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Devido a diminuicdo das reservas e aumento dos pregos dos combustiveis féssais,
pesquisa-se um combustivel vegetal capaz de substituir o 6leo diesel em quase todas as
suas aplicagdes. Neste contexto, surge o biodiesel, que é um combustivel aternativo
para motores a diesel.

O presente trabalho, consiste na avaliagdo das propriedades reol égicas das misturas a
2, 5, 10, 15% (p/p) de biodiesal etilico ou metilico de mamona em 6leo diesel.

Assim, no decorrer do trabalho foi possivel provar que as solucdes de biodiesel em
Oleo diesel nas proporcbes citadas anteriormente, assim como, 0 Oleo diesel e o
biodiesel puros sdo fluidos newtonianos. Dos modelos utilizados para o calculo
estimativo da viscosidade dos fluidos a 40°C, conclui-se que os resultados obtidos pela
equacdo de Lewis-Squires foram os melhores, com um erro relativo na faixa de 1-3%,
parao diesel (padrédo CENPES).

Os valores de viscosidade das misturas de biodiesel metilico ou etilico em diesel a 2%,
5%, 10% e 15% p/p diferiram da viscosidade do diesel puro por, no méximo, cerca de
9% (BM 15%).
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Capitulo 1 Introducéo

Capitulo 1:

I ntroducéo

A necessidade de diversificacdo da matriz energética foi evidenciada desde as crises
do petréleo em 1973 e 1979. Devido a diminui¢do das reservas e aumento dos precos de
combustiveis fossels, ha tempos, pesguisa-se um combustivel vegetal capaz de substituir o
Oleo diesel em quase todas as suas aplicacfes. E é neste comeco de século, caracterizado
por um mundo cada vez mais globalizado e avido por tcnologia, que o biodiesal reluz
como uma fonte de energia promissora.

Inicialmente, 6leos vegetais foram considerados como aternativa ao diesel,
entretanto como possuem elevada viscosidade, mostraram se inadequados a esta fungéo.
Desse modo, os Oleos vegetais sdo convertidos em biodiesel por processo de
transesterificacdo. Uma das maiores diferencas entre Oleos vegetais e biodiesel é a
viscosidade (Krisnangkura, 2005).

O biodiesel é um combustivel aternativo para motores a diesel. E produzido por
reacdo quimica de um 6leo vegetal ou gordura animal com metanol ou etanol. A reacéo
requer um catalisador, geralmente uma base forte, como um hidroxido de sodio ou potassio
e produz novos compostos quimicos - ésteres metilicos ou etilicos — considerados
renovavels, uma vez que provém de 6leos vegetais ou gorduras animais (Gerpen, 2004).
Estes ésteres sio conhecidos como biodiesel. Esteres metilicos e etilicos de 6leos vegetais
(biodiesel) possuem viscosidade bem mais baixa que os respectivos 6leos vegetais.

O impacto ambiental causado pela emissdo de gases poluentes das descargas de
automoveis € uma realidade do processo de urbanizacdo — fendbmeno de acance mundial.
Com o intuito de contornar esta situacdo, muitos paises assinaram o Tratado de Kyoto,
comprometendo-se em reduzir, em 5%, a emissdo de poluentes causadores do efeito estufa.
Sob esse aspecto, 0 biodiesel tem um papel oportuno, uma vez que gera menores emissdes
de monoxido de carbono, hidrocarbonetos ndo reagidos, materia particulado e ndo possui

enxofre em sua composi G&o.
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Poucos paises tém condicbes tdo favoraveis quanto o Brasil para produzir
biocombustiveis, que sdo as melhores fontes aternativas de energia que a humanidade
dispde.

Com o respaldo da comunidade cientifica, o governo brasileiro esta introduzindo o
Programa Brasileiro de Biocombustiveis, iniciado com a adi¢éo de 2% (v/v) de biodiesel no
diesdl.

Plantas oleaginosas se revelam como a matéria-prima para producéo de biodiesel,
entre elas, pode-se citar palma, babagu, soja, mamona, algodéo, girassol, colza e coco. No
Brasil, assume posicdo de destaque, a fabricacdo a partir da mamona. A mamona é uma
planta resistente a seca e é de f&cil cultivo, porém apresenta valores de viscosidade maiores
quando comparados as demais matérias-primas (Faria, 2004). A regido Nordeste € a mais
favoravel ao cultivo de oleaginosas. O cend&rio em que esta inserido o biodiesel, envolve
aspectos de carater tecnol 6gico, econdmico, energético e também social.

O biodiesdl de mamona possui uma enorme vantagem de ordem socia por
incentivar a geracdo de empregos na area rural, fixando o homem no campo, além de
possuir algumas vantagens de ordem técnica. Seu 6leo € predominantemente composto
(90%) de é&cido ricinoléco combinado. Esse &cido possui 18 &omos de carbonos em sua
molécula, além de uma dupla no carbono 9 e uma hidroxila no carbono 12. I1sso quer dizer
gue ele possui a vantagem de conter predominantemente um acido mono- insaturado.

Com isso, estudos realizados pela FIAT demonstraram que, devido a essas
caracteristicas, o biodiesel de mamona, dentre os demais, foi 0 que apresentou os melhores
resultados em testes de aplicabilidade em seus motores (maior torque, maior poténcia e
menor consumo especifico), aém de, em consequéncia a melhoria na qualidade de
combustéo, apresentar uma maior reducdo das emissdes poluentes, se comparado ao
biodiesel obtido de outras matérias primas (Techio, 2005).

Por tudo isso, 0 objetivo deste trabalho consiste na avaiacdo das propriedades
reolégicas de misturas de 2, 5, 10 e 15% (p/p) de biodiesel de mamona - etilico e metilico —
em diesel, bem como, do diesdl puro. Dessa forma, é possivel verificar os efeitos causados
na viscosidade do diesel, quando este recebe adi¢des de biodiesel de mamona.
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Capitulo 2:

Revisdo Bibliogr afica - Fundamentos Teoricos

2.1. Reologia

A paavra reologia originase do grego rhéos, que significa fluxo ou corrente e,

logia significa estudo (Baptista, 1991). Reologia € a ciéncia que estuda a forma de como os

materiais se deformam quando submetidos a umatensao.

Ha quatro razbes que justifiguem o estudo do comportamento reoldgico dos corpos

(Muller, 1973):

1

Contribui para o conhecimento de sua estrutura: existe relacéo entre tamanho e forma
molecular das substancias em solucéo e sua viscosidade;

Controle @ processo: em muitas indUstrias sdo realizadas, com freqiéncia, medidas
reol 6gicas da matéria-prima e do produto, o que auxilia no controle de processo;

Projeto de méaquinas. € preciso que as bombas, 0s tubos e os reatores, por exemplo, se
adaptem as caracteristicas dos produtos com os quais eles serdo utilizados. Quanto mais
se conhecer a reologia dos produtos que vao processar, mais eficazes serdo 0s
equipamentos,

Aceitacdo do produto: as caracteristicas reologicas influenciam, de modo consideravel,
na aceitacdo de um produto. Ex: cremosidade da margarina, dureza da carne, entre

outros.

2.2. Fluidos

Define-se fluido como sendo uma substancia que se deforma continuamente sob a

acao de uma tensdo de cisalhamento por menor que ela sgja. Na auséncia desta, ndo havera

deformagdo. Os fluidos podem ser classificados, de modo geral, de acordo com a relagdo

entre a tensdo de cisalhamento aplicada e a taxa de deformagéo.
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Os fluidos se dividem em ideais e reais. Os ideais s80 aqueles que possuem
viscosidade igual a zero, ou sgja, sdo hipotéticos. Os gases, por exemplo, s80 0s que mais se
assemelham ao fluido ideal, pois possuem baixos valores de viscosidade. Num escoamento
ideal ndo existem tensdes cisal hantes.

Os fluidos reais sdo divididos em newtonianos e ndo-newtonianos. A diferenca
basi ca entre os dois € que os fluidos newtonianos possuem viscosidade constante, 0 que ndo
acontece com 0s ndo-newtonianos. A figura 2.1 apresenta um diagrama de blocos com a
classificagdo dos fluidos.

[ I
| Reais | | Ideais |
I
[ I
| Newtonianos | |Néo-Newtonianos|

Independente Dependente Materiais
do tempo do tempo Viscoelasticos
I
\ I |
Pseudoplasticos Dilatantes Plastico Tixotrépicos Reopéticos
de Bingham

Figura 2.1: Diagrama de blocos de classificacdo dos fluidos (Adaptado de
Soares,1985).

2.2.1. Fluidos Newtonianos

A deformacéo cresce continua e linearmente, qualquer que seja a tensdo aplicada. A
relag@o entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de deformagdo € linear e a reta passa pela
origem. A constante de proporcionalidade m apresentada na equagdo 2.1 é a viscosidade
absoluta (ou dindmica).

t=mxD (Eg.2.2)
onde: t € a tensdo de cisalhamento, m € o coeficiente de viscosidade e D é a taxa de

deformacéo.
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A resisténcia a0 escoamento, ou sgja, a viscosidade, independe da taxa de

deformacéo.

2.2.2. Fluidos Nao-Newtonianos

S30 agueles que tém fluxo uniforme mas a tensdo de cisahamento ndo é
diretamente proporcional a taxa de deformagéo, ou sgja, a viscosidade ndo € constante.

Os fluidos n&o-newtonianos sdo gerdmente classificados como tendo
comportamento independente ou dependente do tempo. Os fluidos que possuem
comportamento independente do tempo sdo os pseudoplasticos, dilatantes e plasticos de
Bingham e os que apresentam comportamento dependente do tempo sdo os tixotrdpicos e
reopéticos. Alguns fluidos, apos a deformacao retornam parcialmente a sua forma original
guando a tensdo aplicada € liberada; estes fluidos sdo chamados viscoelasticos. Exemplos
de comportamento independente do tempo sdo apresentados no diagrama reoldgico da

figura2.2.

I\

Figura 2.2: (d) Tensdo de cisalhamento, t, e (b) viscosidade aparente h,
como fungdo da taxa de deformagéo para 0 escoamento unidimensiona de

diversos fluidos ndo-newtonianos (Adaptado de Fox, 1998).
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2.2.2.1. FluidosIndependentesdo Tempo

Numerosas equagdes empiricas tém sido propostas para modelar relacfes observadas
entret (tensdo de cisalhamento) e D (taxa de deformacao) para fluidos com comportamento
independente do tempo. Elas podem ser adequadamente representadas, para muitas
aplicacdes da engenharia, pelo modelo exponencial, que para o escoamento unidimensional
€ descrito na equagéo 2.2

t=kxD' (Eq.2.2)

onde o expoente n é chamado de indice de comportamento do escoamento e o coeficientek,
o indice de consisténcia. Esta equacdo reduz-se a lei de Newton para a iscosidade para
n=1comk=m
Para assegurara que t tenha o0 mesmo sina de D, a equagdo 2.2 € rescrita na forma
apresentada pela equagéo 2.3:
t =kx|D["*xD=h xD (Eq.2.3)

Otermo h = k x |D|"! é referenciado como a viscosidade aparente. A maioria dos

fluidos ndo-newtonianos tem viscosidade aparente relativamente elevada em comparagdo
com a viscosidade da &gua.

a) FluidosPseudoplasticos

S80 os fluidos nos quais a viscosidade aparente diminui com a taxa de deformagéo
crescente (n < 1), ou sga, tornamse delgados com as tensdes tangenciais. A maioria dos
fluidos n&o-newtonianos enquadra-se neste grupo; os exemplos incluem as solucbes de
polimeros, as suspensdes coloidais e a polpa de papel em &gua.

Em solugdes poliméricas, além da orientagdo das macromoléculas na direcéo do fluxo,
dois outros fatores contribuem para suas propriedades pseudoplésticas. o primeiro € a
modificacdo na forma de moléculas flexiveis, com a velocidade de cisalhamento e, o

segundo é o efeito do fluxo no rompimento de interacBes intermolecul ares.
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No caso de solucdes diluidas, a orientacdo e a mudancga na forma das moléculas podem
explicar o comportamento pseudoplastico. Em solucdes concentradas, o afrouxamento dos

entrelacamentos moleculares € o fator principal.

b) FluidosDilatantes

S80 os fluidos nos quais a viscosidade aparente aumenta com a taxa de deformacéo
crescente (n > 1), ou sga, tornamse mais espessos com as tensdes tangenciais. O
comportamento dilatante pode ser evidenciado em suspensdes altamente concentradas,
cujas particulas constituintes sdo irregulares e ndo se orientam facilmente, ou em polimeros
fundidos onde ha formagéo de cristais durante o processo de escoamento.

c) Plasticos deBingham

S3o os fluidos que se comportam como um solido até que uma tensdo limitrofe, to, sgja
excedida, e subsequentemente apresenta uma relacéo linear entre tensdo e taxa de
deformacdo. O modelo correspondente para a tensdo de cisalhamento é representado na
equagao 2.4

t =to+myxD (Eq.2.4)

Suspensdes de argila, lama de perfuragcdo e pasta dental sdo exemplos de substancias

gue exibem esse comportamento.

2.2.2.2. Fluidos Dependentesdo Tempo

O estudo dos fluidos ndo-newtonianos é adicionalmente complicado pelo fato de
que a viscosidade aparente depende tanto do valor instanténeo como dos valores anteriores
da tensdo de cisalhamento. A viscosidade, neste caso, varia com o tempo de atuacéo da
deformagdo, quando se mantém constantes as outras variaveis, Como temperatura, pressao e
taxa de deformagéo.
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a) FluidosTixotrépicos

Um sistema € descrito como tixotropico quando um decréscimo nas suas grandezas
reolOgicas, como coeficiente de viscosidade ou modulo de elasticidade, ocorre reversivel e
isotermicamente, com uma nitida dependéncia do tempo de atuacdo da deformagdo
cisalhante. Sistemas deste tipo podem apresentar-se como sblidos, de baixo médulo de
elasticidade, quando submetidos a baixas tensdes. Sob agitacdo rigorosa, no entanto, esses
materiais passam a se comportar como liquidos, permanecendo desse jeito enquanto
permanecer a agitacdo. Quando esta é interrompida e a dispersdo mantida em repouso por
algum tenpo, observa-se que o sistema volta a adquirir suarigidez original.

A curva detixotropia é similar a da pseudopl asticidade enquanto a viscosidade aparente
diminui a medida que a taxa de deformacdo aumenta. Difere dela, porém, quando a

viscosidade aparente ndo depende so da taxa de deformagdo mas também do tempo.

b) Fluidos Reopéticos

De forma semelhante a um fluido dilatante, um materia reopético exibe um aumento da
viscosidade aparente com 0 aumento da taxa de deformac&o. Porém, a viscosidade aumenta
como tempo de cisalhamento a uma variagdo constante da taxa de deformagdo. A reopexia
€ um espessamento dependente do tempo. A tensdo de cisalhamento e a taxa de deformagéo
n&o sa0 univocamente relacionadas, ou sgja, existem dois valores de tensdo de cisalhamento

para cada valor de taxa de deformagéo e vice-versa

2.2.2.3. Fluidos Viscodasticos

Sdo os fluidos que apresentam propriedades que poderiam ser caracterizadas como
intermediarias entre as de um solido idea (elastico) e as de um liquido idea (newtoniano).
Quando um trabalho mecanico é aplicado a um solido perfeito, este, durante a deformacéo

armazena todo o trabalho como energia elastica.
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Quando o trabalho, ou forca externa, € removido, o solido ideal retorna a sua forma
origina pela acdo dessa energia nele armazenada. Em um liquido perfeito, a tensdo
depende unicamente da taxa de deformacdo. Nos liquidos newtonianos, o trabalho
mecanico gasto para produzir a deformacdo € dissipado instantaneamente sob a forma de
calor.

Um material € descrito como viscoelastico quando, em suas propriedades
mecanicas, parte da energia € armazenada e outra € dissipada, como calor. Em outras
palavras, apos a deformacdo, estes fluidos retornam parcialmente a sua forma original

guando a tensdo aplicada é liberada.

2.3.  Aproximagdes Empiricas Utilizadas na Previsdo da Viscosidade do
Biodiesal a Diferentes Temperaturas

A viscosidade dos liquidos decresce com o aumento da temperatura tanto em
condigdes isobaricas quanto em liquidos saturados.

A melhor equacdo que correlaciona viscosidade de liquidos e temperatura dentro da
acuracia da maioria dos dados experimentais (1 a2%) € aEquacdo GuzmanAndrade como
mostraa equagdo 2.5:

m= AT (Eq.2.5)

onde A e B sdo constantes, T € a temperatura absoluta.

O uso da Equacéo de GuzmantAndrade requer o conhecimento de pelo menos dois
dados de viscosidade e temperatura para a determinacéo das constantes A e B.

Se somente um ponto experimenta € disponivel, uma das poucas formas € empregar
o grafico aproximado Lewis-Squires (1934). Este gréfico, mostrado na figura 2.3, baseiase
no fato empirico de que a sensibilidade a variagdes da viscosidade em funcdo da
temperatura parece depender fundamentalmente do valor da viscosidade (Poling, 2001).
Para usa-lo, é necessério localizar o valor conhecido de viscosidade na ordenada, seguir até
encontrar a curva e percorré-la no sentido adequado (conforme indicado na escala relativa

de temperaturas da abcissa) para atingir atemperatura na qual a viscosidade € desegjada..
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Figura 2.3: Gréfico Lewis-Squires (1934),
(Adaptado de Poling, 2001).

A figura 2.3 pode ser expressa na forma da equacdo 2.6 que se segue:

m 0281 = 0261 4 [(T _ T,()/233]
onde:

m = viscosidade do liquidoa T, cP

nk = valor conhecido da viscosidade do liquido a T, cP

Tk = temperatura conhecida

(Eq.2.6)

T e Tk podem ser expressas tanto em °C ou K. Assim, dado o valor de mx a Tk, €

possivel estimar o valor de m em outras temperaturas. A equacdo 2.6 ou o gréfico dafigura

2.3 trata-se de aproximacOes onde erros que variam de 5 a 15% podem ser esperados. Este

método ndo deve ser usado se a temperatura for muito acima do ponto normal de ebulicéo.

Resumindo, entre o ponto de congelamento e o ponto de ebulicdo, a Equacéo

GuzmanAndrade € satisfatoria, porém é necessario o conhecimento de dois valores de

viscosidade e temperatura. No caso de se conhecer somente um valor, uma aproximagéo

imprecisa mas de uso simples, como visto na figura 2.3, pode ser empregada.
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Deve-se ressaltar que existem outros modelos na literatura, porém mais complexos.
Tal complexidade pode ser explicada pelo maior nUmero de constantes, exigindo assim o
conhecimento de mais de dois valores de viscosidade e temperatura e pela quantidade de

parémetros que muitas das vezes sdo dificeis de serem determinados.

2.4. Biodiesd
2.4.1. Sintese

O biodiesel € um combustivel aternativo para motores diesel produzido a partir de uma
reacao catalitica entre um 0leo vegetal ou gordura animal com um &acool de cadeia curta
(normalmente emprega-se metanol ou etanol) gerando ésteres metilicos ou etilicos e
glicerol. Estes ésteres metilicos sdo conhecidos como biodiesel.

O biodiesel é produzido por um processo conhecido como transesterificacdo como mostra

afigura 2.4, onde R, R, e R3 sdo radicais alquila de hidrocarbonetos de cadeia longa.

Ivighveeride Methdiimnd Mixiure of Fally esters.  (ilvoerin
Figura2.4: Equacao geral do processo de transesterificacéo do
triglicerideo com metanol (Adaptado de Gerpen, 2004).

Este tipo de transesterificagdo também é conhecido como acodlise. O principal

produto secundario formado é a glicerina. Além dela, estdo presentes mono e diésteres,

resultantes da esterificacéo parcial dos triglicerideos.

11
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Como se trata de uma reacdo de equilibrio, o favorecimento dos produtos de
interesse é alcancado com a utilizagdo de excesso de dcool ou pela retirada de um dos
produtos. Outro contaminante € o produto resultante da saponificacdo do dleo.

Nas reacOes de transesterificagdo, o &cool em excesso e o cataisador s3o0
adicionados a0 0leo que podera estar aquecido ou ndo. A temperatura méxima de reacéo é
limitada pela temperatura de ebulicéo do acool. O tempo de reacdo, o excesso de dcool e a
guantidade de catalisador empregado dependem do triglicerideo e do alcool utilizado. A
reatividade do dcool diminui com o aumento de &omos na cadeia carbdnica, assim o
metanol € mais reativo que o etanol.

Deve-se ressaltar 0 efeito da razdo molar entre o acool e o 6leo na producdo de
éster. A estequometria da reagdo de transesterificagdo requer 3 mols de acool por mol de
triglicerideo na producéo de 3 mols de ésteres e 1 mol de glicerol. Razdes molares maiores
resultam em uma maior conversdo de éster em um tempo mais curto.

Os processos industriais geralmente utilizam a razéo molar 6:1 obtendo ésteres com

rendimentos superiores a 98% em massa.

2.4.2. Catalisadores empregados na transesterificacéo

O esquema a seguir representa o tipo de catalise que pode ser utilizado na reagéo de
transesterificagdo (figura 2.5):

catalisador

quimico enzimatico

acido alcalino

lipase

Figura 25: Esquema representativo dos tipos de catdise
empregada na producdo de biodiesdl.

12
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2.4.2.1. CatalisadoresAcidos

Os catalisadores acidos usados na transesterificacdo incluem o &cido sulfurico,
fosforico, cloridrico e sulfénico organico. Embora a transesterificagdo por catdlise acida
sgja muito mais lenta que por catdlise acalina, seu uso é conveniente em glicerideos que
possuem elevados teores de &cidos graxos livre, convertendo-os em ésteres. A partir deste
conhecimento, é possivel redlizar a transesterificacdo em duas etapas onde na primeira
etapa efetua-se a catdlise &cida convertendo os &cidos graxos livres em ésteres e na etapa

seguinte procede-se a catédlise alcalina, convertendo os triglicerideos em ésteres.

2.4.2.2. CatalisadoresAlcalinos

Os catalisadores acalinos usados na transesterificacéo incluem NaOH, KOH,
carbonatos e alcoxidos tal como metoxido de sodio, etoxido de sodio, propdxido de sodio e
butéxido de sodio. A transesterificacdo por catdlise alcalina é aproximadamente 4000 vezes
mais rapida que a catédlise utilizando a mesma quantidade de catalisador acido. Por esta
razéo, a catélise alcalina & comercialmente a mais usada.

Os glicerideos e 0 dcool devem estar isentos de umidade pois estes compostos, na
presenca de hidroxido, aceleram a reacdo secundaria de saponificacdo como ilustra a figura
2.6.

Furty Acid . Potassium Hyvdroxide Prrtassinm siuap Waater

Figura 2.6: Reacéo de saponificacdo (Adaptado de
Gerpen).

O sabdo formado consome o catalisador e reduzindo assim a sua eficiéncia, aém de

causar aumento da viscosidade, formagéo de géis e dificuldade de separacéo do gliceral.

13
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2.4.2.3. Catalisadores Enzimaticos

Apesar da transesterificacdo quimica, usando um catalisador alcalino gresentar um
alto nivel de conversdo dos triglicerideos nos seus correspondentes ésteres em um curto
tempo de reacdo, ha uma série de obstaculos (Fukuda, 2001):

Dificuldade em recuperar o glicerol;
O catalisador &cido ou acalino deve ser removido do prodito;
O excesso de 4gua presente no meio requer tratamento;

Acidos graxos livres e &gua interferem na reacéo.

As enzimas tém mostrado boa toleréncia para os acidos graxos livres e a vantagem
de utiliz& las estéa na minimizacdo dos problemas citados anteriormente.
A tabela 2.1 apresenta as principais diferencas entre o uso do catalisador quimico e

enzimatico no processo de obtencdo do biodiesal.

Tabela 2.1: Comparacéo entre catalisadores acalinos e lipases na producéo do biodiesel
(Adaptado de Fukuda, 2001).

Pr ocesso com catalisador Pr ocesso com catalisador

alcalino enzimatico- lipase
Temperatura de reagéo 60— 70°C 30-40°C
Acidos graxos livres Produtos da saponificacio Esteres
presentes na matéria prima
Agua presente na matéria Interfere na reacéo, N&o influencia
prima diminuindo seu rendimento.
Producdo de ésteres Normal Elevada
Recuperacdo de glicerol Dificil Facil
Purificaco dos ésteres Efetuar lavagens N&o € necess&ria

Custo de producéo Baixo Relativamente elevado

14
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2.4.3. Producéo de Biodiesd

A figura 2.7 apresenta um diagrama esquemético de um processo envolvendo a

producdo de biodiesal.
biodiesd <+—— Secagem
metanol . T
bleq ester Remocé&o Neutralizagaoj
: Reator » Separador metilico > de > e — &guade lavagem
catalisador metanol Lavagem
glicerol T T
&cido I (50%) 4cido agua
—*| Acidulagdo
e
&idos graxosliviess «———— Separagio
\ 4 A 4
Remogéo N
Retific
glicerol bruto (85%) +——— metdaen i > metmol?gg?sa

Lo

armazenamento  agua
demetanol

Figura 2.7: Processo esquemdtico para producdo de biodiesel (Adaptado de
Gerpen, 2004).

Alcool, catalisador e 6leo sd0 misturados em um reator do tipo tanque agitado por
cercade 1 hora a 60°C. Pequenas plantas geralmente usam reatores batelada mas as grandes
plantas (com producdo superior a 4 milhdes de litros por ano) usam processos continuos
envolvendo reatores do tipo CSTR (continuous stirred-tank reactors) ou PFR (plug flow
reactors). A reagdo pode ser realizada em duas etapas. No 1° reator, aproximadamente 80%
do dcool e do catalisador sdo adicionados ao dleo. Entéo, esta corrente reacional € enviada
para uma unidade onde ocorre a remocao do glicerol antes de entrar no 2° reator. Os 20%

de alcool e catalisador remanescentes sao adicionados no 2° reator.
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Este sistema garante uma reacdo mais completa com a vantagem de usar uma
quantidade de & cool menor que no processo de uma Unica etapa.

Devido a baixa solubilidade do glicerol no éster, a separacdo ocorre rapidamente
podendo ser realizada decantagdo ou centrifugacdo. O excesso de metanol tende a agir
como um solvente e pode tornar a separacéo lenta. Entretanto o excesso de metanol néo é
usualmente removido do meio reacional até que o glicerol e o éster metilico sgam
separados, pois a reacdo € reversivel, como ja descrito no item 2.4.1.. Agua pode ser
adicionada & mistura reacional ap0s a etapa de transesterificagdo para melhorar a separacéo
do glicerol.

Apbs a separacdo do glicerol, o éster metilico formado vai para a etapa de
neutralizacdo e entdo passa atraves de um “stripper” de metanol, antes da lavagem. No caso
do processo de transesterificacdo ser realizado na presenca de um catalisador alcalino,
deve-se adicionar um &acido para neutralizar algum residuo de catalisador e separar algum
sabdo que tenha sido formado durante a reacdo. O sabdo reagira com o acido formando sais
sollveis em &gua e &cidos graxos livres. Os sais serdo removidos na etapa de lavagem e os
&cidos graxos livres permanecerdo no biodiesel. A etapa de lavagem tem por objetivo
remover algum catalisador remanescente, sabdo, sais, metanol ou glicerol livre do
biodiesel. A neutralizagdo deve ser redlizada antes da lavagem de modo a reduzir a
quantidade de &gua requerida na lavagem e minimizar a formagdo de emulsdes. Apos a
etapa de lavagem, a agua remanescente € removida por um processo de flash a vécuo.

A corrente gue deixa o0 separador possui, excesso de metanol, catalisador, sabéo e
apenas 50% em glicerol, o que torna dificil sua separagdo. O primeiro passo no refino do
glicerol é adicionar ao sab&o &cidos graxos e sais.

Os é&cidos graxos livres ndo sao sollveis no glicerol, permanecendo no topo de onde
podem ser removidos e reciclados. Os sais permanecem com o glicerol, contudo
dependendo dos compostos quimicos presentes, alguns podem precipitar. Apds a separacdo
dos acidos graxos livres, 0 metanol é removido do glicerol por um proceso de flash a
vécuo ou por qualquer outro tipo de evaporador, restando o glicerol com 85% de pureza
aproximadamente.

16
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O metanol que € removido das correntes de éster metilico e de glicerol tende a
absorver agua que entra no processo. Esta &gua deve ser removida em uma coluna de

destilagdo antes que o metanol retorne ao processo.
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Capitulo 3:

Materiais e M éodos

3.1. Preparodas Amostras

Para a redizacdo da fase experimental o projeto recebeu amostra de Biodiesel
Metilico (BM) e Biodiesd Etilico (BE), fornecidos pelo laboratério de Tecnologia Verde
da Universidade Federa do Rio de Janeiro.

A obtencdo do BM ocorreu mediante 1000g de 6leo de mamona, 300 mL de
metanol e 7,59 de KOH com reacdo conduzida a temperatura ambiente. O BE foi obtido
através de reacdo a temperatura ambiente utilizando 1000g de 6leo de mamona, 300 mL de
etanol e 7,5g de KOH. A amostra de diesel foi comprada no Posto de Abastecimento
Funddo LTDA, localizada na Avenida Um, n° 1701, Cidade Universitéria/ RJ.

As amodtras utilizadas na fase experimental foram o diesel, 0 BM, o BE, as solugdes
de BM - diesdl a 2%, 5%,10% e 15% p/p, e as solucdes de BE - diesal a 2%, 5%,10% e
15% p/p.

O preparo das solugdes consistia em pesar por diferenca a solugdo em uma balanca digital,
da marca Mettler Toledo PB602-S. A pesagem foi realizada diretamente num frasco,
devidamente higienizado para armazenamento e posterior utilizagdo. As amostras

constituidas unicamente pelo BM e BE foram transferidas para um frasco.

Figura 3.1: Amostras de Biodiesel Etilico, Metilico e as respectivas solugdes a 2, 5, 10 e
15% p/p.
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A Tabela 3.1 ilustra a quantidade, em gramas, de diesel, BM e BE utilizada para o

preparo das solugoes.

Tabela 3.1: Quantidade de produto utilizada no preparo das amostras.

Amostra Massa de Massa de MassadeDiesel Fracdo Massica
Biodiesel Biodiesd Etilico (9) deBiodiesel
Metilico (Q) (9)
BM 2% 1,03 - 49 0,021
BM 5% 5,05 - 95,08 0,050
BM 10% 10,04 - 90,05 0,100
BM 15% 7,56 - 42,58 0,151
BM 2% - 2,03 98,59 0,020
BE 5% - 5,08 97,05 0,050
BE 10% - 10,04 90,28 0,100
BE 15% - 15,03 85,01 0,150

3.2. O Equipamento

Durante a redlizacdo da fase experimental, utilizouse o redbmetro Universal Stress
Rheometer SR5 (Rheometric Scientifica , NJ— USA) (figura 3.2) com geometria de pratos
paraelos e programado para operar com a taxa de cisalhamento ou deformacdo controlada.
O instrumento aplica uma taxa de deformagédo controlada, especificada pelo operador e a
tensdo de cisalhamento resultante é registrada (Barnes, 2000). Todas as propriedades do
material sdo, entdo, calculadas analisando a deformacdo aplicada e a tensdo resultante.
Estas andlises sdo realizadas através do programa computacional, TA Orchestrator, como o

mostrado a seguir na Figura 3.3.
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Figura 3.3: Telado software TA Orchestrator.

O gjuste dos parametros inerentes ao funcionamento do equipamento foi realizado a
partir de ensaios com diesel, que € um fluido newtoniano. Cada parémetro foi variado
individualmente e os resultados obtidos foram analisados levando em consideracdo os
Seguintes aspectos.

O conhecimento do valor da viscosidade do diesel a 40°C obtido através de andlise
realizada em um viscosimetro no Centro de Pesquisa Petrobras, CENPES.
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O comportamento do grafico obtido; como trata-se de um fluido newtoniano, este deve

ser umareta passando pela origem e com coeficiente angular (viscosidade) proximo ao
valor medido no CENPES.

Os parémetros do instrumento s&0:

Gap: disténcia entre os discos fixo e mével.

Strain: percentagem das amplitudes maxima e minima da taxa de deformacéo senoidal
usada durante o teste.

Fregiiéncia: taxa de deformac&o ou taxa de cisalhamento. E importante ressatar que no
software TA Orchestrator a taxa de deformagdo é chamada de freqiiéncia, pois ambas

apresentam a mesma dimensdo de 1/t.

Os valores utilizados para a andlise das amostras estéo expostos na Tabela 3.2.

Tabela 3.2: Parametros Computacionais.

Gap 0,03mm
Strain 8%
Frequéncia 2-Trad/s
Incremento 0,2rad/s

Todos os ensaios foram realizados no modo dindmico onde os resultados sdo
obtidos rapidamente, evitando-se perdas por evaporacdo e por escape centrifugo da
amostra.

Os testes dindmicos efetuados no redmetro geram dados sobre a viscosidade e
elasticidade relacionados com seus tempos de resposta. Estes relacionam a velocidade
angular ou freqiéncia imposta com a tensdo ou deformacdo oscilatéria resultante.
Normalmente, eles sdo realizados em um vasto intervalo de velocidade ou de freqiéncias,
sendo que as amostras ndo sao pertubadas mecanicamente nem suas estruturas internas sao
rompidas. As amostras sdo apenas investigadas reologicamante, com as estruturas em
repouso (Machado, 2002), (Schramm, 1994).
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Outro motivo é o fato de que o0 modo dindmico é recomendado para fluidos com
memoria sendo o resultado expresso na forma de uma viscosidade complexa composta por
uma parte real e uma parte imaginaria. Para fluidos newtonianos como o diesel, a
componente elastica sera igual a zero restando somente a parte conponente viscosa. Tais
parametros dindmicos serdo discutidos no capitulo 4.

Os ensaios ocorreram em duas temperaturas distintas: T=10°C e T=20°C. A partir
dos modelos mateméticos apresentados no capitulo 2, equaces de GuzmanAndrade e de
Lewis-Squires, calculouse a viscosidade a t=40°C, que € uma temperatura padréo na qual

s80 especificadas as propriedades fisicas de combustiveis em geral.
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Capitulo 4:

Resultados e Discussao

Os primeiros ensaios consistiam na realizacdo das andlises a 40°C. Para isto, foi
necessario o conhecimento do valor da viscosidade do diesel a esta temperatura, sendo
assim possivel o guste dos pardmetros do software de modo que os resultados obtidos
fossem coerentes. Porém, devido a baixa viscosidade do diesel a esta temperatura e o tipo
de geometria presente no equipamento (pratos paralelos, sendo a parte inferior fixa e a parte
superior movel), durante a realizagcdo dos ensaios, observouse o espalhamento do diesel
prejudicando a manutencdo de um filme ao longo do experimento e consequentemente
gerando resultados erroneos.

Para eliminar este problema, o ideal seria a utilizagdo de uma geometria mais
adequada a este tipo de fluido; no presente caso uma célula do tipo Couette, (que se trata de
dois cilindros concéntricos), porém, ndo tinhamostal célula.

A partir dai, optou-se pela utilizagdo de modelos mateméticos, como a Equacdo de
GuzmanAndrade (Eg.2.5) e a equagdo que expressa o grafico de Lewis-Squires (Eq.2.6) de
forma que fosse possivel estimar a viscosidade das amostras na temperatura de 40°C.
Diante do conhecimento da viscosidade do diesel a 40°C (3,926 cP) foram efetuadas
medidas de viscosidades a diferentes temperaturas (8, 10, 12, 15 e 20°C) sendo 20°C a
maior temperatura onde ndo havia espalhamento da amostra e 8°C a meror temperatura
onde ndo ocorria condensagao no prato. Os dois valores de temperatura (e suas respectivas
viscosidades) aplicados a Equacdo de GuzmantAndrade que resultou em um valor de
viscosidade a 40°C mais proximo do valor real (3,926 cP) foi 10°C e 20°C com um efro
relativo de 10,93%.

Com os resultados obtidos experimentalmente, selecionou-se aqueles que possuiam
coeficiente linear £ 0,099 e ¥ 3 0,95 e calculouse a média conforme indicado nas tabelas
contidas no apéndice C. A partir destes valores médios realizouse os célculos da

viscosidade a 40°C utilizando as equagdes de Guzmanr Andrade e Lewis-Squires.
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As tabelas 4.1 e 4.2 apresentam os valores de viscosidade das diferentes amostras
nas temperaturas de 10, 20 e 40°C respectivamente e os valores das constantes A e B da

Equacdo de Guzman-Andrade.

Tabela 4.1: Vaores de viscosdade a 40°C
calculados pela Equacdo de GuzmanAndrade a

partir dos valores obtidos experimentalmente a 10°C

e 20°C.
Viscosidade (cP)

Amostra 10°C 20°C 40°C
Diesel 8,187 6,567 4,408
BE 2% 9,060 7,299 4,938
BE 5% 8,141 7,089 5,520

BE 10% 8,795 7,542 5,712

BE 15% 9,149 7,027 4,360

BE 100% 28,340 19,260 9,579
BM 2% 8,440 7,641 6,383
BM 5% 8,528 7,038 4,973

BM 10% 8,631 7,187 5,161

BM 15% 9,140 8,293 6,956

BM 100% 28,858 18,620 8,431
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Resultados e Discussao

Tabela 4.2: Valores das constantes da Equacédo de

GuzmanAndrade.

Amostra A (cP) B (K)
Diesel 5,151*10° 1830,190
BE 2% 1,276*10% 1794,011
BE 5% 1,409*10™ 1148,536

BE 10% 9,716*10° 1275,760

BE 15% 3.997*10° 2190,386

BE 100% 3,428*10" 3206,033
BM 2% 4,573*10" 825,521
BM 5% 3,062*10 1593,960

BM 10% 4,028*107 1519,718

BM 15% 5.283*10™ 807,216

BM 100% 7.621*10° 3636,891

Sabendo-se que a equacdo que expressa o gréfico de Lewis-Squires necessita de
apenas um ponto experimental, ou seja, um valor de temperatura e viscosidade, calculouse
os valores de viscosidade das amostras a 40°C utilizando dados a 10°C (tabela 4.3) e a
20°C (tabela 4.4).
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Tabela 4.3: Vaores de viscosidade a 40°C
calculados pela Eq.2.6 (Lewis-Squires) a partir dos

dados experimentais a 10°C.

Resultados e Discussao

Viscosidade (cP)

Amostra 10°C 40°C
Diesel 8,187 3,815
BE 2% 9,060 4,143
BE 5% 8,141 3,798

BE 10% 8,795 4,045

BE 15% 9,149 4,176

BE 100% 28,340 10,170
BM 2% 8,440 3,911
BM 5% 8,528 3,944

BM 10% 8,631 3,983

BM 15% 9,140 4,173

BM 100% 28,858 8,625
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Tabela 4.4: Vaores de viscosidade a 40°C
calculados pela Eq.2.6 (Lewis-Squires) a partir dos

dados experimentais a 20°C.

Viscosidade (cP)

Amostra 20°C 40°C
Diesel 6,567 3,992
BE 2% 7,299 4,378
BE 5% 7,089 4,268

BE 10% 7,542 4,505

BE 15% 7,027 4,235

BE 100% 19,260 10,062
BM 2% 7,641 4,557
BM 5% 7,038 4,241

BM 10% 7,187 4,320

BM 15% 8,293 4,893

BM 100% 18,620 9,780

Analisando os gréficos obtidos (apéndice B) observa-se que a tensdo de
cisalhamento é diretamente proporcional a taxa de deformac&o, ou sgja, todos os fluidos
analisados neste trabalho e suas respectivas misturas so newtonianos.

Podemos verificar que pelos dois modelos mateméticos aplicados (Guzman-
Andrade e Lewis-Squires), a viscosidade do biodiesel etilico puro (BE 100%) mostrouse

maior que a do biodiesel metilico puro (BM 100%), como esperado.
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Os valores de viscosidade obtidos pelo modelo de Lewis-Squires para as amostras
de diesel puro e de biodiesal etilico e metilico misturados ao diesel mostraram se bastante
semelhantes, ou sgja, a viscosidade das misturas nas proporgoes estudada praticamente ndo
se altera. Uma explicacdo para tal fato deve-se ao elevado teor de diesel presente nas

amostras, de modo que a viscosidades das misturam sgjam proximas a do diesel puro.

A viscosidade do diesel calcuada pelo modelo de Lewis Squires apresenta-se bem
proxima do valor real (3,926 cP) com um erro relativo a 2,91% e 1,65% em relagdo ao

valor calculado a partir da viscosidade a 10°C e 20°C respectivamente.

4.1. Parametros Viscoe asticos

Como descrito no capitulo 3, foram realizados testes dindmicos com controle da
deformacdo. Redlizar um teste dindmico significa que a parte giratéria do sensor, no caso a
placa, ndo gira continuamente em uma diregdo, mas movimenta-se alternativamente,
descrevendo uma fungédo senoidal com o tempo, alcancando pequenos angul os de deflexao,
para aesguerda e paraadireita. A amostra situada no gap do redmetro é entéo forcada a se
deformar segundo uma fungdo senoidal similar, provocando tensdes que também seguem
uma lei senoidal, cuja amplitude esta relacionada com a natureza do materia (Machado,
2002), (Schramm, 1994).

Com a finalidade de facilitar a interpretacdo dos testes dindmicos é importante
introduzir a definicéo de modulo complexo G*, cuja equagéo é:

G* = tgﬂ (Eq. 4.1)

onde G* representa a resisténcia total de um material a uma deformagdo aplicada

t max € Omax SA0 atensdo e a taxa de cisalhamento méximas.
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Considerando a teoria dos nimeros complexos e as suas definicdes, podemos
descrever as componentes viscosa e elastica através de uma Unica expressdo, uma vez que 0
nimero complexo € definido por um vetor que contém uma parte real e outra imaginaria.
Dai, o médulo complexo, G*, ser definido de outra forma, por uma equagdo contendo uma

parte real e outraimaginaria, que engloba as suas componentes viscosa e el éstica:

G+ =G+i>G'= L
Ormax

(Eq.4.2)

Na equacdo 4.2 aparecem dois novos parametros viscoelasticos importantes. O

maodulo de armazenamento ou de rigidez dinamica, G’, que indica a parcela equivaente

de energia proveniente da tensdo aplicada, que € temporariamente armazenada durante o
teste, mas que pode ser recuperada, posteriormente. Matematicamente, G’ € definido por:

5
G'=G* >xcosd :&gmax +—>cosd (Eq.4.3)
max &

O segundo membro da equacdo 4.2 contém o segundo parémetro, definido por
maodulo de cisalhamento ou de perda, G", que indica a parcela de energia que foi utilizada

para iniciar 0 escoamento e transferida irreversivelmente para a forma de calor, definido
matemati camente por:
G'=G*seend = R Duend (Eq.4.4)
max @
Quando uma substancia € puramente viscosa, seu angulo de mudanca de fase € 90°
e, conseguientemente, seu modulo de armazenamento € zero (G’=0), e 0 modulo complexo
€igua ao modulo de perda, G*=G” . Por outro lado, se a substancia € puramente elastica, o

maodulo complexo é igua a médulo de armazenamento, G*=G’.
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Outro parametro importante na investigacdo do comportamento viscoelastico de um
material € o angulo de fase (d), também denominado de angulo de perda, que sempre
aparece nas egquacies senoidais da deformacao elastica.

Os angulos de mudanca de fase dos materiais viscoelasticos se situam entre 0 < d < 90°.
Por questdes de simplicidade, seu resultado pode ser registrado sob aforma datangente do
angulo de perda, tan(d), também chamada de fricc8o interna ou amortecimento, que € a
razéo entre a energia dissipada e a energia potencial armazenada por ciclo, cuja defini¢éo

matematica é dada na equagdo 4.5, a seguir.

GII
-5 Eq. 45
tand S (Eq. 4.5)

Porém todos os fluidos estudados neste trabalho sdo newtonianos, portanto G'=0 e
desta forma ndo faz sentido associarmos o parametro angulo de perda nas discussdes

inerentes a este trabal ho.

A semelhanca dos fluidos puramente viscosos, para um certo valor de médulo

complexo, G*, pode-se definir uma viscosidade complexa, i, dada por:

*
rrf:G_: tmax
Woog,, oW

(Eg. 4.6)

A viscosidade complexa descreve a resisténcia total ao cisalhamento dinamico, que
pode ser segmentado novamente em duas componentes: a viscosidade de armazenamerto,
n{, que seria a componente eléstica, e a viscosidade dindmica, m, a componente viscosa.

As suas respectivas definigdes mateméticas, seriam, portanto:

:E: tmax
w O e "W

m

xsend (Eq. 4.7)
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m'= 9 = L xcosd (Eq. 4.8)
W gmax >VV

A viscosidade complexa pode ser definida, também, a semelhanca do que foi feito
para 0 médulo complexo, através do conceito de nimero complexo, por:

="+ (Eqg. 4.9

Para fluidos newtonianos, ou segja, puramente viscosos (G’=0). Substituindo G' =0

na equacdo 4.8, a viscosidade de armazenamento, ni’ € igua a zero. Portanto a equacéo 4.9

paratais fluidos é expressa da seguinte forma:

m=i.m (Eq. 4.10)

A viscosidade dos fluidos newtonianos estd contida na parte imagindria da

viscosidade complexa. Em outras palavras m=m
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Capitulo 5:

Conclusbes e Sugestdes

5.1. Conclusdes

Os resultados apresentados e discutidos neste trabalho, mostram que o diesel, o
biodiesel metilico (BM), o biodiesal etilico (BE), as solucbes de BM - diesel a 2%, 5%,
10% e 15% p/p, e as solucdes de BE - diesel a 2%, 5%,10% e 15% p/p sdo todos fluidos

newtonianos.

Dos modelos utilizados para o calculo estimativo da viscosidade dos fluidos a 40°C,
equacdo de Guzman-Andrade e a de Lewis-Squires, conclui-se que os resultados obtidos
com o ultimo foram os melhores, com um erro relativo na faixa de 1-3%, para o diesel
(padréo CENPES).

Os valores de viscosidade das misturas de biodiesel metilico ou etilico em diesel a
2%, 5%, 10% e 15% p/p diferiram da viscosidade do diesel puro por, no maximo, cerca de
9% (BM 15%)).

5.2. Sugestbes

Tendo em vista a faixa relativamente baixa de viscosidades estudada (3 a 4 cP)
sugere-se que em um trabalho futuro sgjam obtidos novos reogramas, com 0 uso de uma
célula Couette acoplada ao redmetro. Este tipo de célula (cilindros concéntricos) é mais

adequado a liquidos pouco Viscosos.
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Considerando que misturas de biodiesel e diesel com teores mais elevados de

biodiesel podem vir a ser utilizadas comercialmente, sugere-se a extensdo do presente

estudo a tais misturas.

Uma outra possibilidade de continuacdo deste trabalho seria a verificagdo do
comportamento reoldgico de misturas do diesel com o biodiesel originado da

transesterificacdo de outras oleaginosas como, por exemplo, a soja e a palma.



Apéndice A Guia de operacéo do software TA Orchestrator

ApéndiceA:

Guia pararealizacao de testes

1. Ligando orebmetro Universal Stress Rheometer

a.  Abrir a vavula de ar comprimido e verificar no mandmetro situado atras do
equipamento o valor da pressdo que deve ser de 60 psi. H4 um botéo situado acima do
mandmetro do rebmetro que permite o gjuste da pressdo no valor indicado. Para ajusta-
la, deve-se puxar o botdo para destrava-lo, gire-o até o valor de pressdo desgjado e
empurre-o para trava- lo novamente.

b. A seguir acione a tecla situada na parte de trés do equipamento, acima do cabo de
forca. Aparecerdo no display do redmetro as palavras temperatura e gap.

c. Ligue ateclainferior e superior do banho e quando aparecer a palavra OFF no display
do banho, aperte o botéo verde (liga/desliga) no painel do banho e a temperatura do
banho naquele momento seré visualizada no visor do equipamento.

d. Ligue o computador e selecione o programa TA Orchestrator.

2.  Configurando osparametrosdo teste.

a. Clique no botéo Edit/Start Test na barra de ferramentas. A janela Edit/Start Test

mostrada nafigura A.1 é a base para conducdo do teste.
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Edit f Start Instrument Test

 Experiment -

Title: Diiezel T=10°C 05 freq2-7 gap 0.03mmm ehsaio 1 Savefs
Eoldar }C:\Documents and SettingsiU ser\DesktophDIESEL MOWVD _YJ Edit Hotes

Operator:  |Adriristrator [ AutoSave Experiment at end of test

Test
Hotes:

i Sample Geometry

{* Predefined Geometries (™ Stored Geometries Brawse
Geometry: [ParaPlate] Parallel Flate Geometry j Edit Geometry
Test Setup
* Predefined Test Setups " Stored Test Setups Browse
Test Setup: [DFreqSwp] Diwnamic Frequency Sweep Test [Strain Control] j Edit Test
Test Type: & Shain-Controllad ™ Stess-Controlled
Measu_rgm,?_,nt Type: % I:_)___n,lr)an?ic:_ [ _Steady £ Transi_ent

Figura A.1: Janela Edit/Start Test

b. NacaixaTitle, digite 0 nome do arquivo onde os dados serdo salvos.

c. Na caixa Folder, digite 0 nome da pasta onde o arquivo sera salvo. O botdo Save as
também pode ser usado. Nesse caso, pode ser selecionado arquivo e pasta. O nome de
um arquivo existente pode ser mudado.

d. Os testes podem ser salvos automaticamente apos o término de cada teste, para isso
cligue no botdo Auto Save Experiment at end of teste. Se o botdo Auto Save
Experiment at end of teste ndo for acionado, os dados permanecer&o em suas janelas
até serem salvos.

e. O nome do operador pode ser digitado na caixa Operator e na caixa Teste Notes
podem ser incluidas algumas informagdes referentes ao teste.

f. Na caixa Geometry selecione geometria. Esta caixa contém todas as geometrias
disponiveis para uso com o instrumento. Cada um desses itens € um arquivo que
especifica o tipo e as dimensdes fisicas da geometria usada para conduzir o teste. Se 0
botéo Predefined Geometries for selecionado, somente as geometrias selecionadas pelo
operador serdo mostradas. Se o botéo Stored Geometries for selecionado, somente
geometrias criadas pelo operador ir8o aparecer. Vocé pode criar um banco de
geometrias clicando no botdo Edit Geometry. Nesse caso, vocé pode mudar 0s

parametros de uma geometria pré-definida e salva-la com outro nome.
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Dados e parametros do teste (como limites de deformacdo e tensdo) sdo calculados
baseados em valores especificados na geometria, portanto selecione a geometria antes
de selecionar ou modificar as configuracdes do teste.

g. Selecione as configuracBes do teste na caixa Teste Setup, pois ela contém todos os
testes disponiveis para usar com o instrumento. Cada um desses itens € um arquivo que
especifica o tipo e os par@metros do teste que sera conduzido (condi¢Bes que o teste
seraconduzido).

h. Se o botdo Predefined Test Setups for selecionado, somente os testes configurados
pelo operador serdo selecionados. Se o botdo Stored Test Setups for selecionado,
somente sequiéncias de testes criadas pelo operador serédo mostradas. VVocé pode criar
um banco de testes usando o botéo Edit Ted. Os parametros de um teste também
podem ser mudados e, desse modo, ele deve ser renomeado e salvo. O botéo Browse

pode ser usado para localizar e escolher um teste existente.

A tabela A.1 pode ser usada para escolher um dos tipos de testes que sdo listados na
caixa Setup. A tabela A.2 refere-se ao tipo de medida de cada teste.

Tabda A.1: Tipo edescricdo do teste.

Tipo de Teste Descricdo do Teste

Strain-Controlled (Deformagdo Controlada) O grau de deformagdo da amostra depende
do vaor de deformacdo (strain) aplicada
(deslocamento angular)

Stress-Controlled (Tensdo Controlada) O grau de deformagdo da amostra depende
da tensdo (stress) aplicada (forca aplicada
por unidade de area)

Tabela A.2: Medida e descricdo do teste.

Medida do Teste Descricdo do Teste
Dynamic (Dinamico) Dados sdo coletados durante movimento
senoidal
Steady (Estacionario) Dados sdo coletados durante movimento
linear
Transient (Transiente) Dados séo coletados em funcéo do tempo
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3. ZerandoeAjustando o Gap

a.  Cligue no botdo Gap Control Panel no menu ou na barra de ferramentas.
5—% (Botéo Gap Control Panel)

Uma caixa de dialogo como a mostrada na figura A.2 ira aparecer.

Gap Control Panel

CUITEnt Gap e o b [mm]
Commanded Gap Position [ 03 [rnrm]

tan Allowed Force ... [1.00e+07  [a]

tdax Force is only uzed for the Set Gap function.

Set Gap | Zero Fiature | Sendto Top | Zero Indicator | Help E sit
Figura A.2: Gap Control Pandl.

b. NacaixaCommanded Gap Position, digite o valor de Gap desgjado (em milimetro).

c. NacaixaMax Allowed Force, digite o valor da méxima forgca (em gramas-forca) que
serd aplicada a amostra quando a mesma estiver sendo comprimida.

d. Cligue no botdo Set Gap. Uma informacdo indicando o tempo decorrido dessa
operacao ird aparecer. O tempo de descida € relativamente pequeno, pois a velocidade
de descida é aproximadamente 5 mn/s.

e. Cligue no botdo Zero Fixture. Uma informagdo indicando o tempo decorrido dessa
operacao ira aparecer.

f.  Clique no botdo Send to Top.
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4. Colocando a amostr a

a. A amostra deve ser colocada no centro do prato como mostra afigura A.3.

Figura A.3: Posicdo da amostra no prato.

b. Clique no botéo Set Gap.

c. Cligue no bot&o Exit parafechar ajanela.

5. Iniciando o teste

a. Clique no botéo Begin Test para iniciar o teste. Os dados do teste serdo transmitidos
do instrumento para programa RSI Orchestrator, para que este inicia o tratamento dos

dados.

Asfiguras A.4 e A.5 mostram duas maneiras de se visualizar os dados dos testes.

£ E S
P il

Figura A.4: Dados do teste (gr afico).
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PadiTm T+ 1270 e300 Dmg 1 g £0 Jowm sk FRERREE

ey shivier® dyakn?

Figura A.5: Dados do teste (tabela) .

Cada teste contém um gréfico (xy) e uma tabela que podem ser acionados pelos botdes
abaixo.

@ Bot&o paraacionar o grafico

ABEC
AN

Botdo para acionar atabela

b. As configuracBes do grafico podem ser mudadas usando a funcéo Plot Layout, que pode
ser ativada pelo menu (com um clique duplo no gréfico) ou pelo botédo na barra de

ferramentas.

=Y Bot&o Plot Layout

A caixa de didogo do Plot Layout mostrada na figura A.6 consiste de sete fungbes que
permitem modificar as propriedades do gréfico.
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Plot Layout

Guia de operacéo do software TA Orchestrator

Secaling ] La_l,lout{ Dverla}l{ Color/Symbols/Lines | Grid Lines/Tick Marks] Sizes ] Hide ] Defaults]

Y LeftAxis 2 Left iz

1~ Current Plot Scaling-

Pl

i~ Data Range [rata Fange-
MaxWalue 0.317673 I ax Walue
Minalue 0183263 Iin Y alue
: Sealing gl ; Sealing
@ Linsar Avis | T
" Log duis e i
v AutaScale A ™ dustoSeale
: W AutoSeal
M asirum & Linear Axis Heeeae | Maimun
— 7 Log Az b awirnimn |2 200000 |
Miniraurn |2 20000 - z H = | Minirnurn
~DataRange- 1 Miniraurn |1 500000
Diwisions MasValue  4.999997 Decades
i Divigions BE e
I Absolute Value WinValue 2000000 [ Absolites Yalus
| ’ I Absolute Value
0k | Cancelar ‘ Ajuda

Figura A.6: Plot Layout.

A tabela A.3 mostra as fungdes com suas respectivas descricoes.

TabelaA.3: Fungbesdo Plot Layout.

Funcéo

Descricdo da Fungéo

Scaling
Layout

Overlay

Color/Symbols/Lines

Gridlines/Ti

Size

Defaults

ckMarks

Seleciona a escala para todos 0s eixos

Atribui varidveis aos eixos e recupera dados

do arquivo

Sobreple graficos

Ajuda a identificar varidveis em um Unico

axo

Mostra e formata o0s eixos

Muda o tamanho das fontes, simbolos.

Salva o layout do grafico e recupera algum
layout que tenha sido salvo
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ApéndiceB

Graficos dos Ensaios Realizados
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10.Gréficos Biodiesel Metilico Puro
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Apéndice C Tabelas dos resultados obtidos nos ensaios das amostras a 10°C e 20°C

ApéndiceC

Tabelas de Resultados

Amostra Biodiesel Temperatura
Etilico 2% 10°C 20°C
Ensaio n® Slope Intercept R2 Ensaio n°| Slope Intercept R2
1 0,08852 | -0,07558 | 0,97650 1 0,07430 | -0,08489 | 0,95040
2 0,09203 | -0,02914 | 0,97020 2 0,07230 | -0,07552 | 0,96560
3 0,11870 | -0,00212 | 0,95810 3 0,07326 | -0,04034 | 0,95230
4 0,07898 | -0,03875 | 0,97660 4 0,07211 | -0,01351 | 0,97390
5 0,08037 | -0,07261 | 0,96950
6 0,08502 | -0,08783 | 0,97520
MEDIA 0,09060 | -0,05101 | 0,97102 0,07299 | -0,05357 | 0,96055
Amostra Biodiesel Temperatura
Etilico 5% 10°C 20°C
Ensaio n° Slope Intercept Re Ensaio n° Slope Intercept R?
1 0,09379 | -0,04670 | 0,97810 1 0,07746 -0,03483 0,98420
2 0,07784 | 0,00105 | 0,97350 2 0,06849 -0,00440 0,98680
3 0,08654 | -0,00932 | 0,97480 3 0,06606 0,02778 0,95040
4 0,07375 | 0,01027 | 0,96720 4 0,07154 -0,00209 0,95060
5 0,07512 | 0,00344 | 0,97320
MEDIA 0,08141 | -0,00825 | 0,97336 0,07089 -0,00339 0,96800
Amostra Biodiesel Temperatura
Etilico 10% 10°C 20°C
Ensaio n® Slope Intercept R? Ensaio n® Slope Intercept R2
1 0,08786 | -0,03158 | 0,98030 1 0,06297 0,00350 0,95780
2 0,08676 | -0,02428 | 0,98180 2 0,08497 -0,00088 0,95950
3 0,08597 | 0,03624 | 0,97240 3 0,06702 0,01327 0,98320
4 0.09663 | -0.05420 | 0.96410 4 0.08088 0.01910 0.95890
5 0,08251 | -0,01823 | 0,98010 5 0,07689 0,00654 0,97370
6 0,07891 -0,02932 0,97780
7 0,07629 -0,01843 0,96850
MEDIA 0,08795 | -0,01841 | 0,97574 0,07542 -0,00089 0,96849




Apéndice C Tabelas dos resultados obtidos nos ensaios das amostras a 10°C e 20°C

Amostra Biodiesel Temperatura
Etilico 15% 10°C 20°C
Ensaio n° Slope | Intercept R? Ensaio n°| Slope | Intercept R2
1 0,08411 | -0,00135 ] 0,98330 1 0,06247] 0,02427 | 0,98050
2 0.08043 | 0.00831 ] 0.97430 2 0.07168] 0.00737 ] 0.97080
3 0.10010 | -0.04869 ] 0.96610 3 0.07732] -0.05760 | 0.97020
4 0,09681 | -0,04184 ] 0,97330 4 0,07812] -0,02542 | 0,97550
5 0.08689 | -0.01042 ] 0.96950 5 0.06746] -0.00956 | 0.96490
6 0,10060 | -0,06451 ] 0,96290 6 0,06947] -0,01891 ] 0,96210 |
7 0,06477] 0,01670 ] 0,95300
8 0,07084] -0,03152 | 0,97220
MEDIA 0,09149 | -0,02642 ] 0,97157 0,07027] -0,01183 | 0,96865
Amostra Biodiesel Temperatura
Etilico Puro 10°C 20°C
Ensaio n® Slope | Intercept R2 Ensaio n° Slope |Intercept R2
0,28920 | -0,07995| 0,98530 1 0,19720 | -0,02442 | 0,98430
2 0,27640 | -0,03599 | 0,98530 2 0,20890 | -0,06148 | 0,98250
3 0,28810 | -0,09457 | 0,98690 3 0,18550 | -0,01695 | 0,98740
4 0,27990 | -0,05207 | 0,98540 4 0,18970 | -0,04573 | 0,98180
5 0,18170 | -0,01120 | 0,98340
MEDIA 0,28340 | -0,06565| 0,98573 0,19260 | -0,03196 | 0,98388
Amostra Biodiesel Temperatura
Metilico 2% 10°C 20°C
Ensaio n® Slope | Intercept R2 Ensaio n° | Slope Intercept R?
0,08482 | -0,02601 | 0,99060 1 0,06480 0,03989 0,95960
2 0,07282 | 0,02541 | 0,98070 2 0,06443 0,04014 0,96790
3 0,08428 | -0,00282 | 0,98200 3 0,08392 -0,03976 0,97830
4 0,08824 | 0,00274 | 0,96250 4 0,07556 | -0,02042 | 0,98250
5 0,09182 | -0,02326 | 0,96760 5 0,09335 | -0,02944 | 0,97330
MEDIA 0,08440 | -0,00479 | 0,97668 0,07641 | -0,00192 | 0,97232
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Apéndice C

Tabel as dos resultados obtidos nos ensaios das amostras a 10°C e 20°C

Amostra Biodiesel Temperatura
Metilico 5% 10°C 20°C
Ensaio n® Slope Intercept R2 Ensaio n® Slope Intercept R2
1 0,06283 0,05330 | 0,95390 1 0,07280 | 0,00421 | 0,95200
2 0,10020 | -0,05266 | 0,98420 2 0,06749 | -0,00168 | 0,96510
3 0,09137 0,00059 | 0,97650 3 0,07503 | -0,03132 | 0,97180
4 0,08996 | -0,00163 | 0,98440 4 0,06983 | 0,06273 | 0,95200
5 0,08631 | -0,02698 | 0,98530 5 0,06673 | -0,01899 | 0,97360
6 0,08099 | -0,00161 | 0,97140
MEDIA 0,08528 | -0,00483 | 0,97595 0,07038 | 0,00299 | 0,96290
Amostra Biodiesel Temperatura
Metilico 10% 10°C 20°C
Ensaio n°® Slope Intercept R2 Ensaio n® Slope Intercept R2
0,08531 0,00481 | 0,97470 0,08920 | -0,05920 ] 0,98240
2 0,08215 0,00591 | 0,97350 2 0,06637 | 0,00743 | 0,97700
3 0,08839 | -0,00298 | 0,99010 3 0,06857 | 0,01344 | 0,97090
4 0,09535 0,00171 | 0,97390 4 0,07212 | -0,01514 ] 0,97450
5 0,08035 | -0,00505 | 0,96810 5 0,06652 | 0,00027 | 0,97800
6 0,06842 | 0.00379 ]| 0,98380
MEDIA 0,08631 0,00088 | 0,97606 0,07187 | -0,00823 | 0,97777
Amostra Biodiesel lemperatura
Metilico 15% 10°C 20°C
Ensaio n® Slope Intercept R2 Ensaion® Slope | Intercept R2
0,09577 | -0,02512 | 0,95340 0,08047 | -0,00820 | 0,98010
2 0,08641 0,08156 0,95410 2 0,07765 | -0,00336 | 0,96500
3 0,08391 0,00636 | 0,96120 3 0,08767 | -0,01077 | 0,95420
4 0,10050 | -0,02053 | 0,96080 4 0,08981 | -0,04604 | 0,96800
5 0,09068 | -0,00533 | 0,98150 5 0,07907 | -0,01261 | 0,96960
6 0,09113 | -0,00661 | 0,96200
MEDIA 0,09140 0,00505 | 0,96217 0,08293 | -0,01620 | 0,96738




Apéndice C Tabelas dos resultados obtidos nos ensaios das amostras a 10°C e 20°C
Amostra Biodiesel Temperatura
Metilico Puro 10°C 20°C
Ensaio n° Slope Intercept R2 Ensaio n° Slope Intercept R2
0,28170 | 0,02077 | 0,98030 0,18900 | -0,03310 | 0,98520
2 0,29600 | -0,09484 | 0,98270 2 0,17770 | 0,03765 | 0,97050
3 0,28800 | 0,02876 | 0,98290 3 0,18520 | -0,03468 ]| 0,98120
4 0,28860 | -0,00294 | 0,98310 4 0,19290 | -0,02485 | 0,98050
MEDIA 0,28858 | -0,01206 | 0,98225 0,18620 | -0,01375 | 0,97935
Amostra Diesel Temperatura
Puro 10°C 20°C
Ensaio n° Slope | Intercept R? Ensaio n°| Slope | Intercept R2
1 0,08423 1 -0,01139 | 0,96380 1 0,06910] -0,00182 | 0,97590
2 0,08011| -0,04711 | 0,97100 2 0,06724] -0,00442 | 0,96430
3 0,08126 | -0,01591 | 0,97610 3 0,06066 ] 0,03087 | 0,96900
MEDIA 0,08187 | -0,02480 | 0,97030 0,06567] 0,00821 | 0,96973
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