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Resumo. Em diversos processos industriais € necessario medir as caracteristicas de misturas
ou emulsdes, tais como a concentracdo e o tamanho de particulas em suspensdo num meio
liquido. O problema abordado neste trabalho trata da contaminacéo de 6leo lubrificante por
agua, que ocorre em unidades geradoras de usinas hidrel étricas. Apresenta-se um método de
caracterizacéo de liquidos utilizando-se uma célula de medicéo de propriedades de liquidos
por ultra-som. Esta célula possui um transdutor duplo-elemento, que elimina o problema da
difracdo acustica, operando na faixa defrequéncia de 2,25 a 10MHz Sio utilizadas amostras
de 4gua em dleo lubrificante em proporcdes que variam entre 0 e 5% em volume. Os
parametros medidos sdo a velocidade de propagacao, densidade e coeficiente de atenuacao.
Os resultados mostram que, para as freqiéncias de 5 e 10MHz, a medida da variacéo da
velocidade de propagacdo permite a diferenciacdo entre as diversas concentracdes de
amostras.

Palavras-chave: Ultra-som, caracterizacéo de liquidos, 6leo lubrificante.
1. INTRODUCAO

A caracterizacdo de liquidos € um problema de grande interesse por parte de industrias e
também em ciéncia basica. Em diversas situagbes, € necessaria a monitoracdo no
processamento de algum produto, como a concentracao de um determinado produto em outro,
cristalizacdo, polimerizagdo, etc. (Povey, 1997) Aplicacbes especificas referem-se a
determinacéo de teor de gorduraem leite bovino (Bacaneli, 1998), e determinacdo de agua em
Oleo lubrificante, que é um problema existente em usinas hidrelétricas. Em areas como
guimica, bioquimica e biologia, tem-se interesse em estudar processos de relaxacdo quimica e
estrutural em liquidos puros e solugbes (Kaatze, 1993).



Para caracterizacdo do liquido, pode-se utilizar instrumentos de medicdo de algumas
grandezas, como a densidade, viscosidade e condutividade. Os métodos classicos de medicdo
de viscosidade exigem dispositivos com partes méveis e de dificil aplicacdo numa linha de
producéo. Outros métodos de caracterizacdo requerem a andlise em laboratério, como por
exemplo métodos quimicos e centrifugacdo (Pal, 1994). Neste caso, as caracterizacfes sao
realizadas numa amostra do liquido, séo destrutivas e inviabilizam a monitoracdo continua.
Uma possibilidade € a utilizacdo de ultra-som, e medir par@metros acisticos tais como a
velocidade de propagacdo, atenuacdo, impedancia caracteristica, coeficiente de reflexdo, etc.
Esses parametros podem ser utilizados para avaliar de forma indireta variaveis de processos
industriais de maneira ndo-destrutiva

Na implementacéo datécnica de medicéo descrita neste trabalho, utiliza-se uma célula de
medicdo dotada de um transdutor duplo-elemento. A montagem desse transdutor foi proposta
por Adamowski (1993) para medir a densidade de liquidos em movimento. O erro maximo
obtido com a célula de medicéo de densidade € de 1% (Adamowski et al., 1995). Esse erro
pode ser diminuido através de calibracfes da célula de medicdo. Verifica-se, porém, que para
peguenas concentragdes de agua dissolvida em 0leo, a variagdo da densidade € da mesma
ordem de grandeza do erro. Um outro parametro a ser etudado é a atenuacéo acugtica
provocada por espalhamento e absorcdo. Mogtra-se que 0 método pode ser utilizado para
caracterizar o 6leo contaminado por agua, através da medida da velocidade de propagacéo.

2. ATENUACAO ACUSTICA

Uma onda aclstica que se propaga num meio esta relacionada com as propriedades
fisicas e geométricas desse meio e do transdutor que a gerou. Fatores como a absor¢do de
energia, espalhamento da onda em meios ndo homogéneos, difracdo, etc., modificam a onda
na forma e no contelido de fregiiéncia, fornecendo informacdes sobre as condi¢bes do liquido
sendo investigado.

Neste trabalho, os meios de propagacdo considerados sdo misturas de 6leo lubrificante e
agua, que formam uma emulsdo. A fase continua é formada pelo 6leo e a fase dispersa pelas
goticulas de agua. Dessa forma, uma onda aclUstica, a0 propagar-se por esse meio nao-
homogéneo, € atenuada pelos efeitos de espalhamento devido as goticulas de agua e também
devido a absorcdo. A absorcdo da onda aclUstica € causada por perdas viscosas e de
transferéncia de calor, devido as diferentes propriedades termodinamicas nas interfaces 6leo-
agua (Epstein & Carhart, 1953, McClements & Povey, 1989). Outros efeitos, como as perdas
por difracdo acUstica, s8o eliminados através do uso de um receptor de grande abertura
(Adamowski, 1993).

3. CELULA DE MEDICAO

A Fig. 1 mostra o esquema da célula usada para medir a densidade de um liquido e outras
propriedades acusticas, tais como a velocidade de propagacdo e coeficiente de atenuacéo.
Essa célula € composta de trés partes. transdutor duplo-elemento, liquido e refletor. Na
montagem desse transdutor, utilizase como emissor um transdutor de ceramica
comercialmente disponivel e como receptor uma membrana de PVDF (Polyvinylidene
Fluoride), separados por uma linha de retardo de acrilico (1). A membrana de PVDF, de 52um
de espessura, € metalizada em ambas as faces e apresenta um grande didametro (60mm),
comparado ao didmetro do emissor, sendo capaz de interceptar totalmente o campo acustico.
Assim, a perda por difracéo na recepcéo do sinal torna-se desprezivel. A membrana também é
separada do liquido por uma outra linha de retardo de vidro (I1), que possui baixo coeficiente
de atenuacdo acustica. Como os elementos ativos, receptor e emissor, ndo estéo diretamente



em contato com o liquido, pode-se medir caracteristicas de liquidos a temperaturas elevadas,
ou liquidos corrosivos que ndo afetem o meio sdlido. O meio 2 € o liquido no qua se quer
medir as caracteristicas e 0 meio 3 € um refletor metalico de aco inox, que é a propria carcaca
do medidor. Alguns cuidados devem ser tomados na confeccdo da célula, relacionados
principalmente ao paraelismo entre as interfaces. Para facilitar as trocas de amostras e
limpeza, existe uma saida na parte inferior da cdmara de amostra de liquido, com uma
valvula. O liquido pode também circular através da camara de amostras através de uma
bomba peristéltica e um reservatorio.
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Figura 1 - Célula de medicdo e transdutor duplo-elemento.
4. MEDICAO DOSPARAMETROSACUSTICOS

O método utilizado é chamado de método de multiplas reflexdes, e encontra-se bem
descrito em outros trabalhos (Adamowski, 1993, Adamowski et al., 1995). Como mostrado na
Fig. 1, o emissor gera uma onda acUstica, que se propaga através da linha de retardo | aé
atingir a membrana de PVDF do receptor. O receptor mede o sinal transmitido a; e as

multiplas reflexes nas interfaces linha de retardo 11/liquido e liquido/refletor representados
pelos sinais a,, a, € a;. A Fig. 2a mostra exemplos dos sinais utilizados. Para se obter as

propriedades aclsticas, tomam-se as transformadas de Fourier dos sinais a;, a, € a,
selecionando-se o valor da amplitude para uma dada freqiiéncia no espectro de cada sinal (A,,
A, eA,). A Fig. 2b ilustraa magnitude do espectro de um sinal de eco experimental. Trabalha-
se sempre na freqiéncia de méaximo da magnitude de A;. De posse desses valores de

amplitude, pode-se calcular o coeficiente de reflex8o na interface linha de retardo I1/liquido
(Rlz):

_[AA .
R12 AiAS—AQZ ()

A velocidade de propagacdo acustica ¢, no liquido € calculada a partir da medida da
diferenca do tempo de propagacéo At entre os sinais a, e a,, utilizando-se a técnica de

correlacdo cruzada (Adamowski et al. 1995), melhorada com a utilizagdo da transformada de
Hilbert (Cabot, 1981). O valor da velocidade é dado por:

2L
, (2)
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onde L € o comprimento de amostra do liquido.
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Figura 2 - Exemplos de sinais experimentais. (a) Sinais de eco no dominio do tempo. (b)
espectro de magnitude tipico de um sinal.

De posse dos valores de Rj; e ¢, determina-se o valor da densidade da amostra, o,
através de:

iy 1+Ry) 3
P2 ™ 0-Ry) ©

onde p, € o valor da densidade da linha de retardo 11, que deve ser conhecido previamente, e
¢ a velocidade de propagacdo na linha de retardo, medida a partir dos ecos a; e a,, da mesma

maneira que indica a Eq. (2). Este método possui a vantagem de que, como a velocidade de
propagacdo na linha de retardo € sempre medida, compensam-se eventuais efeitos de variacao
de temperatura no calculo da densidade.

O coeficiente de atenuacdo no liquido € dado pela expresséo:

1 1-RE O
azz_lngp_&ﬂstD (4)
2L A Ry O
onde Ry3 € 0 coeficiente de reflexéo na interface liquido/refletor. Assume-se que aimpedancia

acustica do refletor sgja conhecida e varie pouco na faixa de temperatura de operacdo. Como é
mostrado na se¢do 7, durante as medicOes a temperatura praticamente ndo varia.

5. SISTEMA DE MEDICAO

A figura 3 mostra os equipamentos utilizados nos experimentos. O sinal de excitacdo do
transdutor € obtido a partir de um gerador de funcBes (Tektronix AFG 5102) e de um
amplificador de poténcia (Amplifier Research 150A100A). Os sinais do receptor sdo
amplificados por um analisador ultra-sdnico (Panametrics 5072PR), digitalizados pelo
osciloscopio (Hewlett-Packard HP54820) e transferidos para o computador (PC 486) via
interface GPIB, onde um programa no ambiente Matlab™ faz o processamento dos dados.
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Figura 3 - Montagem experimental.
6. PREPARACAO DASAMOSTRAS

As amostras foram preparadas a partir de um tipo de 6leo utilizado em reguladores de
velocidade, Mobil DTE, obtido junto a usina hidrelétrica de | lha Solteira - SP.

Para obter diversas concentrages em volume (¢) de dgua em 6leo (entre 0 e 5%), foram
adicionadas diversas quantidades de agua destilada ao 6leo novo, e estas foram misturadas
num dispersor (Ika Ultra-Turrax T25). Néo foi adicionado nenhum tipo de substancia para
estabilizar a amostra. Foram preparadas mais amostras com baixas concentracdes, em torno
de 1%, pois esta € afaixa de maior interesse, e com concentracfes maiores, os riscos de danos
as maguinas sao maiores.

Como este tipo de 6leo possui uma caracteristica de facil demulsificaco (separacéo da
agua do Oleo), sempre antes de se redlizar as medidas, as amostras eram novamente
misturadas no dispersor, durante 2 minutos a 13500 rpm, e deixadas em repouso por cerca de
6 horas para que eventuais bolhas de ar fossem eliminadas.

Um problema detectado nesta metodologia foi 0 aquecimento da amostra durante a
mistura, 0 que pode ter levado a uma pequena variacdo no teor de agua nas amostras. As
amostras foram sempre mantidas em recipientes fechados, e atemperatura ambiente.

7. PARTE EXPERIMENTAL

Foram utilizados os transdutores ceramicos comercialmente disponiveis, indicados na
Tab. 1, onde tém-se também as temperaturas nas quais foram realizadas as medidas:

Tabela 1. Transdutores e faixa de temperatura de operacéo.

fabricante/ modelo diametro[mm] fregiiéncia[MHZ T [°C]
Panametrics/ V306 12,5 2,25 24+ 1
Panametrics/ A381S 19 35 25+1
Krautkramer / Aerotech Alpha 19 50 24+ 1

Panametrics/ A315S 19 10,0 25+1




Os transdutores foram excitados com trens de sendide, contendo dois ou trés ciclos nas
respectivas freguéncias. Os sinais de eco foram adquiridos, utilizando médias que variaram
entre 64 e 1024 para aumentar a relacdo sinal/ruido. Foram feitas 5 aquisicbes para cada
amostra, das quais foram estimadas a média e desvio-padréo das medidas de velocidade de
propagacdo, densidade e coeficiente de atenuacéo.

7.1 Calibracéo da Célula

Antes de se iniciarem 0s experimentos com as amostras de 6leo, fez-se uma calibracéo
com um liquido com propriedades conhecidas para averiguar seu funcionamento e medir o
comprimento de amostra. Esta calibracéo é feita medindo-se paréametros da agua destilada. A
cada troca do transdutor, a célula foi novamente calibrada. Em todos os casos, as calibractes
apresentaram desvios menores que 1% em relacdo a densidade da dgua destilada.

7.2 Resultados

Como as concentracdes utilizadas foram pequenas, e as propriedades da agua e do 6leo
ndo diferem muito, as propriedades acusticas medidas ndo apresentaram grandes variacoes.
Para 5 e 10MHz, a velocidade cresce monotonicamente com a concentracdo (Fig. 4).

A velocidade de propagacdo (c) éigua a (80)™2, onde 3 é a compressibilidade adiabética
e p é adensidade. De acordo com Urick (1947), a velocidade de propagacdo numa mistura
ideal é igual a (B per) ™2, onde Bu= OB guat (1- @) Boleo € Pei= PRguat (1- @) Poleo SAO @ COMPressi-
bilidade e densidade efetivas, e ¢ a concentracdo de agua em volume. Utilizando esta teoria
simples, e as propriedades da agua e do 6leo, a curva da velocidade cresce linearmente com a
concentracdo. A Tab. 2 mostra as propriedades da agua e do 6leo, e na Tab. 3 tem-se uma
comparacdo entre os valores obtidos com esta teoria e 0s resultados obtidos.

Tabela 2. Propriedades da égua e do 6leo puro atemperatura de 24°C.

BImsikgl  plkgm®]  c[m/g]
agua 4,4925 107 997,3 1494
dleo (puro) 5,3827 10™° 872,7 1459

Tabela 3. Comparacdo entre velocidades medidas (5SMHz) e ateoria de Urick (1947).

@[% vol] 013 033 066 101 127 165 266 400 5,00
Cexp 1459,3 1459,6 1459,9 1460,0 1460,0 1460,1 1460,4 1460,7 1460,9
Ctesrico 1459,0 1459,1 1459,1 1459,2 1459,2 1459,3 1459,5 1459,7 14599

diferenca[%] 0,012 0,035 0,053 0,053 0,054 0,058 0,063 0,065 0,070

NaFig. 4, tem-se as velocidades de propagacao na linha de atraso de vidro e na amostra,
para 5 e 10MHz. Nota-se que a velocidade na linha de atraso varia muito pouco, ficando
dentro dos desvios das medidas. A maxima variacdo ficou em 0,0009%, engquanto que o
maximo desvio foi +0,0007%. Ja para as amostras (5MHz), o desvio maximo foi de
+0,0036%, bem menores que as variagbes em funcdo da concentracdo. Por exemplo, para
5MHz, a variacdo na velocidade na amostra para concentraces entre 0 e 0,13% foi de
0,0236%, e entre 0 e 5%, de 0,125%. Assim, as medidas da velocidade na linha de retardo de
vidro mostram gue a temperatura permaneceu praticamente constante durante as medicoes,



evidenciando uma variagdo na velocidade de propagacdo com a concentracdo, e que a
temperatura variou entre as medi¢des de 5 e 10MHz, que foram realizadas em dias diferentes.

As curvas da velocidade para as freguéncias de 2,25 e 3,5MHz apresentaram uma
tendéncia de aumento apenas a partir de uma certa concentracdo (2,66%). Isto mostra a baixa
sensibilidade para estas fregliéncias e concentragdes mais baixas.

Para o coeficiente de atenuacdo, as variagdes para uma mesma amostra ndo foram muito
grandes, mesmo para as freguiéncias mais elevadas. Por exemplo, na Fig. 5 tem-se, para
5MHz, a variacdo do coeficiente de aenuacdo com a concentracdo. Parece haver uma
tendéncia de aumento e queda da atenuacdo, que se repetiu na freqiéncia de 10MHz, mas
como as variagdes ndo ficaram muito acima dos erros experimentais, estas medidas néo
podem ser consideradas com seguranca.

Vidro
6051 — T T ——— T
] ] ] " u N g EN
5 MHz (vidro)

Amostra

- 1461

6050 - 5 MHz (amostra)

1460

1459
6049

10 MHz (vidro)
[ —

®

o0 o 90—

1458

Velocidade [m/s]

6048 - 10 MHz (amostra))

-1 1457

6047 : —ry : ———————— 1456
0,1 1

Concentragéo [% vol.]

Figura 4 - Velocidades de propagacéo nalinha de retardo de vidro e amostra para freqiiéncias
de 5 MHz (T=24°C) e 10 MHz (T=25°C).
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Figura 5 - Variagdo do coeficiente de atenuagdo com a concentracdo para 5SMHz (T=24°C).



A densidade das misturas também ndo variou com a concentracéo, devido as baixas
concentracdes e a relativa proximidade nas propriedades da agua (p = 997 kg/n°) e do 6leo
(p = 872 kg/m?).

8. COMENTARIOSE CONCLUSOES

Foram realizadas medicbes com misturas de agua em O6leo lubrificante, para
concentragbes variando entre 0 e 5% em volume, e freqiéncias entre 2,25 e 10MHz. A
diferenciaco das amostras foi possivel nas freqiéncias de 5 e 10MHz, através da medida da
velocidade de propagacdo. Para SMHz, a curva da velocidade em funcdo da concentracéo
possui uma inclinacdo de 0,23 [m/s / % agua). Adicionalmente, dentre os parametros
acusticos medidos, a velocidade de propagacdo € o mais preciso. Os métodos de
processamento de sinais utilizados permitem a medicdo com desvios da ordem de 0,003%,
enguanto gue nas medidas de atenuacdo, 0s desvios situam-se por volta de 1%, que sdo da
ordem de variacdo da atenuacdo com a concentracdo, devido a baixa concentracdo de agua
utilizada. Assim, estes resultados mostram que € possivel diferenciar concentracdes de agua
em o6leo de 0,1% na faixa estudada. N&o foi possivel comparar as medidas em funcdo da
freqiéncia, devido a variacdo de temperatura, que mesmo pequena introduz variagoes
significativas nos parametros medidos, principalmente a velocidade. Por outro lado, numa
usina, por exemplo, como a quantidade de 6leo é grande, ndo deve haver variacOes de
temperatura muito grandes e rgpidas. Um outro fator que influi nas medidas € o tamanho das
particulas, fator este que deve ser explorado em experimentos futuros. No caso das amostras
utilizadas, o tamanho gira em torno de 1um. Provavelmente com a utilizacéo de freqiéncias
mais elevadas e um sistema para medicéo de atenuacdo mais preciso, este parametro possa ser
utilizado na caraterizacdo das amostras.
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CHARACTERIZATION OF LUBRICATING OIL USING ULTRASOUND

Abstract: In many industrial processes it is necessary to measure characteristics of pure
liquids, mixtures or emulsions, such as the particle size and concentration. As an example, in
hydroelectric generation plants it is necessary to monitor the water content in lubricating oil.
In this work, it is presented a method for liquid characterization using an ultrasonic
measurement cell with a double-element transducer that eliminates the diffraction loss, and
operates in the frequency range 2.25 to 10MHz Water in oil samples with concentrations in
the range 0 to 5% in volume were prepared, and were measured the propagation velocity,
density and attenuation coefficient. The results show that, at the frequencies of 5 and 10MHz,
it is possible to characterize the different sample concentrations using the propagation
velocity as a parameter.

Keywords: Ultrasound, liquids characterization, lubricating oil.



