma bomba de 1 hp de poténcia;
e um mandmetro de 0 a 100 kgf-cm?;

e 0 Tanque de Medicéo das Microbolhas (180 L), visualizadas as dimensdes

na Figura 4;

| Orificio com diametro igual a 25,6 mm

e

/

Suporte para o Posicionamento de
Objetos

meeessssss—————) | | Orificio com didmetro igual 2 9,6 mm

1%

620,0 mm
620,0 mm q
\‘
Y

510,0 mm

Figura 4 — Esquema de Tanque de Medicéo das Microbolhas
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e uma valvula esfera para o controle do fluxo de liquido;
e um sensor de fluxo de liquido;

e uma vélvula gaveta e

e uma valvula agulha.

Na medicdo da vazdo de ar, encontrou-se a dificuldade de mensurar pequenas
quantidades de ar no sistema, necessitando construir um instrumento para a medicao da
vazdo de ar, pois 0s rotdmetros existentes sdo caros, apresentam uma grande variacao e,
muitas vezes, o limite minimo de medicg&o ja é alto para o0 que o processo exige. Nesse
sentido, um medidor de ar foi construido utilizando:

e duas valvulas de retencao;

e um tubo de acrilico 25 mm;

e uma mangueira cristral,

e uma fita métrica de 1,0 m;

e um compartimento fechado para gua;

e 100 mL de glicerina (95%) e

e duas valvulas agulha para o controle do fluxo de ar.

Na esquematizacdo do processo de medigédo da vazéo de ar, visualizada na Figura
5, a pressdo negativa exercida pela bomba succiona o liquido (Fluxo “A”) do Tanque de
Medicdo de Microbolhas em maior quantidade e uma pequena fracdo de ar do ambiente
adentra (Fluxo “B1”) por uma vélvula de reten¢do, passa por uma coluna de glicerina
(95%), onde assume uma forma esférica, atravessa duas valvulas agulhas para a reducédo
da vazdo de ar e uma valvula de retencdo para evitar a passagem do liquido. A glicerina
foi escolhida por apresentar uma auséncia de coloracdo, uma massa especifica de 1260
kg-m= e uma viscosidade de 1,49 cP a 20°C, garantindo bolhas esféricas para serem
medidas. A mistura dos dois fluxos “A” ¢ “B1”, fluxo “C”, é direcionada para 0 processo
de producéo de microbolhas (IATI, 2016). Paralelamente ao fluxo “B1”, o fluxo “B2”
assume a funcdo de um medidor de pressédo, em cmH20, sem ter contato com a tubulagéo
de glicerina e sendo conectado a um compartimento fechado com agua. Logo, quando a
bomba é ligada, um certo volume acumulado de bolhas esféricas passa ao longo do tempo,
ou seja, a vazao de ar é determinada e esta vazdo € comparada com a altura deslocada de
agua desde o compartimento até a estabilizacdo do nivel na mangueira cristal, com a

finalidade de se ter uma medida online da vazdo de ar.
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Figura 5 — Representacdo do instrumento construido para a medicéo de
vazdo de ar com os fluxos: “A” para o liquido do processo, “B1” para o
ar, “B2 para dgua e “C” para a mistura do liquido do processo com o ar

O medidor de vazdo de ar, ao ser construido, foi submetido a diferentes fluxos
para determinacdo dos limites de medicdo de ar. A imersdo, no entanto, de qualquer
matéria em meios diferentes proporciona um fenémeno conhecido como refringéncia, isto
é, a passagem da luz através do meio em velocidades diferentes, causando uma ampliacao
ou uma reducdo da imagem do objeto, vista por um observador. Portanto, a bolha de ar
dentro do tubo com glicerina aparentava ter um diametro maior do que o observado por
fora da tubulacdo e necessitava de um fator de correcao.

Um dioptro é um sistema onde existem duas fases transparentes e com diferentes
refringéncias, ou seja, distintas permissividades a passagem de luz. Nesse sentido, foi
colocada uma chumbada do tipo oliva, observada na Figura 6, para determinar o grau de
aumento das bolhas passantes na tubulacdo de acrilico do medidor de vazdo de ar,

garantindo a veracidade da determinag&o do tamanho das bolhas.

Figura 6 - Chumbada uti-
lizada para medigéo do fa-
tor de correcdo
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A partir das medidas efetuadas com paquimetro digital do Diametro Real do Tubo
de Acrilico (Drt = 2,50 cm), do Diametro Fotogréafico do Tubo de Acrilico (Det), do
Diametro Fotografico da Chumbada Imersa em Glicerina (Drcig), do Didametro Virtual da
Chumbada Imersa em Glicerina (Dvcic) e do Didmetro Real da Chumbada (Drc = 1,16
cm) e das 3 fotografias retiradas da chumbada, foram calculados o Parédmetro de
Conversao entre a Foto e o Real (O) através da Equacdo 15, da Equacdo 16 e do
Parametro de Refringéncia (o) através da Equacdo 17, o qual é ampliacdo da imagem em
um meio transparente com uma velocidade da luz menor. Todas as fotografias deste

experimento foram registradas por uma camera SONY NEX-5R.

— Der
b= DRrr (15)
9 — Drcig (16)
Dycic
_ Dvcic
a= e a7

As imagens fotografadas foram analisadas no software Microsoft Office Power
Point para medicdo dos diametros descritos.

A partir do Parametro de Refringéncia o definido, os limites de medigdo de vazao
de ar foram testados, alterando as vazdes de ar e filmando 30 s da passagem. A medida
que uma nova bolha passava por um marcador preto, conforme observa-se na Figura 7,
um novo didmetro era obtido e a medicdo da bolha fotografada era efetuada por um
marcador azul. Os diametros reais obtidos foram transformados em volumes, segundo a
Equacdo 3 e considerando bolhas perfeitamente esféricas. Estes volumes foram somados,
volume acumulado, e comparados com os tempos para obter um grafico Vazéo de Ar
(L-hY) x Tempo (s). Todas as 6 filmagens foram realizadas por uma camera SONY NEX-
5R.

Figura 7 - Exemplo de Medicéo das Bolhas no
Medidor de VVaz&o de Ar
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Os limites das vazdes de ar definidos possibilitaram a comparagdo com o sensor
de presséo instalado ao lado da coluna de bolhas. Logo, 6 experimentos foram realizados
para a filmagem da vazdo de ar, de semelhante modo ao explicado pela Figura 5, e
concomitantemente medida a diferenca de presséo para realizar uma comparacéo grafica

entre a Vazdo de Ar (L-h'1) e a Variagéo de Pressdo (cmH20).
3.1.2 Etapa Elétrica e de Programacao

Apo6s a montagem do sistema hidraulico e do sistema de medigdo de vazdo de ar,
um sistema elétrico foi desenhado no software Fritzing, conforme pode ser observado na
Figura 8, para poder ter o minimo controle da planta de medi¢do de microbolhas. Esta
implantacdo foi realizada com o intuito de facilitar a operacdo na planta, reduzindo os

erros operacionais.

Filtro de Linha- 220V

Fonte-12V

Relé 1 - Fitas

Sensor de Fluxo de Liquido “LED
ot Interruptor das
ZDUD U0 K Fitas de LED
* Potenciometro

...........

.......

e ~ot|'

Interruptor Geral do ARDUINO Intenuptor de Luz doLCD

Figura 8 — Esquematizacédo do Circuito Elétrico para Operacdo da Planta de Medicéao de
Microbolhas
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Neste circuito elétrico houve a presenca de alguns instrumentos:
e uma placa do controlador Arduino UNO R3;
e um filtro de linha 220 V;
e uma fonte 12 V;
e uma fonte 5 V;
e quatro fitas de LED;
e um sensor de fluxo de liquido do sistema Hidraulico;
e uma bomba 1 hp do sistema Hidraulico;
e umatela LCD 16x2 digitos (Liquid Crystal Display);
e um potencidmetro para o controle do brilho da tela do LCD;
e dois mddulos relés para acionamento por até 5 V;
e uma breadboard e
e fios.

A maior parte dos componentes foi adaptada a uma caixa de disjuntor, salvo 0s
casos onde houve a necessidade dos instrumentos nas proximidades da planta. Esta
funcionou com uma alimentacdo de 220 V e corrente de 10 A. Todo o sistema contou
com eletrodutos para prevenir acidentes durante o decorrer do experimento.

A programacéo foi realizada no software Arduino em linguagem C/C++ para
facilitar a operacgdo e para medir a vazdo de liquido da planta.

3.1.3 Etapa de Medi¢&o do Tamanho das Microbolhas

A maior dificuldade ap6s a planta estar pronta foi elaborar um método que pudesse
medir o didmetro das bolhas com repetibilidade, porquanto foi adquirida uma GoPro
Hero 6 para a realizacdo dos experimentos com o intuito inicial de utiliza-la submersa
para medir tanto o tamanho, quanto a velocidade das microbolhas, diante da
estanqueidade da camera frente a pequenas alturas de coluna d’agua e da tecnologia
avancada. Mediante a persistente dificuldade de captacdo das imagens, também foram
adquiridas uma lanterna submersivel de 200 limens com pilhas recarregaveis para a
manutencdo do nivel de luminosidade e uma lente ocular e uma lente objetiva de
microscopio. Estas duas foram acopladas a Maquina Fotografica GoPro Hero 6 com o
auxilio de pecas extrudadas pela impressora 3D Sethi3D S3. Ademais, a melhor posicéo
para observar as microbolhas foi por fora do Tanque de Medic¢do de Microbolhas com a

lente objetiva inserida no liquido, e apenas o tamanho das microbolhas pode ser medido
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pelo simples fato das microbolhas serem melhor captadas fotograficamente um pouco
abaixo da superficie, conforme pode-se verificar na Figura 9.

Maquina
Fotografica

Figura 9 — Medicdo de Microbolhas no Tanque
de Medicao de Microbolhas
Em cada tempo de ensaio, das 30 fotografias obtidas, apenas duas eram
selecionadas com a melhor qualidade de imagem e, entdo, cada imagem era transferida,
nomeada e ajustada para o Microsoft PowerPoint, como observado na Figura 10. Nesta
Figura 10, observa-se ainda que dois limites de didmetro da lente foram estabelecidos,
conforme a imagem, para que a média dos limites fosse comparada ao tamanho real da
lente (4,21 mm). Como a lente e as microbolhas estavam no semelhante meio, pode-se
proporcionalmente calcular o diametro das microbolhas reais, a partir dos diametros das

microbolhas fotograficas (marcadores amarelos).

Figura 10 — Exemplo de Microbolhas Medidas
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Este método de calculo foi utilizado em todas as medi¢des de microbolhas,
considerando as microbolhas mais esféricas e visiveis as possiveis como critério de
sele¢do, ndo passando do nimero maximo de 60 microbolhas por fotografia e dividindo
as microbolhas contaveis nos quadrantes formados pelos limites com uma média de 15
microbolhas por quadrante. Ademais, evitaram-se as microbolhas presentes no meio dos
limites assim como é realizada a contagem de células na Camara de Neubauer e a medigao
era realizada a partir do eixo horizontal do quadrante até as pontas da circunferéncia, da
esquerda para a direita. Essa padronizacdo ajudava a ndo perder a conta na hora da
medicé&o.

A contagem foi manual, microbolha a microbolha, pois os softwares gratuitos nao
estdo aptos para a medicdo precisa das microbolhas, a exemplo do software ImageJ,

delongando um tempo para a total medicéo.

3.2 PLANEJAMENTOS FATORIAIS PARA MEDICAO DE
MICROBOLHAS

Os experimentos foram realizados seguindo 3 (trés) planejamentos fatoriais na
forma de Delineamentos Compostos Centrais Rotacionais (DCCRs), sendo utilizados por
abrangerem mais niveis durante a realizacdo de experimentos e por facilitarem a
observacdo de condigdes minimas e maximas, fatores essenciais para uma futura
otimizacdo do processo. Estes planejamentos tiveram os intuitos de explicar: 1)
fisicamente o processo de producdo de microbolhas e 2) os efeitos estatisticamente
significativos por meio da Tabela de Efeitos e, quando necessarios, do Diagrama de
Pareto e do Grafico Normal. Logo, todos os planejamentos néo tiveram a finalidade de
otimizar o processo, apenas foram utilizados para selecionar as condi¢cdes necessarias
centrais para uma proxima etapa de possivel otimizacdo, outrossim, as varidveis
estatisticamente significativas.

Este modo de utilizacdo do DCCR apresenta certas ideias divergentes em livros
por ser adequado ora para selecao das variaveis estatisticamente significativas, ora para a
otimizacdo de processos, mas torna-se muito mais vantajoso ler uma informagdo mais
completa em uma analise preliminar dos resultados. Por conseguinte, o melhor
planejamento € o que melhor se adequa ao tempo e a intencdo do pesquisador.

Nas variaveis de entrada, de todos os planejamentos fatoriais, sempre a vazdo de
ar e a vazao de liquido estavam presentes, pois sdo fundamentais na manutencdo do

processo de producéo de microbolhas. As variaveis de saida, por outro lado, foram: 1) o
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Diametro de Sauter Dindmico (DSD, em um), representando como o didmetro médio das
microbolhas variava em 0, 2, 4, 6, 8 e 10 min com o processo ligado e ajustado as
condicgdes desejadas; 2) o Diametro de Sauter Estatico (DSE, em um), indicando como o
didmetro médio das microbolhas variava logo apds 30 s do desligamento das vazGes de
agua e ar, permitindo assim a difusdo das microbolhas da regido de maior concentracao
(paredes do tanque) para a regido de menor concentracdo (centro do tanque) e 3) a Altura
de Neblina de Microbolhas (ANM, em cm), formada pela aglomeracdo de microbolhas
com o processo em funcionamento nos periodos de 0, 2, 4, 6, 8 e 10 min.

Além das fotografias para medicdo das microbolhas, imagens dos perfis das
microbolhas foram captadas em todos os ensaios realizados e durante o processo em
funcionamento com a finalidade de utilizar esses perfis como um critério decisivo, em
caso de davidas quanto as trés varidveis dependentes analisadas (DSD, DSE e ANM).

Todas as anéalises foram realizadas sob uma temperatura do ambiente de 20°C
medida e mantida por um ar-condicionado, e, na necessidade de ajuste de pH, soluctes
1,0 M de HCl e 1,0 M de NaOH foram utilizadas para modificacdo e fitas de pH para
medicé&o.

Os planejamentos fatoriais realizados foram denominados de: 1) Fluidodinamico;

2) Quimico e 3) Bioldgico.
3.2.1 Planejamento Fatorial Fluidodinamico

No Planejamento Fluidodindmico, as variaveis de entrada foram apenas o0s
parametros fundamentais de vazdo de ar e vazdo de liquido com os valores dos niveis
visualizados na Tabela 1, sendo analisados 4 pontos axiais, 4 pontos cubicos e 4 pontos
centrais com os ensaios verificados na Tabela 2.

Tabela 1 — Matriz dos Niveis do Planejamento Fatorial Fluidodindmico

Nivel Vazdo de Ar (L-h?) Vazéo de Liquido (L-h™)
-1,41 1,08 167,7
-1,00 1,20 180,0
0,00 1,50 210,0
1,00 1,80 240,0

1,41 1,92 252,3
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Tabela 2 — Matriz dos Ensaios do Planejamento Fatorial Fluidodindmico

Ensaios Vazdo de Ar (L-h?) Vazdo de Liquido (L-h™)
1 1,20 180,0
2 1,20 240,0
3 1,80 180,0
4 1,80 240,0
5 1,08 210,0
6 1,92 210,0
7 1,50 167,7
8 1,50 252,3
9 1,50 210,0
10 1,50 210,0
11 1,50 210,0
12 1,50 210,0

O Planejamento Fluidodindmico foi realizado para perceber como foram as
condicgdes de producdo das microbolhas na auséncia de agentes surfactantes, mantendo

sempre um pH neutro (7).
3.2.2 Planejamento Fatorial Quimico

Uma vez determinadas as condi¢des fluidodindmicas do processo, poder-se-ia
partir para uma andlise fatorial apenas das novas variaveis. Esta consideracéo, no entanto,
poderia impedir a percepcdo de sinergismos e antagonismos entre as varidveis
independentes num processo de producdo de microbolhas.

No Planejamento Quimico, a vazdo de ar foi reduzida para ndo sair da faixa de
estudo do Planejamento Fluidodindmico e para ndo se aproximar da limitagdo minima do
equipamento de medicdo de ar e a vazao de liquido manteve os pontos central e axiais
constantes e, por conseguinte, extrapolou, devido ao aumento do nimero de variaveis, 0s
limites dos pontos cubicos do Planejamento Fluidodindmico. Ademais, foram
adicionadas as variaveis potencial hidrogenionico e concentracdo do surfactante quimico
Dodecil Sulfato de Sodio, totalizando 4 varidveis independentes. Logo, foram 16 pontos
axiais, 8 pontos cubicos e 4 pontos centrais. Na Tabela 3, sdo apresentados os valores
codificados dos niveis e, na Tabela 4, a matriz dos ensaios ambas do Planejamento

Quimico.
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Tabela 3 — Matriz dos Niveis do Planejamento Fatorial Quimico

Vazdo de Ar Vazdo de Liquido

Niveis (L-hY) (Lh) pH  Concentracdo de Surfactante (mg-L™)
-2,00 1,10 150,0 5 0,80
-1,00 1,30 180,0 6 1,40
0,00 1,50 210,0 7 2,00
1,00 1,70 240,0 8 2,60
2,00 1,90 270,0 9 3,20

Tabela 4 — Matriz dos Ensaios do Planejamento Fatorial Quimico

Ensaios Vazdo (_16 Ar  Vazdo de _I_iquido oH Concentragdo de_ Surfactante

(L-h?) (L-h?) (mg-L™)
1 1,30 180 6 1,40
2 1,30 180 6 2,60
3 1,30 180 8 1,40
4 1,30 180 8 2,60
5 1,30 240 6 1,40
6 1,30 240 6 2,60
7 1,30 240 8 1,40
8 1,30 240 8 2,60
9 1,70 180 6 1,40
10 1,70 180 6 2,60
11 1,70 180 8 1,40
12 1,70 180 8 2,60
13 1,70 240 6 1,40
14 1,70 240 6 2,60
15 1,70 240 8 1,40
16 1,70 240 8 2,60
17 1,10 210 7 2,00
18 1,90 210 7 2,00
19 1,50 150 7 2,00
20 1,50 270 7 2,00
21 1,50 210 5 2,00
22 1,50 210 9 2,00
23 1,50 210 7 0,80
24 1,50 210 7 3,20
25 1,50 210 7 2,00
26 1,50 210 7 2,00
27 1,50 210 7 2,00
28 1,50 210 7 2,00
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O Planejamento Quimico foi realizado com o intuito de perceber como um
produto comercial pode modificar o processo de producdo das microbolhas, isto é, analise

de concorréncia.
3.2.3 Planejamento Fatorial Bioldgico

As semelhantes condic¢des de producdo de microbolhas do Planejamento Quimico
foram realizadas no Planejamento Bioldgico com a Unica diferenca do tipo de surfactante
utilizado. Atraves da composicdo do meio de producédo e das condicdes de cultivo de
Soares da Silva et al. (2017), o biossurfactante produzido pela bactéria Pseudomonas
cepacia CCT6659 em reator batelada 50,0 L conservado em ambiente fechado, a 25°C e
1 atm e mantido a 1% de sorbato de potassio.

Testes para determinacéo da tensao superficial e da medicdo do extrato metabolico
foram realizados em triplicata (SOARES DA SILVA et al., 2017).

Na Tabela 5, os valores codificados séo apresentados e na Tabela 6, a matriz dos
ensaios ambas do Planejamento Bioldgico, sendo a semelhante quantidade de pontos

axiais, cubicos e centrais do Planejamento Quimico.

Tabela 5 — Matriz dos Niveis do Planejamento Fatorial Biol6gico

Vazdo de Ar  Vazdo de Liquido Concentragdo de Extrato

Niveis (L) (L) pH Metabdlico (mg-L)
2,00 1,10 150,0 5 0,80

1,00 1,30 180,0 6 1,40

0,00 1,50 210,0 7 2,00

1,00 1,70 240,0 8 260

2,00 1,90 270,0 9 3,20
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Tabela 6 — Matriz dos Ensaios do Planejamento Fatorial Bioldgico

Ensaios Vazdo de Ar Vazdo de H Concentragdo de Extrato
(L-h) Liquido (L-h%) P Metabélico (mg-L™)
1 1,30 180 6 1,40
2 1,30 180 6 2,60
3 1,30 180 8 1,40
4 1,30 180 8 2,60
5 1,30 240 6 1,40
6 1,30 240 6 2,60
7 1,30 240 8 1,40
8 1,30 240 8 2,60
9 1,70 180 6 1,40
10 1,70 180 6 2,60
11 1,70 180 8 1,40
12 1,70 180 8 2,60
13 1,70 240 6 1,40
14 1,70 240 6 2,60
15 1,70 240 8 1,40
16 1,70 240 8 2,60
17 1,10 210 7 2,00
18 1,90 210 7 2,00
19 1,50 150 7 2,00
20 1,50 270 7 2,00
21 1,50 210 5 2,00
22 1,50 210 9 2,00
23 1,50 210 7 0,80
24 1,50 210 7 3,20
25 1,50 210 7 2,00
26 1,50 210 7 2,00
27 1,50 210 7 2,00
28 1,50 210 7 2,00

Os experimentos com o biossurfactante sintetizado pela bactéria P. cepacia foram
realizados no intuito de perceber como seria a reducdo do tamanho das bolhas com o
liquido metabdlico frente ao surfactante quimico comercial Dodecilsulfato de Sédio. E
valido ressaltar que o liquido metabdlico foi submetido apenas as etapas de centrifugacao,
de filtracdo a vacuo para retirada do excesso de células microbianas ap6s a fermentacédo
e de adicdo de conservante sorbato de potassio, ndo havendo, pois, um processo de

separacao dos metabolitos secundarios.

3.3 APLICACAO DE OLEO COM OS MELHORES RESULTADOS
OBTIDOS DOS PLANEJAMENTOS FATORIAIS

A partir das melhores condicGes obtidas dos planejamentos fatoriais, aplicou-se
uma determinada concentracdo de 6leo para verificar se existe alguma influéncia do 6leo
na producdo das microbolhas. As razbes pelas quais ndo se aplicou o 0leo ja nos

delineamentos foram: 1) muito mais tempo seria gasto nas analises mesmo com um
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delineamento fracionario ou um Plackett-Burman; 2) poderia existir algum dano nas
lentes do equipamento de fotografia, forcando a procura de outra lente e 3) limpeza da
Unidade de Medicdo de Microbolhas pelo excesso de 6leo.

A concentracdo de 6leo foi de 200 mg-L* por ser 10 vezes da concentragdo
méaxima de 6leo permitida pela legislacdo brasileira e por ser uma concentracdo acima do
limite de solubilidade do 6leo na 4gua (BRASIL, 2011), e o 6leo utilizado foi o Shell
Helix HX5 15W40 para avaliar como um O&leo viscoso alteraria o tamanho das
microbolhas.

Logo, as semelhantes variaveis dependentes utilizadas nos 3 planejamentos
fatoriais (DSD, DSE e ANM) foram aplicadas nesse experimento, comparando 0s

resultados de estabilidade sem e com 6leo.
3.4 DADOS GERAIS DO PROCESSO

Apobs 12 experimentos do Planejamento Fluidodindmico, 28 do Planejamento
Quimico, 28 do Planejamento Bioldgico e 3 dos ensaios com Oleo, totalizando 71
experimentos, um balan¢o dos dados do processo foi realizado para indicar o nimero total

de bolhas, a média, a mediana, a moda e 0 menor e 0 maior diametro das bolhas.
3.5 OPERACAO DA UNIDADE DE MEDICAO DE MICROBOLHAS

Antes do processo de producdo de microbolhas, sempre era realizada uma
preparacdo do tanque de medicdo de microbolhas para a recepcdo de aditivos como o
surfactante quimico, ou o liquido metabdlico, ou o 6leo lubrificante. A seguir, o pH era
ajustado de acordo com os planejamentos fatoriais e com 0s experimentos com o 6leo.
Logo apds, os parametros da GoPro Hero 6 eram ajustados sempre com 0 mesmo padrédo
com a finalidade de repetibilidade dos ensaios, sendo estes parametros: 1) uma taxa de 30
fotos a cada 6 segundos, quando a camera era disparada; 2) uma compensacdo de valor
de exposic¢do de -2, refletindo a menor luminosidade possivel da cAmera para impedir que
a luz ofusque a presenca das microbolhas; 3) as aberturas do diafragma da caAmera foram
limitadas entre 400 (minimo) e 3200 (maximo) também para o controle de luminosidade;
4) a nitidez foi ajustada para 0 maximo e 5) o modo da camera foi linear para nao distorcer
a imagem, evitando o efeito de “olho-de-peixe”. Todos esses pardmetros da maquina
fotografica foram ajustados em base a tentativa-e-erro da qualidade da imagem. Além

disso, a central de controle era ligada; uma lanterna submersivel de 200 lGmens com
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pilhas recarregaveis para evitar imagens mais claras e escuras foi posicionada e ligada
nas proximidades e todas as valvulas e foram ajustadas conforme a necessidade.

O processo de produgdo de microbolhas, esquematizado na Figura 11, iniciava
com o acionamento da bomba, succionando basicamente dois fluxos paralelos: o fluxo
“A” provindo do Tanque de Medi¢ao de Microbolhas, passando por uma valvula esfera e
por um sensor de fluxo de liquido “FI 1”” e um fluxo “B1” medido pelo sensor de ar “FI
2”. Este fluxo “B1”, comparado com o indicador de pressdao “PI 2” em um fluxo “B2”,
seguia para dois estrangulamentos por duas valvulas agulhas até encontrar o fluxo “A”.
A mistura dos fluxos “A” e “B1”, fluxo “C”, seguia para uma bomba, passava por um
indicador de pressao “PI 17, era estrangulado uma valvula agulha e culminava no Tanque
de Medicdo de Microbolhas, fluxo “D”. Este fluxo, ao encontrar com uma coluna de
liquido, possibilitou a dispersdo das microbolhas, as quais eram medidas pela GoPro

Hero 6 acoplada as lentes ocular e objetiva e devidamente iluminadas pela lanterna.

Maquina
Fotografica

Figura 11 — Processo de Producdo de Microbolhas
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

A producdo de microbolhas apresentou as fases de prototipagem para o devido
controle do processo, de planejamento estatistico para a fundamentacdo dos resultados e

de testes com Oleo para averiguacdo das melhores condicGes.

41 CONSTRUCAO DE SISTEMA PARA MEDICAO DE
MICROBOLHAS

Na fase de prototipagem, a Unidade de Medicdo de Microbolhas foi dividida nas
etapas: 1) hidréaulica e de medicdo da vaz&o de ar; 2) elétrica e de programagdo e 3) de

medic¢do do tamanho de microbolhas.
4.1.1 Etapa Hidraulica e de Medicdo da Vazao de Ar

A Unidade de Medicéo de Microbolhas em operacdo pode ser verificada na Figura

12, onde apresenta as condices necessarias para a medicdo da vazao de liquido e de ar.

Figura 12 — Unidade de Medicéo de Microbolhas
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Na medicdo de Vazdo de Ar, as imagens do tamanho da chumbada puderam
determinar o Parametro de Conversao entre a Foto e o Real (©) de 1,40 e o Pardmetro de
Refringéncia (a) de 1,73. A partir deste ultimo valor, a medi¢do da Vaz&o de Ar torna-se
possivel sem uma ilusdo de oética.

Os limites de medicdo da Vazdo de Ar podem ser verificados na Figura 13, em
um tempo de 30's, onde o limite inferior foi de 0,001 L-h e o limite superior foi de 10,000
L-ht.
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Figura 13 — Medigdo dos Limites da VVazdo de Ar
A relacéo entre a Variacdo de Pressdo e a Vazdo de Ar, a partir dos limites
determinados é observada na Figura 14 com um coeficiente de regressdo linear de 98%.

A partir desta relacéo, foi possivel medir a Vazao de Ar pela altura de coluna de agua.
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y =-1,5911x + 143,85
R2=0,98

Vazdo de Ar (L-h?)

Figura 14 — Relagdo entre a VVazdo de Ar e a Variagao de Presséo
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4.1.2 Etapa Elétrica e de Programacao

O painel da Unidade de Medicdo de Microbolhas pode ser visualizado na Figura
15, onde todos os componentes foram instalados a fim de permitir uma autonomia ao

operador e de evitar erros no processo.

UNIDADE DE MEDIGAO DE
MICROBOLHAS:

Central de Controle

IATI
PASA

Figura 15 — Painel da Unidade de Medicéo de Microbolhas

O cddigo da programacao do controlador Arduino UNO R3 segue no Apéndice A.
Normalmente, todo codigo é dividido no modo de declaragdo de variaveis, no modo de
operacdo padrdo (void setup), no modo de rotina (void loop) e no modo alternativo para

insercdo de algum comando de controle a mais. Logo, o cddigo foi implementado.
4.1.3 Etapa de Medicdo do Tamanho das Microbolhas

Na medicédo de microbolhas, a GoPro Hero 6 adaptada as lentes ocular e objetiva
(10x), com as pecas da impressora 3D, pode ser visualizada na Figura 16. A aquisi¢cdo da
maquina fotografica ocorreu devido ao fato da cAmera ser estanque, podendo assim medir
as bolhas embaixo d’agua, no entanto uma melhor imagem foi obtida quando a camera
era posicionada fora do Tanque de Medicao de Microbolhas e apenas a lente objetiva era

submersa. Essa forma de medic¢do de microbolhas foi, portanto, a mais adequada.
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Figura 16 — GoPro Hero 6 com Lentes de Microscépio e Pegas 3D
para Medicéo de Microbolhas

4.2 PLANEJAMENTOS FATORIAIS PARA MEDICAO DE
MICROBOLHAS

Um planejamento fatorial tem a fungdo de apresentar como as variaveis de saida
oscilam em conformidade com as variaveis de entrada, seja por uma equagédo ou por uma
tabela de efeitos. A composicdo de um modelo ou de uma equacdo, no entanto, €
determinada pelos fatores tempo e utilidade, os quais permitem avaliar se os valores
obtidos com um planejamento para a variavel resposta ja sao suficientes para o pleno
desenvolvimento do processo — em termos industriais: com geracdo de lucro — ou se ha a
necessidade de realizacdo de mais experimentos (RODRIGUES; IEMMA, 2009).

A obtencdo de um modelo para representar algum fenémeno é, muitas vezes,
delongada, refletindo a preocupacdo de encontrar o caminho mais adequado em busca
desta equacdo, isto €, em busca da otimizacdo. A estabilidade do processo, a tabela de
efeitos, a andlise de variancia e andlise dos residuos sdo, porguanto, ferramentas
essenciais para indicar ao pesquisador por onde se deve proceder.

Logo, neste trabalho foram analisados os Planejamentos Fluidodindmico,
Quimico e Bioldgico com as finalidades de verificar a variagdo das condicdes de entrada
impostas no processo pelas condi¢gdes do Didmetro de Sauter Dindmico (DSD, em um),
do Diametro de Sauter Estatico (DSE, em um) e da Altura de Neblina de Microbolhas
(ANM, em cm) e de sugerir as condigbes mais vidveis em busca da otimizacdo do
processo. Ademais, na duvida da escolha das melhores condicbes dos planejamentos,

também levou-se em consideracdo a analise dos perfis experimentais fotografados.
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4.2.1 Planejamento Fatorial Fluidodinamico

Na melhoria de um processo industrial, € importante perceber como sdo as
condi¢cdes mais simples de producdo para que a suplementacdo possa ser comparada.
Nesse sentido, 0os 12 experimentos do Planejamento Fluidodindmico foram realizados,
conforme os DSDs podem ser verificados na Figura 17, para perceber a faixa de atuagéo

das distintas condic6es de producédo de microbolhas na variacdo de 0 a 10 min.
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o
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Figura 17 — Valores dos Diametros de Sauter Dinamicos no Planejamento Fluidodinamico
durante 10 min de Processo

Os diametros minimo e maximo do Planejamento Fluidodinamico foram de 32 e
74 um, respectivamente, apresentando uma variacao de 42 um entre 0s ensaios 1 (maior)
e 11 (menor). A partir das médias dos DSDs da Figura 17, foi obtida a Figura 18 com os

dados utilizados para anéalise no Planejamento Fatorial Fluidodinamico.
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Figura 18 — Valores Médios dos Diametros de Sauter Dinamicos no Planejamento
Fluidodinamico
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Nas menores vazoes de liquido — ensaios 1, 3 e 7 — houve o aparecimento dos
maiores diametros de microbolhas, enquanto que nos pontos centrais das vazdes de ar e
de liquido — ensaios 9, 10, 11 e 12 — os menores diametros foram encontrados. Esta
relacdo pode ser explicada pelos regimes de coalescéncia e de afastamento (breakup).
Quando a vazdo de liquido é muito baixa para uma determinada vazdo de ar, as
microbolhas podem até ser formadas, mas logo coalescem pela baixa energia cinética que
apresentam. Quando o extremo oposto € alcangado — uma elevada vazao de liquido — a
energia cinética até permite a formacgdo de microbolhas com diametros menores, mas
talvez ndo haja tempo suficiente para a devida compressao do ar na agua diante da elevada
vazdo, causando microbolhas com didmetros ainda elevados. O ideal, no entanto, é
alcancado quando existe um equilibrio entre as forgas viscosas e as for¢as inerciais ao
ponto que as microbolhas tenham tempo para a compressdo e tenham a velocidade
necessaria para evitar a coalescéncia, mantendo-se afastadas umas das outras e garantindo
uma eficiéncia de producéo de microbolhas (KARN et al., 2016).

A interrupcéo do processo de producdo de microbolhas para a analise do DSE
induz a coalescéncia das microbolhas por ndo existir mais a velocidade de langcamento de
novas microbolhas. Logo, conforme pode-se observar na Figura 19, os DSEs aumentaram
em até 100% do valor das microbolhas dos DSDs, ressaltando-se os baixos aumentos
entre 0s ensaios 8 e 12. Esses experimentos obtiveram um aumento minimo,
possivelmente, pelas condicBes de equilibrio entre as forcas viscosas e inerciais de
producdo de microbolhas, onde os pontos de vazdo de ar e de liquido garantiram uma

maior estabilidade as microbolhas até depois da interrupg¢éo do processo.
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Figura 19 — Valores dos Diametros de Sauter Estaticos no Planejamento Fluidodindmico
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Como uma terceira variavel resposta ao processo, confirmativa da explicacdo do
fendmeno de produgéo de microbolhas, a ANM também foi medida durante os 10 min de
processo, conforme observa-se na Figura 20, e a média dos valores ratifica as condi¢des
8 a 12 como as melhores por apresentar uma maior altura de microbolhas, aumentando as

chances de colisdo entre as microbolhas e qualquer outro material particulado.
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Figura 20 — Valores das Alturas de Neblina de Microbolhas no Planejamento Fluidodinamico

A partir dos resultados de DSD, DSE e ANM, trés analises fatoriais podem ser
realizadas, uma para cada variavel resposta, utilizando como ferramenta o software
Statistica 10.

A tabela de efeitos para 0 DSD — Tabela 7 — indica os efeitos estatisticamente
significativos como a VVazdo de Liquido Quadratica, a Vazdo de Ar Quadratica e a Vazdo
de Liguido Linear de acordo com as areas gréaficas verificadas pelo valor-p e pelos limites
minimo e maximo dos efeitos estudados. Estes dados corroboram com as anélises feitas
previamente no que diz respeito a um balanco da Vazdo de Liquido e Vazdo de Ar para

que as microbolhas apresentem condi¢6es médias para serem produzidas.

Tabela 7 — Tabela de Efeitos para o Diametro de Sauter Dindmico do Planejamento
Fluidodindmico

Fatores Efeito Erro t(3) Valor Limite Minimo Limite Maximo
Padréo p (-95%) (+95%)
Média 4257 184 2315 0,00 36,71 48,42
Vazio de Ar Linear 433 260  -166 0,20 12,62 3.96
Vazdo de Ar Quadratica 13,01 292 4,46 0,02 3,72 22,31
Vazdodeliquido 4., .40 350 004 1741 -0,83
Linear
VazdodeLiquido 000 59, G35 go1 9,34 27.92
Quadratica
Vazdode AreVazdode .o 5458 45 (67 113,46 9,96

Liquido
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Quando os efeitos sdo padronizados, isto é, divididos por cada erro padrao, existe
a geracdo do Diagrama de Pareto observado na Figura 21. Este Diagrama confirma as
varidveis estatisticamente significativas com as descritas pela Tabela 7, mas o efeito
padronizado da Vazéo de Liquido Linear encontra-se muito proxima ao limite do valor-

p, necessitando se verificar o Grafico Normal para confirmar a significancia do efeito.

Vazéao de Liquido Quadratica _6,38
Vazédo de Ar Quadratica 4,46
Vazéo de Liquido Linear -3,50
Vazao de Ar Linear -1,66
Vazédo de Ar e VVazao de Liquido -0,48
p =0,05

Efeito Padronizado

Figura 21 — Diagrama de Pareto do Diametro de Sauter Dinamico do Planejamento
Fluidodinamico

O Gréfico Normal da Figura 22 confirma apenas os efeitos quadréaticos como 0s
estatisticamente significativos, comparando os efeitos padronizados, as frequéncias
acumuladas — obtidas pelo ordenamento dos efeitos padronizados — e o valor de z
referente ao ponto médio de cada frequéncia acumulada. Os efeitos estatisticamente
significativos sdo aqueles que se apresentam mais distantes do valor de z e que ndo fazem

parte de uma reta imaginaria formada pelos efeitos.
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Figura 22 — Grafico Normal de Probabilidade do Diametro de Sauter Dindmico do
Planejamento Fluidodindmico
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A tabela de efeitos, Tabela 8, para o DSE confirma os efeitos quadraticos como
os estatisticamente significativos. Outrossim, para o Diagrama de Pareto na Figura 23. Os
valores de quem é mais estatisticamente significativo invertem-se, mas o interesse é

investigar apenas que fatores sdo estatisticamente significativos.

Tabela 8 — Tabela de Efeitos para o Diametro de Sauter Estético do Planejamento
Fluidodindmico

Erro Limite Minimo Limite Maximo

Fatores Efeito Padrio t® p (-95%) (+95%6)
Média 57,69 6,10 9,46 0,00 38,28 77,11
Vazdo de Ar Linear -1,29 8,64 -0,15 0,89 -28,79 26,22
Vazdo de Ar Quadratica 47,61 9,69 491 0,02 16,78 78,44
Vazdo de Liquido Linear -16,73 8,64 -1,94 0,15 -44,23 10,77
Vazdo de Liquido 39,57 9,69 408 003 8,74 70,40
Quadratica
Vazdode AreVazdode  ,o, 1550 20 085 41,34 36,34
Liquido
Vazdo de Ar Quadrética
Vazdo de Liquido Quadrética
Vazéo de Liquido Linear -1,94
Vazdo de Ar e Vazdo de Liquido -0,20
Vazdo de Ar Linear -0,15

p = 0,05
Efeito Padronizado

Figura 23 — Diagrama de Pareto do Diametro de Sauter Estatico do Planejamento
Fluidodinamico

O Gréafico Normal para o DSE no Planejamento Fluidodinamico — Figura 24 —
apesar de excluir a Vazdo de Liquido Linear da reta dos efeitos que ndo sdo
estatisticamente significativos, também reflete os efeitos quadraticos como o0s

estatisticamente significativos.
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Figura 24 — Grafico Normal de Probabilidade do Didametro de Sauter Estético do Planejamento
Fluidodinamico

Finalmente, a ANM apresentou um comportamento ligeiramente diferente,

todavia enquadrando os efeitos quadraticos como os estatisticamente significativos, além

da Vazdo de Liquido Linear, na tabela de efeitos — Tabela 9 - no diagrama de Pareto —

Figura 25 - e no Grafico Normal de Probabilidade — Figura 26.

Tabela 9 — Tabela de Efeitos para a Altura de Neblina de Microbolhas do Planejamento
Fluidodinamico

ErTo Limite Limite
Fatores Efeito Padrio t(3) p  Minimo Maximo
(-95%)  (+95%)
Média 1771 036 4886 0,00 1656 18,86
Vazdo de Ar Linear 0,12 0,51 0,23 0,84 -1,52 1,75
Vazéo de Ar 2219 058 -381 003 -4.02 -0,36
Quadratica
VazdodelLiquido ., 51 472 002 079 4.06
Linear
VazdodeLiquido ;00 5 701 001 587 -2,20
Quadratica
Vazdo de Ar e 025 072 -034 075 -2.56 2,06

Vazao de Ligquido
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Vazéo de Liquido Quadrética
Vazéo de Liquido Linear 4,72
Vazédo de Ar Quadratica -3,81
Vazdo de Ar e VVazédo de Liquido -0,34
Vazédo de Liquido Quadréatica 0,22
p = 0,05

Efeito Padronizado

Figura 25 — Diagrama de Pareto da Altura de Neblina de Microbolhas do Planejamento
Fluidodinamico
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Figura 26 — Grafico Normal de Probabilidade da Altura de Neblina de
Microbolhas do Planejamento Fluidodinamico

Os dados sugerem, pois, que ambas as varidveis estudadas sao estatisticamente
significativas e que apenas um refino na Vazdo de Liquido poderia ser realizado em um
segundo Delineamento Composto Central Rotacional, ajustando as vazdes para uma faixa
de 210 a 240 L-h't como os pontos axiais do segundo planejamento. Ademais, os melhores
resultados foram dos pontos centrais em todas as variaveis de saida estudadas, sendo,
porguanto, as médias dos pontos centrais como as escolhidas para a compara¢do com 0s

experimentos com 6leo.

4.2.2 Planejamento Fatorial Quimico
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As observacg6es fundamentais na adi¢do do surfactante quimico com o controle do
potencial hidrogenidnico para 0 DSD séo a redugéo dos diametros de microbolhas e o
estreitamento da faixa de variagdo entre ensaios apenas com concentracoes entre 0,80 e
3,20 mg-L™1, conforme pode-se verificar na Figura 27. Enquanto a faixa de variacéo dos
ensaios do Planejamento Fluidodinamico era de 42 um, o Planejamento Quimico reduziu
essa variagdo para 22 um, entre um menor valor de 18 um e um maior valor de 40 um.
Fisicamente, esta reducdo pode ser explicada por uma provavel justaposi¢do das
moléculas de surfactante na regido limitrofe entre o ar e a dgua, proporcionando uma
reducdo da tensdo superficial. Se a tensdo superficial for reduzida, a Equacdo 12 de
Young-Laplace mostra claramente que o raio da microbolha e, consequentemente, o
didmetro serdo reduzidos, pois os surfactantes criam uma espécie de protecéo, impedindo

a destruicdo de uma microbolha.

~
o

Dinamico (um)

Diametro de Sauter

12

Tempo (min)

—1 —2 3 —4 5 6 7 8 9 10
—11—12 13—14 15—16 17 18 —19—20
21 22 23 24 25 26 27 28

Figura 27 - Valores dos Didmetros de Sauter Dindmicos no Planejamento Quimico
durante 10 min de Processo

Se as médias dos DSDs do Planejamento Quimico de cada um dos ensaios forem
calculadas, conforme podem ser visualizadas na Figura 28, as observagdes sobre 0s
minimos diametros e sobre a estabilidade do processo ficam ainda mais claras. Por isso,
fica dificil uma selecdo adequada apenas pelo DSD, todavia 0s 4 menores DSDs médios
nos ensaios 4, 8, 12 e 16 obtiveram duas caracteristicas em comum: uma concentracao de
2,60 mg-L* e um pH 8. Estes melhores resultados podem ser explicados pelo fenémeno
do equilibrio iénico nas dissolug¢des do dodecilsulfato de sodio e do hidroxido de sodio
em agua. Em um pH alto, a medida que mais ions de sodio s&o adicionados, a tendéncia

é o deslocamento do equilibrio para a formacdo da molécula de dodecilsulfato de sodio
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pelo excesso de ions soédio no meio. Por outro lado, em um pH baixo — dissocia¢do do
dodecilsulfato de sédio e ionizagéo do &cido cloridrico —ha o aparecimento de um terceiro
composto a entrar no equilibrio formado pela combinagéo dos ions sodio e cloro, isto &,
cloreto de soédio. A presenca de um terceiro componente possivelmente dificulta a

formacéo micelar e, por conseguinte, afeta o didmetro das microbolhas.
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1234567 8 910111213141516171819202122232425262728
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Figura 28 - Valores Médios dos Didmetros de Sauter Dindmicos no
Planejamento Quimico

As interages quimicas com a adi¢ao do dodecilsulfato de s6dio e com a variagdo
do pH proporcionaram desde uma redu¢do maxima do DSD para o DSE de 8% até um
aumento maximo do DSD para o DSE de 47%, conforme é evidenciado pela Figura 29.
Estes dados refor¢cam a importancia da aplicacdo do surfactante no processo de producao

de microbolhas até quando o processo é interrompido.
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Diametro de Sauter

123456 7 8 910111213141516171819202122232425262728
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Figura 29 — Valores dos Didmetros de Sauter Estaticos no Planejamento Quimico

A ANM, em base aos competitivos DSDs e DSEs, foi fundamental para a selecéo
da melhor condicéo, pois o Ensaio 24 — Figura 30 — apresentou uma altura de 20 cm de
microbolhas na maior concentragdo de dodecilsulfato de sodio, indicando possivelmente

uma maior formacdo micelar na condigdo estudada.
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Figura 30 — Valores das Alturas de Neblina de Microbolhas no Planejamento Quimico
A tabela de efeitos para o DSD — Tabela 10 — indica a Vazdo de Liquido
Quadratica, o pH Linear e a Concentracdo de Surfactante Linear como o0s estatisticamente
significativos. Estes dois ultimos efeitos condizem com as explicacOes fisicas
mencionadas. O Diagrama de Pareto, na Figura 31, ordena o quociente entre os efeitos e

0 erro padréo.

Tabela 10 — Tabela de Efeitos para o Diametro de Sauter Dindmico do Planejamento Quimico

Limite Limite
Fatores Efeito ErroPadrdo t(3) p  Minimo Méaximo
(-95%) (+95%)
Média 27,58 0,61 4491 0,00 25,63 29,54
Vazdo de Ar Linear -1,07 0,50 -2,13 0,12 -2,67 0,53
Vazdo de Ar Quadratica 0,68 0,50 1,36 0,27 -0,91 2,28
Vazdo de Liquido 11,10 050  -219 012 -2,69 0,50
Linear
Vazdo de Liquido 1,77 050 352 004 017 3,36
Quadratica
pH Linear -2,15 0,50 -429 0,02 -3,75 -0,56
pH Quadratico -0,94 0,50 -1,88 0,16 -2,54 0,66
Concentragdo de -3,93 050  -7,84 000 -553 -2,33
Surfactante Linear
Concentracéo de
Surfactante Quadratica -0.98 0,50 196 014 -2,58 0,61
Vazéode Are Vaziode 4y 061 071 053 -152 2,39
Liquido
Vazdo de Are pH 0,81 0,61 1,32 0,28 -1,14 2,77
Vazdo de Ar e
Concentracéo de -1,90 0,61 -3,09 0,05 -3,85 0,06
Surfactante
Vazao de Liquido e pH 0,69 0,61 1,12 0,34 -1,27 2,64
Vazao de Ligquido e
Concentracéo de -0,77 0,61 -1,25 0,30 -2,73 1,18
Surfactante
pHe Concentracdode —; 45 061 227 011 -335 0,56

Surfactante
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Figura 31 — Diagrama de Pareto do Didmetro de Sauter Dindmico do Planejamento Quimico

O Grafico Normal de Probabilidades, na Figura 32, para o DSD consegue

diferenciar o efeito de Concentracéo de Surfactante Linear como o Unico estatisticamente

significativo por ndo seguir uma reta imaginaria de distribuicdo normal.
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Figura 32 — Grafico Normal de Probabilidade do Didmetro de Sauter Dinamico
do Planejamento Quimico

A tabela de efeitos para os DSEs do Planejamento Quimico, na Tabela 11, também

ressalta as ConcentragOes de Surfactante Linear e Quadréatica, além da interagdo entre a

Vazdo de Liquido e a Concentracdo de Surfactante. Assim como, o Diagrama de Pareto

na Figura 33 ordena os Efeitos Padronizados.
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Tabela 11 — Tabela de Efeitos para o Didmetro de Sauter Estatico do Planejamento Quimico

Limite Limite
Fatores Efeito Erro Padrdo  t(3) p  Minimo Maximo
(-95%) (+95%)

Média 29,25 1,03 28,38 0,00 25,97 32,53
Vazao de Ar Linear 0,08 0,84 0,10 0,93 -2,60 2,76
Vazdo de Ar Quadratica 0,60 0,84 0,72 052 -2,07 3,28
Vazdo de Liquido -1,25 0,84 149 023 -393 1,43
Linear
Vazio de Liquido 2,10 084 250 009 -057 4,78
Quadratica
pH Linear -1,58 0,84 -1,88 0,16  -4,26 1,10
pH Quadratico 0,60 0,84 0,72 0,52 -2,07 3,28
Concentracao de -3,58 0,84 426 0,02 -6,26 -0,90
Surfactante Linear
Concentracéo de
Surfactante Quadratica 2,85 0.84 339 004 0,18 5,53
Vazdo de Are Vazdode , gq 103 -085 046 -4.16 241
Liquido
Vazdo de Are pH -1,38 1,03 -1,33 0,27 -4.66 1,91
Vazao de Ar e
Concentracdo de -1,63 1,03 -158 0,21 -491 1,66
Surfactante
Vazdo de Liquido e pH 2,63 1,03 2,55 0,08 -0,66 591
Vazdo de Liquido e
Concentracdo de -4,63 1,03 -449 0,02 -7,91 -1,34
Surfactante
pHe Concentragdode 44 1,03 2206 013 -541 1,16

Surfactante
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Figura 33 — Diagrama de Pareto do Didmetro de Sauter Estatico do Planejamento
Quimico

A divida quanto a escolha dos efeito para 0 DSE do Planejamento Quimico é

sanada com a analise do Grafico Normal de Probabilidades, na Figura 34, ao selecionar a

Concentracdo de Surfactante Linear.
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Figura 34 — Grafico Normal de Probabilidade do Didmetro de Sauter Estatico do
Planejamento Quimico
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A tabela de efeitos da ANM do Planejamento Quimico, por outro lado na Tabela
12, apenas considerou as Vazdes de Liquido Linear e Quadratica como estatisticamente
significativas, refletindo, assim como no Planejamento Fluidodindmico, a importancia do
equilibrio da Vazdo de Liquido para garantir uma producdo de microbolhas viavel. Por
conseguinte, o Diagrama de Pareto e o Grafico Normal de Probabilidade — nas Figuras 35
e 36, respectivamente — para a ANM do Planejamento Quimico confirmam a escolha das
Vazdes de Liquido Linear e Quadratica.

Tabela 12 — Tabela de Efeitos para a Altura de Neblina de Microbolhas do Planejamento

Quimico
Limite Limite
Fatores Efeito ErroPadrdo t(3) p Minimo Maximo
(-95%) (+95%)
Média 16,63 0,71 23,36 0,00 14,36 18,89
Vazao de Ar Linear -0,49 0,58 -0,84 0,46 -2,34 1,36
Vazdo de Ar 043 0,58 075 051 -142 228
Quadratica
Vazaol_‘?'e Liquido 4, 058 471 002 089 4,59
inear
Vazdodeliquido 548 058 513 001 483  -1,13
Quadratica
pH Linear 0,40 0,58 0,69 054 -1,45 2,25
pH Quadratico -0,15 0,58 -0,26 0,81 -2,00 1,70
Concentragao de 0,43 0,58 0,74 051 -1,42 2,28
Surfactante Linear
Concentracdo de
Surfactante 0,35 0,58 0,60 059 -150 2,20
Quadratica
Vazao de Are Vazdo - 4 071 056 062 -187 266
de Liquido
Vazdo de Are pH 0,15 0,71 0,20 0,85 -2,12 2,41
Vazdo de Ar e
Concentracdo de -0,06 0,71 -0,09 094 -233 2,20
Surfactante
Vazao dgH"'q“'do € 006 071 009 094 -220 233
Vazdo de Liquido e
Concentracdo de 0,10 0,71 0,15 0,89 -2,16 2,37
Surfactante
pHe Concentragdo de ) o4 071  -032 077 -249 2.04

Surfactante
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Figura 35 — Diagrama de Pareto da Altura de Neblina de Microbolhas do Planejamento
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Figura 36 - Grafico Normal de Probabilidade da Altura de Neblina de Microbolhas do
Planejamento Quimico

O Planejamento Quimico, portanto, apresentou o ensaio 24 como as melhores

condicBes para producdo de microbolhas e com as variaveis estatisticamente

significativas para um segundo planejamento: Vazdo de Liquido e Concentracdo de

Surfactante. Em base as condigdes do ensaio 24, sugere-se a fixacdo da VVazéo de Ar e do
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pHem 1,5 L-h"t e 7, respectivamente, além das escolhas dos pontos axiais de 210 e 240

L-h! para a Vazéo de Liquido e de 2,00 e 3,20 mg-L"! para a Concentracéo de Surfactante.

4.2.3 Planejamento Fatorial Biologico

A adicdo de um produto, seja quimicamente ou biologicamente sintetizado, a um
processo precisa apresentar um grau de pureza elevado para que apenas o efeito deste
produto seja percebido. A aplicacdo do liquido metabdlico produzido pela bactéria
Pseudomonas cepacia no processo de producdo de microbolhas indicou uma reducgéo do
minimo valor de DSD para 22 um, quando comparado com o Planejamento
Fluidodindmico, conquanto manteve um elevado DSD maximo no Planejamento
Bioldgico de 73 um, conforme pode-se observar na Figura 37. Estes dados revelam que
o0 biossurfactante, presente no liquido metabd6lico com uma Tensdo Superficial de 28,94
mN-m e Concentracdo de Extrato Metabdlico de 18,6 g-L*, foi capaz de reduzir o
diametro das microbolhas, porém o possivel excesso de outros metabolitos secundarios

sintetizados na fermentacdo impediram a plena reducdo dos didmetros das microbolhas.
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Figura 37 — Valores dos Diametros de Sauter Dindmicos no Planejamento Biol6gico
durante 10 min de Processo

As médias dos DSDs, vistas na Figura 38, expressam um pequena variagdo entre
0s ensaios, indicando novamente a importancia de um agente surfactante na estabilizagéo

do processo.
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Figura 38 — Valores Médios dos Diametros de Sauter Dindmicos no Planejamento Bioldgico

Na interrupgéo do processo, pode-se perceber pela Figura 39 que houve aumentos
de mais de 100% do DSE e que os pontos centrais 25, 26, 27 e 28 ndo apresentaram uma
proximidade ao serem repetidos diante do excesso de metabolitos secundarios,

possivelmente.
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Figura 39 — Valores dos Diametros de Sauter Estaticos no Planejamento Biol6gico

A medicdo da ANM, na Figura 40, também apresentou reducdes drasticas, quando
comparada aos graficos dos Planejamentos Fluidodindmico e Quimico.
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Figura 40 — Valores das Alturas de Neblina de Microbolhas no Planejamento Bioldgico
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As tabelas de efeitos tanto do DSD — Tabela 13 — quanto do DSE — Tabela 14 —
ndo apresentaram nenhum efeito estatisticamente significativo. Logo, os Diagramas de

Pareto e os Graficos Normais ndo precisavam ser construidos.

Tabela 13 — Tabela de Efeitos para o Didmetro de Sauter Dindmico do Planejamento Biol6gico

Limite Limite
Fatores Efeito ErroPadréo t(3) p Minimo Maximo
(-95%) (+95%)

Média 38,67 1,48 26,07 0,00 33,95 43,39
Vazao de Ar Linear 1,49 1,21 1,23 0,31 -2,37 5,34
Vazdo de Ar 1,01 121 158 021 -194 5,77
Quadratica
Vazdo de Liquido 0,60 1,21 049 066 -3,26 4,45
Linear
Vazdode Liquido ) o 121 -035 0,75 -4,27 343
Quadratica
pH Linear 0,38 1,21 0,31 0,78 -3/48 4,23
pH Quadrético 0,37 1,21 0,31 0,78 -3,48 4,22
Concentracéo de
Extrato Metabdlico -3,85 1,21 -3,18 0,056 -7,70 0,01
Linear
Concentracéo de
Extrato Metabolico -1,25 1,21 -1,04 0,38 -511 2,60
Quadratica
Vazdode Are Vazao ) 148 030 079 -428 5,16
de Liquido
Vazao de Ar e pH -3,02 1,48 -2,04 0,13 -7,74 1,70

Vazdo de Ar e
Concentracéo de 2,69 1,48 1,81 0,17 -2,03 7,41
Extrato Metabolico

Vazdo de Liquido e

oH 1,73 1,48 1,17 0,33 -2,99 6,45

Vazao de Liquido e
Concentracéo de -0,31 1,48 -0,21 0,85 -5,03 441
Extrato Metabolico

pH e Concentracdo de

Extrato Metabélico 3,65 1,48 2,46 0,09 -1,07 8,37
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Tabela 14 — Tabela de Efeitos para o Didmetro de Sauter Estatico do Planejamento Bioldgico
Limite Limite

Fatores Efeito ErroPadréo t(3) p Minimo Maximo
(-95%)  (+95%)
Média 65,50 7,86 8,34 0,00 40,49 90,51
Vazao de Ar Linear -0,42 6,42 -0,06 0,95 -20,84 20,00
Vazdo de Ar 0,48 642  -007 0,95 -2090 19,94
Quadratica
Vazao de Liquido 5 75 642  -012 091 -2117 19,67
Linear
Vazdo de Liquido  ; gg 642 031 078 -2240 1844
Quadratica
pH Linear 6,25 6,42 0,97 0,40 -14,17 26,67
pH Quadratico -2,73 6,42 -0,43 0,70 -23,15 17,69
Concentracéo de
Extrato Metabdlico -3,75 6,42 -0,58 0,60 -24,17 16,67
Linear
Concentracéo de
Extrato Metabdlico -6,98 6,42 -1,09 0,36 -27,40 13,44
Quadratica
Vazdode Are Vazao ;o 786  -097 040 -3263 17,38
de Liquido
Vazdo de Ar e pH -3,88 7,86 -0,49 0,66 -28,88 21,13
Vazdo de Ar e
Concentracéo de 0,38 7,86 0,05 0,96 -24,63 25,38
Extrato Metabolico
Vazdo d;HL'q“'do € 213 7.86 027 080 -2288 2713
Vazdo de Liquido e
Concentracéo de -0,63 7,86 -0,08 0,94 -25,63 24,38
Extrato Metabolico
pH e Concentragdo de g ;5 786 103 038 -1688  33.13

Extrato Metabolico

A ANM, em contraste a nenhum efeito significativo observado, apresentou 12
efeitos estatisticamente significativos, segundo a Tabela 15 e a Figura 41. A observacédo
do Gréafico Normal, na Figura 42, indica que dos 12 efeitos estatisticamente significativos,
apenas a Vazéo de Liquido Linear encontra-se ligeiramente deslocada da reta imaginaria.
E dificil, todavia, afirmar que este efeito é estatisticamente significativo diante da
divergéncia de resultados gerada provavelmente pela concentragdo de metabdlitos
secundarios além do biossurfactante no liquido metabolico produzido pela bacteria P.
cepacia. Logo, uma purificacdo do produto biotecnologico faz-se necessaria.



Tabela 15 — Tabela de Efeitos para a Altura de Neblina de Microbolhas do Planejamento
Biologico

Limite Limite
Fatores Efeito ErroPadrdo t(3) p Minimo Maximo
(-95%)  (+95%)

Média 11,67 0,12 98,99 0,00 11,29 12,04
Vazdo de Ar Linear -0,38 0,10 -3,90 0,03 -0,68 -0,07
Vazdo de Ar 0,01 0,10 011 092 -032 0,30
Quadratica
Vazdo de Liguido  , »q 010 2382 000 1,99 2,60
Linear
VazaodeLiquido . 010  -271 007 -057 005
Quadratica
pH Linear -0,32 0,10 -3,32 0,05 -0,63 -0,01
pH Quadratico 0,36 0,10 3,79 0,03 0,06 0,67
Concentracdo de
Extrato Metabolico 2,35 0,10 2439 0,00 2,04 2,65
Linear
Concentracéo de
Extrato Metabdlico 0,07 0,10 0,76 050 -0,23 0,38
Quadratica
Vazaode Are Vazao ) ¢ 012 972 000 077 1,52
de Liquido
Vazdo de Are pH -2,40 0,12 -20,33 0,00 -2,77 -2,02

Vazdo de Ar e
Concentracéo de 0,73 0,12 6,19 0,01 0,35 1,10
Extrato Metabdlico

Vazdo de Liquido e

oH 0,69 0,12 583 0,01 0,31 1,06
Vazdo de Liquido e
Concentracdo de -1,35 0,12 -11,49 0,00 -1,73 -0,98
Extrato Metabolico
pH e Concentragdode  , 4, 0,12 937 000 073 1,48

Extrato Metabdlico




Valor de z

Concentracdo de Extrato Metabdlico Linear
Vazdo de Liquido Linear
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Na divergéncia de valores e sem uma clara percepcao estatistica, a visualizacdo
das imagens dos perfis da altura de microbolhas foi o bom senso utilizado para decidir a
melhor condigdo de produgdo de microbolhas no Planejamento Bioldgico, ndo excluindo
os valores obtidos.

Um dos parametros a também ser analisado como sugestao é a turbidez do meio.
Estas analises, no entanto, precisariam ser coletadas e analisadas no menor tempo possivel
a fim de evitar a coalescéncia das microbolhas. Logo, quando sdo comparadas a Figura
43 e a Figura 44, representando respectivamente os melhores ensaios do Planejamento
Biologico — 21 e 24, segundo as melhores varidveis respostas analisadas — observa-se
visualmente uma maior turbidez no ensaio 21 em relagéo ao ensaio 24. As diferenciacfes
entre os ensaios 21 e 24 foram 0s pHs 5 e 7 e as concentracfes de extrato metabdlico 2,00
e 3,20, respectivamente, mantendo a Vazéo de Liquido em 210 L-h e a Vazdo de Ar em
1,50 L-h. Logo, o excesso de outros metabdlitos secundarios no ensaio 24, além do
biossurfactante, prejudicou a formacdo de uma densa neblina de microbolhas e por isso
houve a selecdo do ensaio 21 como a melhor condi¢do. Ambos os perfis sao referentes ao

tempo de 10 min de processo.

Figura 43 — Perfil de Produg&o de Microbolhas do
Ensaio 21 do Planejamento Biologico
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Figura 44 — Perfil de Producéo de Microbolhas do
Ensaio 24 do Planejamento Bioldgico

A melhor condicdo, pois, foi a do ensaio 21, apenas para efeito de teste com o
6leo, mas ndo é sugerido um segundo planejamento fatorial até a purificacdo do

biossurfactante produzido por P. cepacia.
4.3 APLICACAO DE OLEO COM OS MELHORES RESULTADOS
OBTIDOS DOS PLANEJAMENTOS FATORIAIS

A adicdo de O6leo nas melhores condicGes dos planejamentos fatoriais

proporcionou uma reducdo em todos os DSDs de acordo com a Figura 45, mantendo uma

estabilidade durante os 10 min de processo de producgédo de microbolhas.
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Figura 45 — Diametros de Sauter Dinamicos sem e com a Aplicagdo de uma Concentragdo de
Oleo de 200 mg-L* nos Melhores Experimentos dos Planejamentos Fatoriais
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A média dos valores dos DSDs também foi obtida e comparada, conforme
apresenta a Figura 46. Essa reducdo do didmetro pode ser explicada possivelmente pela
apolaridade do 6leo e do ar, aumentando as chances de interagfes intermoleculares,
enquanto que a agua, por ser um composto polar, realiza menos interagdes com as
microbolhas. Esta protecdo a microbolha causada pelo 6leo viscoso evita, pois, a

expansdo do diametro. Equipamentos mais modernos podem ser instalados para a

verificacdo desta suposicao.
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Figura 46 - Médias dos Diametros de Sauter Dinamicos sem e com a Aplicagdo de uma
Concentracéo de Oleo de 200 mg-L* nos Melhores Experimentos dos Planejamentos Fatoriais

A interrupcdo do processo causou um aumento maximo de 30% do valor do DSEs,

conforme verifica-se na Figura 47. O Gleo, portanto, também conservou os DSEs.
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Figura 47 - Diametros de Sauter Estaticos sem e com a Aplicacdo de uma Concentracao de
Oleo de 200 mg-L™* nos Melhores Experimentos dos Planejamentos Fatoriais
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Além da reducdo dos DSDs e DSEs, o 6leo compactou as ANMs em todas as
melhores condic@es, segundo a Figura 48, refletindo que a presenca de 200 mg-L de 6leo
¢ uma variavel de entrada em potencial a ser estudada, desde que os equipamentos

utilizados na medic@o ndo sejam danificados, razdo pela qual o dleo foi testado no fim
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Figura 48 - Altura de Neblina de Microbolhas sem e com a Aplicacdo de uma Concentracao de
Oleo de 200 mg-L™ nos Melhores Experimentos dos Planejamentos Fatoriais

3.4 DADOS GERAIS DO PROCESSO

O trabalho possibilitou a medicéo de 22551 microbolhas, sendo 5003 microbolhas
para o Planejamento Fluidodinamico, 11863 microbolhas para o Planejamento Quimico,
4822 microbolhas para o Planejamento Biol6gico e 863 microbolhas para o0s
experimentos com 6leo. O nimero total de microbolhas dividido pelos 71 experimentos
realizados resultou em cerca de 318 microbolhas, sendo medidas ao longo de 45 dias
manualmente, ou seja, cerca de 501 microbolhas por dia.

A Tabela 16 apresenta como os DSDs foram distribuidos nos Planejamentos
Fluidodindmico, Quimico e Bioldgico, além dos experimentos com 6leo, exaltando 0s

excelentes resultados obtidos na presenga de 6leo com diametros de até 14 um.
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Tabela 16 - Dados Gerais dos Didmetros de Sauter Dindmicos para 0s
Experimentos Realizados

Parametros (um) Fluidodinamico Quimico Biolégico Oleo
Média 53 28 39 24
Mediana 52 28 38 25
Moda 44 27 41 31
Menor Diametro 32 18 22 14
Maior Diametro 74 40 73 33

Pagureva et al. (2016) identificaram diametros entre 300 e 2000 um, enquanto que
0 maior DSD de microbolha encontrado foi 74 um nos experimentos realizados neste
trabalho. A forma de producdo de microbolhas talvez seja o aspecto de distingdo dos
didmetros obtidos, assim como a utilizagdo do surfactante utilizado, o alquilbenzeno
linear sulfonado.

Waters, Hadler e Cilliers (2008) observaram que quando o dodecilsulfato de sodio
foi empregado, as microbolhas apresentaram um diametro de cerca de 50 um,
assemelhando-se aos didametros obtidos neste trabalho.

Calgaroto, Azevedo e Rubio (2016) evidenciaram diametros de microbolhas entre
30 e 100 um, em um processo de flotacdo de espécies quimicas de aminas insollveis.
Ademais, conseguiram mensurar também nanobolhas entre 150 e 800 nm.

Pérez-Garibay, Martinez-Ramos e Rubio (2012) perceberam a variagdo entre 60
e 150 um de microbolhas com &gua sem contaminantes e com uma variacdo de
temperatura entre 10 e 30°C, refletindo a importancia da variacdo da temperatura, haja

vista que utilizou-se uma temperatura fixa de 20°C neste trabalho.
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5 CONCLUSOES E PERSPECTIVAS

Ao longo do presente trabalho de pesquisa foi projetada e construida uma Unidade
de Medicéo de Microbolhas executando os diferentes estagios desde do dimensionamento
do Tanque de Medicdo de Microbolhas até a adaptacdo das lentes de microscopio na
GoPro Hero 6, tendo disponibilizado uma ferramenta experimental para a equipe de

pesquisa para avaliacdo do tamanho de bolhas com aplicacdo em sistemas de flotacéo.

5.1 CONCLUSOES

Com emprego da Unidade de Medicdo de Microbolhas construida, foram
analisados os efeitos dos parametros seguintes: Vazao de Ar, Vazdo de Liquido, potencial
hidrogenidnico (pH), concentracdo do surfactante quimico ou concentragdo de
biossurfatante e presenca de 6leo lubrificante na solu¢do aquosa, sobre o tamanho das
bolhas formadas (Diametro de Sauter) e a Altura de Neblina de Microbolhas. Com os
resultados experimentais obtidos, adotando planejamentos estatisticos, conclui-se que:

- Na execucéo do Planejamento Fluidodindmico, utilizando o sistema ar/agua, 0s
parametros estatisticamente significativos na definicdo do tamanho das bolhas de gas
(diametro de Sauter) e na altura de neblina de microbolhas foram as vazdes de ar e de
liquido com destaque ao comportamento quadratico dos efeitos;

- Na execucdo do Planejamento Quimico, sistema ar/agua/surfactante quimico, os
parametros estatisticamente significativos na definicdo do tamanho das bolhas de gés a
altura de neblina de microbolhas foram a Vazdo de Liquido e a Concentracdo de
Surfactante;

- Na execucdo do Planejamento Bioldgico, sistema ar/agua/biossurfactante,
permitiu observar que nenhum dos parametros estudados apresentou um efeito
estatisticamente significativo na definicdo do tamanho das bolhas de gas e na altura de
neblina de microbolhas, dentro os intervalos operacionais investigados;

- A adicdo de 6leo lubrificante (200 mg-L1), nas condicdes de menor diametro de
Sauter e de elevada altura de neblina de microbolhas do Planejamento Fluidodinamico,
do Planejamento Quimico e do Planejamento Bioldgico, favoreceu a reducao ainda maior
do Didmetro de Sauter, porém com dimui¢do no mesmo tempo da Altura de Neblina de

Microbolhas;
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Finalmente, sugere-se que a Unidade de Medicdo de Microbolhas, projetada e
construida ao longo deste trabalho, possa ser instalada em inddstrias para um controle de

qualidade do processo de flotacéo.

5.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Os ensaios realizados na Unidade de Medigéo de Microbolhas, na sua versao atual,
puderam mensurar com repetibilidade os didmetros das microbolhas, independente do
processo estar ou ndo em funcionamento, mas podem ser melhorados quanto da precisdo
da medicdo de tamanho das microbolhas e da tomada das informagdes. Inicialmente,
fazem-se necessarios uma iluminacdo mais potente, estavel e submersa (> 200 limens);
uma camera de melhor resolucédo para fotografia do que a GoPro Hero 6 ; um software
habil para avaliar o tamanho e a distribuicdo de tamanho das microbolhas e uma lente
objetiva com aumento maior do que 10 vezes. Esses ajustes deverdo: 1) averiguar a
presenca ou ndo de nanobolhas diante da densa neblina de microbolhas formada; 2)
determinar o formato mais claro de cada microbolha; 3) reduzir o erro de medicéo; 4)
possibilitar a medicdo de microbolhas diretamente na saida da tubulacdo com a finalidade
de perceber a evolugdo do tamanho de microbolhas ao longo do processo, outrossim, a
velocidade média e 5) permitir uma contagem precisa e total das microbolhas com
quantificacdo da retencdo gasosa.

A medicdo de Vazdo de Ar precisa ser comparada com algum instrumento
calibrado para permitir a validagdo do método. Por ser uma vazao muito baixa, torna-se
invidvel comprar um sensor pelo elevado custo de aquisicao.

A concentracdo de 6leo e a temperatura também podem ser empregadas como
variaveis independentes para permitir maior compreensao dos mecanismos de geracao de
microbolhas. Enquanto que as medic¢des da turbidez e do oxigénio dissolvido sdo duas
variaveis dependentes e pertinentes a serem estudadas.

O aumento de pH tornou em alguns momentos a coloracdo da dgua esverdeada.
Por isso, uma andlise da agua deve ser realizada para se investigar o seu impacto no
mecanismo de geracdo de microbolhas e para tentar garantir uma reproducéo efetivida
dos resultados do processo.
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APENDICE A - C6digo da Unidade de Producio de Microbolhas
#include <LiquidCrystal.h> // Biblioteca para o Liquid Cristal Display (LCD).
float flow; // Mede o fluxo em L-h.
int countPulse; // Mede a quantidade de giros do sensor de fluxo.
int pump = 10; // Define o pino digital 10 para o relé da bomba.
int LEDs = 11; // Define o pino digital 11 para o relé dos Light-emitting Diodes (LEDs).

LiquidCrystal Icd(8, 7, 6, 5, 4, 3); // Define os pinos digitais conectados ao LCD: 3, 4, 5,
6,7¢e8.

void setup() // Execucéo de Inicializacéo.

{

pinMode(2, INPUT); // Determinag&o do pino 2 como entrada digital dos dados do sensor

de fluxo.
pinMode(pump,OUTPUT); // Determinacdo da bomba como saida de sinal.
pinMode(LEDs,OUTPUT); // Determinag&o dos LEDs como saida de sinal.

digitalWrite(pump,LOW); // Deixa a bomba sempre ligada, mas € necessaria a ativagao
fisica pelo botdo.

digitalWrite(LEDs,LOW); // Deixa os LEDs sempre ligados, mas é necesséria a ativagdo

fisica pelo botéo.
Icd.begin(16, 2); // Inicializacdo do LCD.

Icd.setCursor( 4, 0); // Posicionamento do Cursor do LCD na quarta coluna e na primeira

linha.

Icd.print("Welcome,"); // Escrita de texto no LCD.
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Icd.setCursor( 4, 1); // Posicionamento do Cursor do LCD na quarta coluna e na segunda

linha.

Icd.print(*" Pedro!"); // Escrita de texto no LCD.

delay(3000); // Demora de 3000 milissegundos (3 segundos).
Icd.clear(); // Limpeza da tela do LCD.

attachlInterrupt(0, incpulse, RISING); // Funcao de interrupcéo para zerar o sensor de

fluxo.

}

void loop() // Rotina do controlador.
{
countPulse = 0; // Anula o numero de giros.
sei(); //Habilita interrupgéo
delay (1000); //Aguarda 1 segundo
cli(); //Desabilita interrupcéo
I/l Medicdo da Vazao
flow = countPulse*60 / 5.5; // Férmula para conversao de pulsos para L-h1,

Icd.setCursor(5, 0); // Posicionamento do Cursor do LCD na quinta coluna e na primeira

linha.
lcd.print("Flow ™); // Escreve o texto no LCD.

Icd.setCursor(3,1); // Posicionamento do Cursor do LCD na terceira coluna e na segunda

linha.
Icd.print(flow); // Escreve no LCD o valor da vazéo de agua.
Icd.print(" L/h ™); // Escreve o texto no LCD.

delay (1000);



void incpulse () // Fungdo de aumento de pulsos

{

countPulse ++; // Aumenta a variavel de pulsos.

}
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