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RESUMO

A concentragédo de infusbes de erva-mate em evaporadores de simples ou multiplos
estagios € uma operagcdo que reduz o custo de obtencdo de extratos soluveis deste
produto em secadores por atomizagdo. Entretanto, o dimensionamento, modelagem
matematica e simulagdo computacional deste processo de evaporagcdo demandam o
conhecimento de propriedades termodinamicas. Neste contexto, o objetivo da presente
investigacdo é a determinagdo experimental da temperatura de ebulicdo, calor
especifico e densidade de solugbes de erva-mate. Os ensaios para estimativa das
temperaturas de ebulicdo foram realizados em uma unidade experimental composta de
um recipiente esférico de vidro, utilizado para a alimentagdo da solucdo a ser
investigada, uma manta de aquecimento e um condensador. O sistema foi conectado a
uma bomba de vacuo e operado a baixas pressdes (abaixo da pressao atmosferica). As
temperaturas de ambas as fases foram monitoradas com um sensor do tipo termistor
com incerteza de + 0,1 °C. A hipdétese de equilibrio liquido-vapor ao interno do
recipiente foi validada através da comparacao entre dados da literatura e resultados de
ensaios preliminares a pressdo atmosférica com solventes puros (agua, acetona e
alcool) e solugdes de sacarose. Um conjunto de aproximadamente 40 experimentos foi
realizado para verificar o efeito da pressdo e da concentracdo sobre a elevagao do
ponto de ebulicado (EPE) de solugbes preparadas com extratos soluveis de erva-mate.
Em particular, variagbes de pressao na faixa de 180 a 686 mmHg e de fragdo massica
de sdlidos de 0,0 a 0,5 foram adotadas, o que gerou resultados de temperatura de
ebulicdo destas solugdes da ordem de 64°C a aproximadamente 101°C, com EPE
maximo de 4°C. Dois modelos empiricos e um termodinamico, previamente reportados
na literatura, foram utilizados e reproduziram corretamente a temperaturas de ebulicdo
das solugbes de extrato de erva investigadas. A aplicacdo da equacgado de Clausis-
Clapeyron revelou um peso molecular médio do soluto igual a aproximadamente 138 g
mol™'. Resultados experimentais de calor especifico e densidade de solucdes de extrato
soluvel de erva-mate em diferentes concentragdes também foram obtidos envolvendo o
método das misturas e picnométrico, respectivamente. Um programa computacional foi

proposto para simulacdo da concentracdo das solugdes de erva-mate por evaporagao



em batelada, cuja validagao foi confirmada por comparagédo com resultados de fragéo
massica de solidos e solvente, massa total e temperatura de ebulicido gerados em
ensaios experimentais realizados em diferentes pressdes (484 e 686 mmHg). O modelo
matematico implementado no cédigo de calculo é representado por um balango de
massa global, um balango de massa para o solvente e um balango de energia em um

evaporador de simples efeito.



ABSTRACT

The use of single or multiple-effect evaporators to concentrate infusions of mate leaves
is a saving energy and economical preliminary procedure to obtain solid soluble extracts
in spray dryers. However, modeling and design calculations, as well computational
simulation of evaporation require the knowledge of thermodynamic properties. In this
framework, the main aim of the current investigation is experimentally to determine the
boiling point, specific heat and apparent density of extracts of mate solution. The
experiments to define the boiling point were carried out in an experimental apparatus
that involves a spherical vessel made of glass, where the aqueous solutions was fed, a
heater device and a laboratory condenser. The entire system was operated under
negative pressure with a centrifugal vacuum pump. A thermistor with uncertainty
measurement of + 0,1°C was always applied to monitor the temperature of both the
phases present in the evaporator. The hypothesis of vapor-liquid equilibrium was
validated by a comparison between results available in the literature and obtained in
preliminary experiments under atmospheric pressure involving pure solvents (water,
acetone and alcohol) and sucrose solutions. A set of approximately 40 experiments
were performed to identify the influence of pressure and solid mass fraction on boiling
point elevation (BPE) of solutions of soluble extracts of mate. In particular, pressure was
changed from 180 to 686 mmHg and mass fractions varied in the range of 0.0 to 0.5. At
these operating conditions the boiling point were in the magnitude of 64 to 101°C, what
represents a maximum BPE close to 4°C. These experimental data were correctly
reproduced based on two empirical and one thermodynamic model early reported in the
literature. The tuned parameter of the Clausis-Clapeyron equation revealed a molar
mass of solute equal to 138 g mol™". Experimental results of specific heat and apparent
density of the investigated solutions of mate extract at different concentrations were also
measured in a calorimeter (method of mixtures) and a pycnometer, respectively. A
computational FORTRAN program was suggested to simulate the concentration of
aqueous solutions of soluble extracts of mate in batch evaporators. Experimental data of
solid and water mass fraction, total mass and temperature at two different absolute

pressures (484 and 686 mmHg) were used to check the reliability of calculated results.
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The mathematical model used in the numerical code is a system of ordinary differential

equations that involves an energy equation, a water and a global mass balance.
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1. INTRODUCAO

O cultivo e beneficiamento de erva-mate s&o atividades econdémicas relevantes
na Argentina, Brasil e Paraguai, onde concentra-se a produgdo mundial deste
agroproduto (EIBL et al., 2000; HECK e DE MEJIA, 2007). Embora certas compilagdes
de dados tenham apontado um crescimento da producdo mundial de erva-mate entre
1990 e 2000 (BENINCA et al., 2009), nimeros mais recentes, referentes unicamente ao
Brasil, tém revelado que em 2004 (IBGE, 2004) houve um decréscimo da producao
nacional correspondente a 50% do valor registrado em 1998 (SBS, 2007). Os
indicadores nacionais mais recentes reportam uma produgéo constante de erva-mate in
natura de aproximadamente 435.000 toneladas por ano (IBGE, 2004, 2006, 2008),
evidenciando uma tendéncia de estagnacédo da atividade. De fato, a capacitagdo do
setor para conquista de mercados externos e o desenvolvimento de produtos derivados
com valor agregado, condi¢gdes importantes para o crescimento da industria ervateira
(CARDOZO-JUNIOR et al., 2007; ZANOELO et al., 2003), foram aspectos explorados
de maneira marginal e sdo provavelmente as principais causas do atual cenario da
cadeia de producéo de erva-mate.

A extracdo de compostos por infusdo de folhas e ramos de erva-mate é um
procedimento elementar para obtencdo de derivados com valor comercial superior
quando comparado ao da erva-mate desidratada. Estes produtos geralmente
encontram aplicagdo na formulagdo de farmacos ou sao direcionados para a industria
alimenticia (SBS, 2007; ZANOELO e BENINCA, 2009; BENINCA et al., 2009). O extrato
em po soluvel de erva-mate € um simbolo desta tendéncia, visto que pode ser obtido
com tecnologia amplamente reportada na literatura internacional para produtos
similares (PISECKY, 2005), encontra grande aceitacdo comercial no segmento
reservado ao preparo de bebidas instantaneas.

O processo industrial de obtencdo de material em p6 ou gréanulos soluveis
envolve essencialmente uma etapa de evaporagdo e uma de secagem por atomizacéo.
No dimensionamento de evaporadores sao requeridas propriedades termodinamicas da

solugado a ser concentrada. Neste sentido, o principal objetivo da presente investigagao



€ a determinagao da temperatura de ebulicdo (ou elevagédo do ponto de ebuligdo devido
a presenga de sélidos soluveis), da densidade aparente e do calor especifico de
solugbes aquosas de extrato de erva-mate. Modelos matematicos baseados nos
resultados experimentais foram propostos para calculo destas propriedades e inseridos
em um cbdigo computacional para simulagdo do processo de concentragdo das

solucdes de extrato de erva-mate por evaporacéao.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo sera inicialmente apresentada uma breve descricdo sobre as
caracteristicas da erva-mate, importadncia socio-econdmica e processamento.
Definigbes de produto alimenticio soluvel em p6 e granulado, alimentos instantaneos e
operagdes envolvidas na manufatura destes produtos serdo abordados. De forma
analoga, a operagao de evaporagdao em esquemas de simples e multiplos efeitos sera
enfocado, porém de maneira a evidenciar a importancia dos dados investigados para
dimensionamento de evaporadores. Aspectos como definicdo da elevacdo do ponto
ebulicdo, variaveis que afetam esta propriedade, esquemas graficos (diagrama de
Duhring) e modelos (empiricos e termodinamicos) para representacdo da EPE

disponiveis na literatura serao reportados.

2.1 ERVA-MATE

A erva-mate (llex paraguariensis Saint Hilaire) pertence a familia Aquifoliaceae, a
qual possui cerca de 600 espécies, sendo a maioria do género llex. Trata-se de uma
espécie arborea de clima temperado ou subtropical, com porte semelhante a laranjeira.
As folhas sao do tipo sucoriaceo até coriaceo (CARVALHO, 2003). Nativa da América
do Sul (SANSBERRO et al.,, 2000), é uma planta particularmente comum no Brasil,
Argentina e Paraguai (Da CROCE, 2002), onde concentra-se o cultivo comercial e o

beneficiamento.

2.1.1 Importancia Sécio-Econémica

A cultura de erva-mate representa o sistema agricola mais antigo do sul do Brasil
e desempenha um importante papel sécio-econdmico e ambiental (EMBRAPA, 2005).
Sua exploracao comercial foi facilitada e difundida por ser uma espécie pouco afetada
por oscilagdes do clima, comparando-se com os cultivos agricolas em geral (VIDOR et
al., 2002).



No Brasil, o cultivo de erva-mate abrange cerca de 180.000 propriedades
agricolas dos estados do Parana (principal produtor, PASINATO, 2003), Rio Grande do
Sul, Santa Catarina e Mato Grosso do Sul, gerando mais de 710 mil empregos diretos e
renda da ordem de R$ 175 milhdes anuais (EMBRAPA, 2005).

A Figura 2.1 apresenta a produgao nacional de erva-mate in natura (IBGE, 2002,
2004-2008) e cancheada (SIDRA, 2010). A erva peneirada e desidratada com umidade
de aproximadamente 5% (base umida) (ZANOELO et al., 2008) passa a denominar-se
cancheada (MALHEIROS, 2007).
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Figura 2.1 — Producao brasileira de erva-mate in natura (barras brancas) (IBGE, 2002,
2004-2008) e cancheada (barras escuras) (SIDRA, 2010). Barras de erros unidas por
linhas representam a quantidade estimada de erva-mate in natura com umidade de

aproximadamente 50% (base umida) em fungéo da produgéo de erva-cancheada.

Apesar dos dados evidenciados acima, existem algumas divergéncias na
literatura em relacdo a quantidade anual produzida no Brasil. De acordo com
LOURENCO et al. (2000) e SEAB (1997) a produgéao seria de 210 a aproximadamente
270 mil toneladas de produto desidratado, respectivamente. Embora estes numeros

estejam na mesma ordem de grandeza dos indicados na Figura 2.1, existem relatos de



produgdes muito superiores, como apontadas por NEUMANN (1999) e SBS (2007),
segundo os quais a produg¢ao anual de erva in natura teria alcangado a cifra de 675.000
e 650.000 ton em 1998, respectivamente. Valores desta magnitude referentes ao
mesmo ano também sao indicadas por ZANOELO et al. (2010), porém os autores
equivocadamente mencionam que se trataria de producéo de erva desidratada.

Na Argentina, maior produtor de erva-mate, a produgdo anual deste produto
desidratado é estimada em 280.000 ton (HECK e DE MEJIA, 2007). Estes numeros séo
suportados por estatisticas realizadas pelo Instituto Nacional de Erva-Mate (INYM),
segundo o qual a producdo em 2005 e 2006 seria de aproximadamente 239.000 e
225.000 ton, respectivamente. Nos mesmo anos a producao de erva in natura teria
alcancado o montante de 739.000 e 685.000 ton. A Figura 2.2 apresenta uma
comparacao entre as produgdes brasileira e argentina de erva-mate nos anos de 2005
e 2006.
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Figura 2.2 — Produgéo brasileira e argentina de erva-mate in natura (barras brancas) e

cancheada (barras escuras) em 2005 e 2006.

O primeiro aspecto importante revelado na Figura 2.2 € que a produgéo brasileira

de erva-mate cancheada superou a Argentina nos anos de 2005 e 2006. Entretanto, a



produgdo de erva in natura na Argentina foi muito superior a brasileira. De fato, esta
estranha evidéncia é atribuida a uma razdo excessivamente reduzida entre a
quantidade de erva-mate in natura e a desidratada encontrada no produto brasileiro. A
quantidade normal de agua no produto proveniente da lavoura (60 + 5%, b.u.) e
desidratado (5%, b.u.) (ZANOELO et al., 2008) deveria resultar em uma razao entre
producado de erva in natura e cancheada mais proxima da reportada para o produto
argentino. Dentre as possiveis causas desta discrepancia, pode-se citar: i) equivoco
nos dados de producgdo brasileira de erva-mate in natura disponiveis na literatura; ii)
umidade do produto in natura no Brasil (da ordem de 50%) menor do que na Argentina;
iii) umidade da erva cancheada no Brasil maior do que o produto analogo argentino.

A Figura 2.2 ainda corrobora os dados de produgdo mundial de erva-mate
reportados por HECK e DE MEJIA (2007), segundo os quais seria de aproximadamente
500 mil toneladas anuais de folhas desidratadas. Deve-se ressaltar que juntos Brasil e
Argentina sdo responsaveis por quase a totalidade da produgdo, sendo o Paraguai
responsavel por apenas 6% da produgao mundial (HECK e DE MEJIA, 2007).

Particularmente no caso do Brasil, do total de erva-mate produzida,
aproximadamente 80% s&o consumidas no territério brasileiro (SEAB, 2000). Apesar
desta concentragdo do produto no mercado interno, a comercializagdo da erva-mate e
derivados tem aumentado entre os paises integrantes do Mercosul, particularmente
envolvendo Uruguai e Chile, constituindo uma excelente opgao para pequenos e
médios proprietarios rurais (PENTEADO et al., 2000). O mate também é comercializado
e explorado em outras partes do mundo, principalmente nos Estados Unidos, Oriente
Médio (CARDOZO JUNIOR, et al., 2007) e na Europa, onde a Alemanha & o parceiro
comercial de maior expressao (PEREZ, 2007).

Embora os extratos de erva-mate contenham varios compostos que conferem
aroma e principalmente biotiavos, como as saponinas, metilxantinas (cafeina e
teobromina), e flavonoides (quercetina, rutina e acidos clorogénicos) (MAZZAFERA,
1997; BASTOS et al, 2006), com vasto potencial de exploragdo comercial, a erva-mate
brasileira destina-se majoritariamente ao consumo na forma de bebidas obtidas por
infusdo (ESMELINDRO et al, 2002; BASTOS et al., 2007). Dentre as formas



alternativas ao emprego convencional, destaca-se a utilizagdo da erva-mate para
producdo de farmacos, cosméticos, confeitos e corantes (MAZUCHOWSKI e RUCKER,;
1993).

Cabe ainda ressaltar que embora existam evidéncias da exploracdo da erva-
mate na forma de extrato em pd soluvel para preparagcdo de bebidas e esséncias
(BASTOS et al., 2007), ou concentrados para outras finalidades mais rentaveis, os
valores referentes a produgdo de erva-mate nos principais paises produtores (ver
Figuras 2.1 e 2.2) indicam uma estagnacao do setor que em grande parte é atribuida a
caréncia de desenvolvimento de produtos de valor agregado destinados aos mercados

externos capitalizados.

2.1.2 Processamento da Erva-Mate

A erva-mate in natura constituida por folhas, ramos inteiros e galhos da planta
(RAMALHO et al., 2010) é submetida a varias operag¢des industriais (MALHEIROS,
2007, LOPEZ et al., 2006 ), as quais sdo descritas simplificadamente na Figura 2.3. O
fluxograma em questao representa o processo de manufatura para preparagao de erva-
mate desidratada, a qual constitui a matéria-prima base para a obtencido de infusdes
que posteriormente podem ser tratadas com o objetivo de producédo de extrato soluvel
em poé de erva-mate, foco da presente investigagao.

Na Figura 2.3 os estagios que envolvem modificagbes de composigao, diametro,
forma e caracteristicas sensoriais da erva-mate in natura sdo considerados os de maior
importancia. O conjunto destas operagdes unitarias de transferéncia de calor e massa
(desativagao enzimatica e secagem), separagdo e moagem define o ciclo principal de
processamento. Por esta razdo estes estagios serdo explorados em maior detalhe
quando confrontados com etapas preliminares e posteriores de processamento, as

quais sao reportadas de modo informativo na Figura 2.3.
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Figura 2.3 — Fluxograma simplificado de manufatura da erva-mate para obtencdo de

matéria desidratada.

A desativagdo enzimatica € um processo simultdneo de secagem e tratamento
térmico que visa a remocdo de umidade superficial e inativacdo das enzimas
peroxidases e polifenoloxidase, respectivamente. As enzimas citadas, naturalmente
encontradas na erva-mate in natura, quando nao tem sua atividade enzimatica reduzida
causam escurecimento das folhas e alteram o sabor das bebidas obtidos com o produto
desidratado, normalmente conferindo amargor (SANTOS, 2009). O processo tradicional
de desativagao enzimatica, conhecido como sapeco no meio industrial consiste no

contato rapido entre folhas/ramos e uma chama decorrente da queima de madeira. Esta



operacgao ocorre em cilidro metalico, giratorio e inclinado. Um apanhado atualizado das
dimensdes caracteristicas do equipamento, tempo de residéncia, temperatura dos
gases de combustdo e umidade na entrada e saida do dispositivo em plantas industriais
de desativacdo enzimatica de diferentes fontes € disponivel em ABITANTE (2007),
ZANOELO et al. (2008), BENINCA (2009) e SANTOS (2009).

A operagdo de secagem, a qual é submetida a matéria proveniente do
sapecador, é formalmente definida como a separagdo da agua das folhas e ramos da
erva-mate por aplicagdo de calor, com consequente transferéncia de agua e
substancias volateis para uma fase vapor (PASSANT et al., 1993; JAIRAJ et al., 2009).
O tratamento térmico tem como objetivo reduzir a umidade a valores da ordem de 5%
(base umida) (ZANOELO et al., 2008), o que favorece a extragcdo de compostos
soluveis da matriz solida e reduz a possibilidade de deterioracdo microbioldgica (PARK
et al.,, 2001), assim como degradagdo enzimatica dos constituintes nutricionais e
quimicos da erva-mate (MAZUCHOWSKI et al., 2000). Além disso, de forma indireta a
secagem provoca diminuicdo substancial de peso e volume, minimizando os custos
com embalagem, armazenagem e transporte (MUJUMDAR, 1995).

A operagao convencional de secagem de erva-mate envolve a alimentacédo de
folhas e ramos em secadores rotatorios e de esteira, onde é insuflado ar quente ou
mais arcaicamente gases de combustdo. Nestes equipamentos o controle de umidade é
feito de forma empirica (ZANOELO et al., 2008) até que as folhas apresentem aspecto
retorcido e quebradico. Novamente, as dissertacdes de ABITANTE (2007), BENINCA
(2009) e SANTOS (2009) reportam de modo minucioso as condicbes de operagao
tipicamente encontradas em industrias ervateiras de pequeno e médio porte. A
modelagem, simulagdo e otimizagdo da secagem de erva-mate validados por dados
experimentais (ZANOELO et al.,, 2007; ZANOELO, 2007, PERALTA e SCHMALKO,
2007), obtencao de propriedades relevantes para investigagdo detalhada do fenémeno
de secagem (SCHMALKO et al., 1997; ZANOELO, 2005; ZANOELO et al., 2010), bem
como propostas alternativas de processamento sado reportados na literatura (ZANOELO
et al., 2006; ZANOELO et al., 2008).



As etapas finais do ciclo de processamento descrito na Figura 2.3 sdo a
separacao de folhas e palitos e moagem. Uma etapa ulterior de secagem é requerida
para os palitos devido a umidade maior dos mesmos, provocada pela dificuldade de
remocao de agua por difusdo no periodo de queda de velocidade de secagem.

Pelas razbes ja mencionadas, os estagios de pos-processamento nao seréo
discustidos em detalhe. Entretanto devido a frequéncia com que o termo cancheamento
€ empregado no meio industrial, convém uma explicagdo sobre o mesmo. Na verdade,
a expressao designa a operagao de trituragcdo ou fragmentagcdo da erva apds o
processo de secagem. A erva peneirada submetida a esta transformacédo passa a
denominar-se cancheada, constituindo-se desta maneira a matéria-prima a preparacao
de produtos comerciais (MALHEIRQOS, 2007), como por exemplo a obtencao de extrato

soluvel em po de erva-mate.

2.2 PRODUTO ALIMENTICIO SOLUVEL EM PO E GRANULADO

A producao de alimentos soluveis em p6 e em granulos deve-se principalmente a
sua versatilidade no manuseio, armazenamento, estabilidade quimica e microbioldgica.
Exemplos desta classe de alimentos sédo representados pelo cha mate soluvel, sopas
desidratadas, ovo em po, leite em po (integral e desnatado), achocolatados a base de
cacau, café em po soluvel, malte, suplementos protéicos, pré-misturas para panificagao,
leveduras, enzimas, sucos desidratados e aromas (TEUNOU et al., 1999; VEGA et al.,
2005).

A qualidade dos alimentos em p6é € uma fungdo da aplicacdo reservada aos
mesmos e principalmente de suas propriedades fisicas. Em especial, a umidade,
porosidade, solubilidade, dispersibilidade, distribuicdo de tamanhos das particulas,
densidade aparente e real sdo de grande importancia para a qualidade de alimentos
instantaneos (TEUNOU et al., 1999; STRAATSMA et al., 1999)

O termo instantdneo tem sido empregado para descrever os alimentos em poé
que sao facilmente misciveis em agua fria. A redugéo da quantidade de particulas finas,

com formacao de granulos de 150 e 200 um, é que causa maior efeito na solubilidade
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(PENA, 2003). A instantaneidade de um produto em pd quando despejado sobre a
superficie de um liquido é caracterizada por quatro distintas propriedades (SCHUBERT,
1993; PENA, 2003): i) molhabilidade, que consiste na penetracdo do liquido para o
interior da estrutura do p6 devido a capilaridade; ii) imersibilidade, que € a imersao das
particulas ou de porgdes do pod no liquido; iii) dispersibilidade, que é o espalhamento do
pd no liquido; iv) solubilidade, que é a dissolugédo das particulas pelo liquido. As
propriedades associadas a essas quatro etapas, as quais controlam a reconstituicao ou
rehidratacdo do po, sdo denominadas de instantaneidade do produto. A distingdo dos
fendmenos associados a estas propriedades nao acontece de forma evidente devido ao

fato de ocorrerem simultaneamente.

2.2.1 Tecnologia Convencional de Produgao

O café soluvel é formalmente definido como o produto resultante da desidratacéo
do extrato aquoso obtido exclusivamente do café torrado, utilizando agua como unico
agente extrator (BRASIL, 1999). O cha instantdneo ou soluvel é por sua vez
caracterizado como o produto desidratado obtido a partir de infusdes envolvendo uma
ou mais partes de espécie vegetal inteira, fragmentada ou moida, com ou sem
fermentagéo, tostada ou ndo (AQUARONE et al., 2001). No caso do cha, com o
propoésito de conferir caracteristicas sensoriais diferentes a bebida e a fim de propiciar
uma maior variedade de produtos ao consumidor, a adigdo de aromas e especiarias €
permitida.

O propodsito da comparacéao entre as definicdes destes produtos é evidenciar que
independente da matriz vegetal que origina a matéria em po soluvel, o processamento
do café (MOREIRA et al., 2000) e cha mate envolve essencialmente as operagdes de
extracdo, concentragdo por evaporagao e secagem por atomizagao (pulverizagao) ou
liofilizagcdo. De fato, exceto pela etapa de extragcdo todos os alimentos em po6 soluveis
demandam a aplicacdo de um estagio de evaporacdo e secagem (ex., PISECKY,
1995). A primeira operagdo normalmente é realizada a vacuo e tem por objetivo a

obtencdo de um liquido viscoso com alta concentracdo de solidos. Este extrato
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concentrado é transportado por uma bomba de alta pressao diretamente na entrada de
aspersores ou atomizadores, 0s quais regulam os didmetros das goticulas produzidas,
variavel esta que influencia significativamente a taxa de secagem (STRUMILLO e
KUDRA, 1986). O liquido pulverizado € alimentado em céamaras de secagem, onde
entra em contato com ar a alta temperatura (BUFFO et al., 2002), normalmente em
fluxo contra-corrente, perde umidade rapidamente transformando-se em p6 (RE, 1998;
VEGA e ROOS, 2006) que pode ser removido da base da camara por raspadores
mecanicos ou retido no topo por intermédio de ciclones. Os secadores por atomizacao
(spray dryers) sdo indicados para secagem de liquidos com solidos soluveis
particularmente termolabeis, situagdo bem representada pelo extrato liquido de erva-

mate.

2.3 EVAPORAGCAO

A evaporagao é operacao unitaria que consiste na eliminagdo da agua de um
determinado produto por vaporizacdo ou ebulicdo (IBARZ e CANOVAS, 2003). Um dos
objetivos primarios dessa operagdo é concentrar os alimentos liquidos por ebuligéao,
aumentando a concentragdo dos solidos totais para reduzir a atividade de agua,
contribuindo para a sua conservacgao, diminuir o volume do produto e evitar a perda de
nutrientes (GAVA, 2007). Essa remog¢ao no volume resulta em maior eficiéncia no
transporte e armazenamento do produto final (HEDMAN e SING, 1981). O equipamento
utilizado para realizar a eliminagado da agua € o evaporador.

O evaporador € um trocador de calor projetado para fornecer a um fluido o seu
calor latente de vaporizagao (FOUST et al.,1982) e desta forma concentrar a solugéo
pela fervura do solvente (BLACKADDER e NEDDERMAN, 2004). Quando é usado um
unico evaporador para concentrar um determinado produto, o vapor do liquido
evaporado € condensado e descartado, este método é chamado de evaporagédo de
efeito simples (McCABE et al., 2005). A evaporagao de efeito simples € um processo
ineficiente visto que o vapor perdido tem grande teor de energia. Em contra partida, na

evaporacao de multiplos efeitos, onde ocorre evaporagdo em série envolvendo dois ou
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mais evaporadores, faz-se uso desta energia (BLACKADDER e NEDDERMAN, 2004).
A economia de vapor gasto por unidade de massa de agua evaporada do produto é a
grande vantagem desta conjugacdo, pois o vapor gerado no primeiro evaporador é
utilizado como fluido de aquecimento de segundo evaporador (FOUST et al., 1982).

O dimensionamento de evaporadores requer essencialmente o conhecimento da
area de transferéncia de calor entre a solucido e o meio de aquecimento. O calculo
desta variavel, que basicamente se resume a aplicagdo da equacao de Fourier (KERN,
1980), envolve a estimativa da diferenca de temperatura entre o fluido de aquecimento
e a solugcao a ser concentrada. A primeira é classicamente constante em evaporadores
de simples efeito e corresponde a temperatura de saturagdo do vapor, porém a
segunda depende da pressao interna na camara de evaporagao e da concentragao de
soélidos soluveis. Quando evaporadores de multiplos efeitos s&o envolvidos a estimativa
desta temperatura é necessaria tantas vezes quantos forem os numeros de estagios,
pois a pressdao e as fracbes massicas de sélidos variam nos diferentes efeitos de
evaporacao. No presente contexto, fica evidente a necessidade de dados de elevacao
de ponto de ebulicdo classicamente obtidos em diagramas de Duhring para

dimensionamento, simulagao e otimizagédo envolvendo evaporadores.

2.3.1 Elevagao do Ponto de Ebulicdo (EPE)

Para solucdes ideias o ponto de ebulicdo € a temperatura na qual a pressao de
vapor do liquido € igual a pressao existente no sistema, nas condi¢ées de equilibrio
térmico entre o liquido e vapor (SMITH et al., 2007). A agua entra em ebuligdo em uma
temperatura fixa sempre que a pressdo permanece constante. Para solugbes aquosas,
a temperatura de ebulicio ndo depende apenas da pressdo, mas também da
quantidade de soluto. Desta forma, a presenca do soluto provoca o aumento do ponto
de ebulicdo. A determinacdo do aumento do ponto de ebulicdo é importante para o
calculo de evaporadores (IBARZ e CANOVAS, 2003).

A diferenca entre o ponto de ebulicdo da solugcdo e o ponto de ebulicdo do

solvente a mesma temperatura € chamado de elevagao do ponto de ebulicao (EPE), a
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qual dependente da pressdao do sistema de maneira analoga a &agua pura
(BLACKADDER e NEDDERMAN, 2004), porém dependera exponencialmente e
significativamente da concentragcdo de soluto presente na solucdo (HELDMAN e
SINGH, 1981).

O diagrama de Duhring pode ser definido como uma familia de retas obtidas
quando o ponto de ebulicdo de uma solugao é apresentado graficamente em fungao do
ponto de ebuligdo da agua pura (ou pressao) em diferentes concentragdes de solidos
soluveis (FOUST et al., 1982; HELDMAN e SINGH, 1981).

A Figura 2.4 apresenta um exemplo classico de diagrama de Duhring. A curva de
concentragdo nula € uma reta diagonal que passa pela origem. As curvas para as
demais concentragbes s&o aproximadamente retilineas e paralelas (BLACKADDER;
NEDDERMAN, 2004).
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Figura 2.4 — Linhas de Duhring para solugdes de hidroxido de sodio
O aumento do ponto de ebulicdo pode ser determinado por leituras ou

interpolagdes utilizando diretamente esquemas graficos (diagramas de Duhring) ou por
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correlacbes empiricas baseadas nos mesmos, nas quais o ponto de ebulicdo da
solugdo € uma fungao linear do ponto de ebulicdo do solvente puro a mesma pressao
(IBARZ e CANOVAS, 2003). Neste caso, a Equacdo (2.1) envolvendo uma familia de
coeficientes lineares e angulares apropriados para diferentes fragdes massicas de
solidos reproduziria os dados de EPE representados nos diagramas de Dduhring.
Entretanto, convém ressaltar que excepcionalmente esta regra pode n&o ser aplicavel
(McCABE et al., 2005).

Ty =, +a,T, 2.1)

Na expressao acima Ts denota a temperatura de ebulicdo da solugédo em °C, T,
a temperatura de ebuligdo da agua pura a diferentes pressées em °C; enquanto a7 e a2
sdo parametros determinados por regressao linear, sendo ambos fungdes da
concentragao de solidos.

Correlagbes com carater ainda mais empirico, porém com resultados positivos
nas faixas onde os parametros sdo ajustados, tém sido desenvolvidas e utilizadas
(OLIVEIRA et al., 2008) para determinagcdo da elevagdo do ponto de ebuligdo. Um
classico modelo desta classe de equacgdes foi sugerido por CAPRISTE e LOZANO
(1988), onde a influéncia da pressado e da fragdo massica de sdélidos soluveis sobre a
EPE é considerada. Na Equacao (2.2) X é a fragdo massica de sélidos soluveis, P é a

pressao absoluta em mmHg e £, S, f3 € f+ sao parametros ajustaveis do modelo.
T =Ta+ X exp(BX)PP: (2.2)

Modelos termodinamicos séo classicamente aplicados, porém frequentemente o
objetivo de sua utilizagdo é a obtencao de propriedades da solugéo estudada, como por
exemplo o peso molecular do soluto. Um modelo comumente reportado em textos
didaticos (BARROW, 1988) que devido a sua simplicidade sera explorado é

representado pela Equacéo (2.3):
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. RTAP(PMAY X j
Ts=TA*= | PMg (1—x (2-3)

onde R é a constante universal dos gases (J mol™ K™"); A4Hv é a entalpia de vaporizacéo
da agua na pressdo investigada (J mol”); enquanto PM, e PMg sdo os pesos

moleculares do solvente (agua no presente caso) e soluto, respectivamente.
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Figura 2.5 — Elevagao do ponto de ebulicdo de extratos de café em diferentes fragbes
massicas de solidos (TELIS-ROMERO et al., 2002).

A Equacéo (2.3) evidencia que a EPE é quanto menor quanto maior for o peso
molecular do soluto (HELDMAN e LUND, 2007). Por esta razédo a elevagao do ponto de
ebulicdo de solugdes ricas em proteinas e gorduras é geralmente desprezivel. A forte
dependéncia do EPE com o peso molecular do soluto teoricamente leva a crer que

extratos de diferentes vegetais com composi¢cao quimica similar deveriam apresentar
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EPE na mesma ordem de grandeza. Este aspecto torna-se importante no presente
contexto, visto que na auséncia de dados de EPE de extratos de erva-mate, dados
disponiveis para o café seriam relevantes para efeito de comparagdo com os resultados
obtidos nesta investigagdo. A Figura 2.5 apresenta um diagrama semelhante ao
reportado na Figura 2.4, porém na ordenada sao reportados valores de EPE do café em

funcao da temperatura de ebulicdo da agua pura (TELIS-ROMERO et al., 2002).

17



3. MATERIAIS E METODOS

Este capitulo descreve os experimentos e equacionamentos matematicos
envolvidos no trabalho. Os procedimentos experimentais sdo reportados em quatro
subsecgobes, as quais tratam: /) da calibracdo do sensor de temperatura, montagem e
validagao do ebulidmetro, ii) da determinagao experimental da EPE do extrato de erva-
mate, iil) das metodologias e equipamentos envolvidos na obtencao das propriedades
termofisicas investigadas, e iv) dos ensaios de evaporagdo por concentragcao a
diferentes pressdes. Na secgcdo de modelagem sao apresentados dois topicos que tem
por objetivo v) detalhar o procedimento de obtengdo do sistema de equagdes
diferenciais que matematicamente representa o processo investigado de concentragéo
por evaporagao; e Vi) o equacionamento requerido para estimativa da area de
transferéncia de calor e volume de solugdo a ser concentrada em um evaporador

esférico.

3.1 EXPERIMENTOS

As diferentes atividades experimentais desta dissertacdo foram desenvolvidas no
laboratério de Pesquisa Experimental | do Programa de Pés-Graduagdo em Engenharia
Quimica da Universidade Federal do Parana, localizado na Usina Piloto A do Setor de

Tecnologia.

3.1.1 Calibragao do Termistor, Montangem e Validagao do Ebulibmetro

A calibragao do sensor de temperatura tipo termistor demandou unicamente um
banho termostatico (HYDROSAN, com controle on-off) e termémetros de referéncia de
alta precisdo (THERMO SCIENTIFIC ERTCO THERMOMETER, modelo 15-059-15). No
procedimento de calibracdo, o fluido presente no banho termostatico era agitado
constantemente para que gradientes de temperatura fossem evitados. O termistor e o
termbmetro de referéncia foram inseridos no banho sempre na mesma posicdo e as

leituras de temperaturas eram registadas simultaneamente, permitindo a constru¢ao de
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uma curva de calibragdo. Um dispositivo eletrénico (WATLOW, modelo SD31),
conectado ao termistor, fornecia leituras diretas de temperatura deste sensor.

A Figura 3.1 ilustra de modo esquematico o aparelho empregado para
determinagao de temperaturas de ebuligdo. O balédo indicado nesta figura apresentava
um raio interno aproximadamente igual a 0,03 m e um volume nominal de 100 mL.
Essencialmente as medidas desta variavel eram realizadas por aquecimento controlado
do liquido cuja temperatura de ebulicado desejava-se determinar. O calor requerido para
ebulicdo era fornecido por uma manta aquecedora (QUIMIS, modelo Q321A23) com
ajuste manual de temperatura. Na abertura central do baldo foi conectada uma coluna
de condensacdo para manter a composicdo do sistema constante e recondensar o

solvente.

armadilha

condensador

termistor

transdutor de pressao

Figura 3.1 — Diagrama esquematico do aparelho utilizado para medida do ponto de

ebulicdo
Antes do aquecimento o solvente puro (ou solugéo) era alimentado até

aproximadamente dois tercos da capacidade do baldo. Em seguida, o vaso esférico era

hermeticamente fechado e conectado a uma bomba de vacuo (QUIMIS, modelo
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Q355B). A pressdo interna do sistema era controlada por uma valvula agulha e
determinada por leituras em um transdutor de pressdao (GREISINGER, modelo
GDH12AN). O monitoramento constante da temperatura, com o termistor previamente
calibrado, permitia a identificacdo do ponto de ebuli¢do, o qual era caracterizado por um
estado de inalteragcdo da temperatura do liquido, e corroborado por uma diferenca
apenas residual entre as temperaturas das fases. Uma vez alcancado o equilibrio
liquido-vapor eram realizadas 40 medidas de temperatura em intervalos regulares de 15
s. O ponto de ebulicdo era determinado pela média aritmética dos valores obtidos.

Temperaturas de ebulicdo de agua destilada, alcool etilico (PA) e acetona (PA) a
pressdo atmosférica foram inicialmente determinados envolvendo a aparelhagem
experimental representada na Figura 3.1 a pressao absoluta de 685 mmHg. Os
resultados obtidos foram utilizados como referéncia para validacdo do procedimento
experimental empregado, através da comparagdo dos mesmos com valores de pontos
de ebulicao obtidos da literatura envolvendo a equacdo de Antoine (PERRY e
CHILTON, 1986):

Inpsat: . X2 3.1
B T, +273) S

onde P representa a pressdo absoluta em Pa, Ta € a temperatura de ebulicdo do
solvente puro em °C e yy, y2 € y3 sao constantes reportadas na literatura para faixas
especificas de temperatura.

Solugdes de sacarose foram também preparadas a 50, 60, 70, 80 e 90% de
solidos e submetidas ao procedimento de determinacdo experimental de ponto de
ebulicdo para verificar se na presenca de solidos soluveis a temperatura de ebulicdo da
solugdo poderia ser estimada corretamente envolvendo a metodologia proposta nesta
investigagdo. Os dados obtidos a pressdo atmosférica (685 a 690 mmHg) foram
comparados com resultados reportados na literatura (OLIVEIRA, 2006).

Ensaios experimentais de determinagcdo da temperatura de ebulicdo da agua

pura em diferentes pressdes também foram realizados. O propdsito destes
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experimentos foi verificar a validade da curva de calibracdo do transdutor de pressao,
bem como verificar a eficiéncia do equipamento para determinagado da temperatura de
ebulicdo em pressdes inferiores a atmosférica. Novamente a Equacdo (3.1) foi
empregada para determinacdo da temperatura tedrica de ebulicgdo do solvente sob

investigagao.

3.1.2 Temperatura de Ebulicao de Solu¢des de Extrato Soluvel de Erva-Mate

As amostras de extrato soluveis em pd de erva-mate, utilizadas nesta
investigagado, foram obtidas junto a industria LEAO JUNIOR S.A., localizada no estado
do Parana. Solugdes do produto foram cuidadosamente preparadas através da
pesagem de agua e do sélido em balanga digital (ADVENTURER, OHAUS) com
incerteza de + 10” g. Um volume de aproximadamente 60 mL destas solucdes foi
alimentado no baldo reportado na Figura 3.1. A solubilizagao total dos sélidos ocorreu
durante o estagio de aquecimento das solugdes. Os ensaios de determinagdo da
elevagao do ponto de ebulicao foram realizados nas pressdes de 180, 332, 485, 560,
636, 686 mmHg e em fragbes massicas de sélidos no intervalo de 0,0 a 0,5 com passo
de 0,1. A temperatura de ebulicdo foi determinada de modo idéntico ao procedimento
de investigagao da mesma propriedade para solventes puros e solugdes de sacarose, o

qual foi anteriormente descrito em detalhe.

3.1.3 Calor Especifico e Densidade de Solucdes de Extrato Soluvel de Erva-Mate

O método de mistura calorimétrica (SASSERON, 1984; ZANOELO et al., 2010)
foi empregado para determinar o calor especifico do extrato soluvel de erva-mate. As
provas experimentais foram conduzidas em um calorimetro quase adiabatico de
aproximadamente 250 mL, construido em vidro espelhado e separado do ambiente
externo por ar a pressao relativa negativa.

O calculo da capacidade térmica aparente do recipiente, necessaria para a

estimativa do calor perdido para o ambiente externo, foi também estimado pelo método
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das misturas. Em particular, o procedimento consistia em inserir no calorimetro duas
massas conhecidas de agua em temperaturas diferentes. O recipiente era entdo
agitado de modo a propiciar a mistura homogénea destas quantidades e a temperatura
do interior do vaso era monitorada até o estabelecimento de um estado de equilibrio
térmico. A Equagao (3.2) representa matematicamente o balango de energia para o

calculo da constate do calorimetro.

3 M anpa(Taq —Te )’*M a(Taf _Te)

= 3.2
(To—Tar ) 52

O procedimento de determinagéo do calor especifico do extrato soluvel de erva-
mate foi realizado de modo idéntico ao procedimento anterior, porém a massa de agua
fria foi substituida por amostras do sélido investigado, com temperatura (Ty) e massa
(Ms) conhecidas. A Equacao (3.3) foi obtida assumindo-se que o calor cedido pela agua
quente foi parcialmente transferido para o soélido, sendo o restante da energia perdida

para o ambiente externo.

Cp _ M anpa(Taq _Te)_Cc(Te _Tam)

) Ms(Te _TO) (33)

Os testes experimentais foram realizados em triplicata com variagdo de umidade
de 4,9 a 50% (base umida). O limite inferior deste intervalo representa a umidade do
produto originalmente fornecido pela industria, enquanto amostras com valores maiores
deste fator foram obtidas com a mistura homogénea de agua e extrato soluvel de erva-
mate. Os resultados finais de calor especifico em fungcdo da umidade levam em
consideracao a quantidade de agua inicialmente encontrada no sélido investigado.

A norma 985.19 da AOAC (1970) especifica a metologia de deslocamento de
fluido em picnédmetro empregada nesta investigacdo para determinacdo da densidade
aparente de solucdes de erva-mate. Esta propriedade representa a razdo entre a

massa e o volume das amostras, incluindo nesta ultima variavel o volume interno de
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poros do material investigado. A Equacao (3.4), obtida por imediata aplicagdo deste

conceito, demonstra matematicamente o procedimento experimental empregado.

MS
Ps = (Mt_MS_MpJ (3.4)
Vp—
Pa

Essencialmente o método envolveu a insercdo de uma determinada quantidade
de extrato soluvel de erva-mate (Ms) com umidade conhecida no picnémetro vazio e
seco, cuja massa de 0,0221774 kg (M,) e volume igual a 5,405x10° m? (Vo) haviam
sido previamente determinados. Em seguida o recipiente foi completado com agua
destilada a temperatura ambiente, que somada com a massa do picndmetro e massa
do produto resulta na massa total do sistema (M;). A estimativa do volume ocupado pela
agua no aparelho é determinada pela razdo da massa de agua do recipiente pela
densidade da agua na temperatura ambiente (p,). O volume do produto, indicado pelo
denominador a direito da igualdade da Equagédo (3.4), é obtido pela subtragdo do
volume de agua do volume do picnédmetro. O procedimento foi repetido em triplicata,
inicialmente com a umidade natural do extrato soluvel em p6 de erva-mate (4,9%, b.u.)
e em seguida com misturas de agua e extrato com umidades de 15, 25, 35 e 45%
(b.u.).

3.1.4 Ensaios de Evaporagao para Concentragdo de Solugdes de Extrato Soluvel de
Erva-Mate

Os experimentos para concentracao das solucbes de extrato de erva-mate por
evaporagao foram realizados no aparato experimental ilustrado na Figura 3.1, com
ligeiras modificagdes. A taxa de dissipacao de calor para o sistema foi ajustada para
permitir a ebulicdo do produto. Uma prova experimental foi realizada a pressao
atmosférica (686 mmHQg) e outra submetendo o sistema a um nivel de vacuo definido

por uma pressao média de aproximadamente 474 mmHg.

23



No ensaio a pressao atmosférica, o baldo estava preliminarmente conectado a
uma coluna de condensagdo. Apds o aquecimento do sistema por um determinado
periodo, a temperatura da fase liquida manteve-se constante indicando ebulicdo da
solugdo. A partir deste momento o condensador foi removido de modo a permitir a
concentragao da solugao e o tempo foi cronometrado. Em intervalos regulares de 600 s
foi medido o nivel de liquido no balao (h), a temperatura da manta (7.), € a temperatura
de ebulicdo da solucao (Ts). Nestes tempos também foram retiradas aliquotas de
solugao de aproximadamente 1 mL, as quais eram transferidas para uma placa de petry
previamente pesada e identificada. Estas placas eram dispostas em uma estufa (NOVA
ETICA, modelo 400-2ND) por 24 horas para a determinacdo da fracdo massica de
solido. O processo de evaporacgao foi conduzido por aproximadamente 1 h.

Um procedimento analogo foi realizado na faixa de pressao entre 475 e 492
mmHg, mas neste caso a extremidade superior do condensador foi conectada a uma
bomba de vacuo enquanto a base manteve-se durante o todo o ensaio acoplada a uma
das aberturas do baldao. A coluna de condensacado foi posicionada de forma que o
solvente evaporado era recolhido na armadilha de vacuo ao invés de retornar ao balao.
Como no esquema indicado na Figura 3.1, uma das aberturas do evaporador foi
mantida conectada ao transdutor de pressao, a fim de que a pressao fosse monitorada
durante todo o experimento, o qual foi conduzido por aproximadamente 1,5 h.

O coeficiente global de transferéncia de calor, requerido para simulagdo do
processo de evaporagdo, foi obtido a partir da média aritmética de valores
determinados com a Equacdo (3.5), envolvendo dados resultantes de ensaios de

evaporagao obtidos em intervalos regulares de 600 s (At).

F,AH,

U=—Vv—'v
AT, =T,)

(3.5)

A massa de solvente removida do baldo apds transcorrido um tempo t de ensaio
determina a vazdo de evaporado do sistema (F,). A Equacéo (3.6) representa esta

razao, sendo que a massa de solvente evaporada (m,) foi calculada a partir do
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rearranjo da Equagao (3.7), baseada em dados de fragdo massica de agua (Xa) nas

amostras retiradas do balao.

Fy=— (3.6)
t
XM° —m
X =A" v 3.7
M, (3.7)

A area de transferéncia de calor requerida para o calculo do coeficiente global
(ver Equacao 3.5) foi determinada em fungdo da altura de liquido contido no baldo. Uma

expressao que correlaciona estas variaveis sera apresentada na proxima seccéao.

3.2 MODELAGEM MATEMATICA

3.2.1 Concentracao de Extrato Soluvel em Evaporador

A Figura 3.2 apresenta um esquema de um evaporador de simples efeito.
Observa-se que o processo de evaporagao pode ocorrer em continuo, ou quando o
parametro S é igual a unidade, em batelada. A razdo de reciclo, indicada por este
parametro, € representada pela divisdo do produto Ff (vazdo massica de reciclo da
solugéo concentrada) pela variavel F (vazao massica de solugdo concentrada na saida
do evaporador).

As Equacdes (3.8) e (3.9) descrevem um balango de massa aplicado ao volume

de controle definido pelo circulo tracejado na Figura 3.2.

Fi+Fﬂ—F—FV=(L—'\:I (3.8)
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dM
FZFi_F(l_IB)_Fv (39)

>Fy

F(1-p)

Figura 3.2 — Representacédo esquematica de um evaporador de simples efeito

As Equagdes (3.10) a (3.12) representam um balango de massa para a agua

aplicado ao volume de controle definido pelo circulo tracejado na Figura 3.2.

F (X, + R, -, - F, = 2000 (310
XAd—M+MdXA:Fi(XA)i—F(l—ﬁ)XA—FV (3.11)
dt dt
dm
dx F(X,), —FL-B)X,—F, - X, ——
A _ dt (3.12)
dt M
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As Equacgdes (3.13) e (3.14) descrevem resumidamente um balango de energia

aplicado ao volume de controle definido pelo circulo tracejado na Figura 3.2.

FH. +FBH -FH-F,H, +UA(, —Ts)zd(';/'tH) (3.13)
UAT, -T)+F (H, —H)-M ar
F, - dt (3.14)
(Hv - H)

As Equacgdes (3.9), (3.12), (3.14) e (3.15), esta ultima para o calculo da entalpia
da solugao, juntamente com uma expressao algébrica para estimativa da variagdo da
area de transferéncia de calor com o tempo, constituem o sistema algébrico diferencial
a ser resolvido para simulacéo do processo de concentragao por evaporacdao. O método
numérico de Runge-Kutta de 42 ordem foi aplicado para solugdo do sistema acima

mencionado.
H =Cp,T. (3.15)

3.2.2 Equacdes para Calculo da Area de Transferéncia de Calor e Volume do

Evaporador em Funcao do Nivel de Solugao no Evaporador
Da Figura 3.3a obtém-se as Equagdes (3.16) e (3.17). Esta ultima quando
combinada com a Equacéao (3.19), resultante da Equacgao (3.18) e da Figura 3.3b, gera

uma expressao para a area de transferéncia de calor em funcédo do raio r do baldo

volumeétrico e do nivel de solugéo h contida no mesmo (Equacgao 3.20).

dA = (PQ)(QR) (3.16)

dA=(rdg¢)(sd@)=(rdg)rsengdo) (3.17)
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Z=r—-h=rcos¢ (3.18)

dh =rsengdg (3.19)

2z

A:j}nmdezzmh (3.20)
00

Figura 3.3 — Elemento infenitesimal de area de uma calota esférica

O volume de solugao no baldo é dado pela Equacao (3.23), obtida por integragéo
de volumes infenitesimais de discos de espessura dh representados na Equacéo (3.22).
Entretanto, visto que na Equacgéo (3.22) x varia com a altura h, uma expressao que
correlaciona estas variaveis € necessaria e prontamente fornecida por Pitagoras, como

evidenciado na Figura 3.3b e na Equacao (3.21).

x? = 2rh— h? (3.21)
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h
Y :jﬂxzdh (3.22)
0

v :n}(zmh—hZ)dh =ﬂhT2(3r—h) (3.23)
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

O presente capitulo encontra-se basicamente dividido em duas sec¢des centrais
que tratam: i) dos resultados experimentais de temperatura de ebulicéo; ii) do calor
especifico e densidade aparente de solu¢des de extrato em po6 soluvel de erva-mate.
Uma secgao anterior € apresentada com resultados de preparagdo aos ensaios
envolvidos nos topicos centrais, enquanto uma ultima subdivisdo do capitulo apresenta
os resultados dos ensaios de concentracdo das solucdes de extrato de erva-mate no
evaporador batelada anteriormente descrito.

Nas secc¢des centrais (4.2 e 4.3), para cada parametro investigado foi analisado
o efeito de fatores que classicamente interferem nos valores experimentais obtidos.
Modelos matematicos desenvolvidos e apresentados nos capitulos anteriores foram
aplicados para calculo de cada propriedade em fungdo da fragdo massica de sélidos.
No caso da temperatura de ebuligdo, também foram sugeridas equagbdes que

correlacionam esta propriedade a pressao imposta ao evaporador.

4.1 CALIBRACAO DO TERMISTOR E VALIDAGAO DO PROCEDIMENTO DE
DETERMINAGAO DE TEMPERATURAS DE EBULIGAO

No procedimento de calibragdo do termistor, como ja mencionado, os
term&metros de referéncia de alta precisdo e o sensor de temperatura foram colocados
na mesma posicado e ao mesmo tempo em um banho termostatico. As medidas de
temperatura obtidas nestas condi¢bes sao apresentadas na Figura 4.1. Uma reta
passando pela origem com coeficiente angular igual a 0,991 + 0,001 representa a curva
de calibragdo (Equacdo 4.1). Considerando o modelo de calibragdo adotado e a
incerteza da inclinagao da curva reportada na Figura 4.1, estima-se que com 90% de
probabilidade as incertezas maximas nas medidas de temperatura sejam da ordem de
0,2°C. Este valor foi determinado a partir de calculos de propagacao de erros
representados na Equacéo (4.2), assumindo-se que a temperatura maxima de ebulicdo
nos ensaios seria de aproximadamente 100°C e que a incerteza na medida de

temperatura do termistor € de 0,1°C.
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T =(0,991+0,001)(T; £0,1) (4.1)

T =0,991T; £[0,991(0,1) + T; 0,001] (4.2)
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Figura 4.1 — Curva de calibragdo do termistor. T; € a temperatura do termistor e T

representa a temperatura real (do termdémetro de referéncia).

Um estagio anterior ao de utilizacdo do ebulibmetro experimental envolvendo a
solugéo a ser investigada foi de validagado do aparato. Uma comparacao de resultados
experimentais de temperatura de ebulicdo de agua destilada, alcool etilico e acetona
com valores obtidos a partir da equacgao de Antoine é reportada na Figura 4.2. Um bom
acordo entre resultados experimentais e calculados é evidenciado, o que corrobora a
validade do procedimento e da aparelhagem utilizada na determinagdo da temperatura
de ebulicdo de solventes puros. Em particular, observa-se na Figura 4.2 que os
solventes foram escolhidos por apresentarem pontos de ebulicdo diferentes entre si e
inferiores a aproximadamente 100°C, visto que este é o intervalo de temperatura

esperado de pontos de ebulicdo das solucdes de extrato soluvel em pd de erva-mate.

31



100 —

80 — A~

60 —

T, (°C)
>

40 —

20 —

0
| | |

Agua Alcool Acetona
Figura 4.2 — Comparagao entre temperaturas de ebulicdo experimentais (simbolos) e

calculadas pela equacao de Antoine (barras) de solventes puros.

Apos a etapa de validagédo do ebulibmetro com solventes puros, foram realizados
ensaios com solugbes contendo solidos soluveis, especificamente solugbes de
sacarose, cujas temperaturas de ebuligdo encontram-se disponiveis na literatura
(OLIVEIRA, 2006). O objetivo destes experimentos era de verificar a dindmica da
dissolugcdo de sodlidos e ebulicdo da solugdo, assim como resolver as dificuldades
inerentes a estes sistemas. Em especial, os maiores problemas encontrados foram
relativos a homogeneizacao da solugéo e formacgéo de bolhas de vapor superaquecido,
0 que provocava oscilagbdes das temperaturas da solugao.

As temperaturas de ebulicdo experimentais das solucbes de sacarose nas
pressdes de 685 a 690 mmHg, em diferentes fragcbes massicas de solidos soluveis, séo
reportadas na Figura 4.3. Para efeito de comparagdo e validagdo do procedimento
experimental, correcées dos dados encontrados na literatura (OLIVEIRA, 2006) foram
realizadas de acordo com as Equacdes (4.3) e (4.4). Este calculo adicional foi requerido

devido a indisponibilidade de resultados referenciados na faixa de presséo investigada.
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Tg (685 mmHQ)=Tg (760 mmHg)—(760—685) {4,4><10_2 +4,32><1O_7 exp(12,778X )J (4.3)

Ts (690 mmHg)=Ts (760 mmHg)—(760—690)l4,4><10_2 +4,32x10—7exp(12,778X)J (4.4)

Basicamente o procedimento de correcdo consistiu em admitir uma variagao
linear entre as temperaturas de ebulicdo de solugdes de sacarose entre 490 e 760
mmHg nas diferentes fragées massicas de sdélidos soluveis investigadas, onde dados de
Ts sao conhecidos. A existéncia de duas equacdes de corregdo decorre do fato dos
experimentos com fracdo massica de sacarose entre 0,5 e 0,6 terem sido realizados a

pressao de 685 mmHg, enquanto que os demais foram conduzidos a 690 mmHg.

125

120 —

0.5 0.6 0.7 0.8 0.9
X
Figura 4.3 — Temperatura de ebulicdo de solugbes de sacarose obtidas

experimentalmente (simbolos), reportadas na literatura (curva tracejada) e corrigidas

com as Equacgdes (4.3) e (4.4) (curva continua).
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A sobreposigado de simbolos e resultados da literatura (corrigidos para a mesma
faixa de pressdo investigada), revelada na Figura 4.3, novamente demonstra a
consisténcia do procedimento e medidas realizadas no ebulidmetro.

Visto que os resultados de validacdo demonstrados anteriormente envolviam
experimentos unicamente a pressdo atmosférica (685 a 690 mmHg), e dada a
necessidade de medidas de temperatura de ebulicdo das solugdes de extrato de erva
em pressdes inferiores, um ulterior procedimento de verificagdo foi requerido.
Basicamente, estes ensaios adicionais tinham por objetivo verificar a validade da curva
de calibragdo do transdutor de pressdo. A Figura 4.4 reporta finalmente os resultados
deste ultimo estagio de verificagdo do perfeito funcionamento do aparato experimental.
Em resumo, demonstra-se que os resultados experimentais de temperatura de ebuligdo
da agua pura em diferentes pressbes sao coincidentes com os valores encontrados

com a equacao de Antoine.
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Figura 4.4 — Efeito da pressdo sobre a temperatura de ebuligdo da agua pura.

Simbolos: resultados experimentais; curva: equacao de Antoine.
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4.2 TEMPERATURA DE EBULICAO DE SOLUCOES DE EXTRATO SOLUVEL DE
ERVA-MATE

As Figuras 4.5 e 4.6 apresentam as temperaturas experimentais de ebulicdo de
solugdes de extrato soluvel em pd de erva-mate em diferentes concentragcdes de
solidos e a pressbes absolutas no intervalo de 560-686 e 180-485 mmHg,
respectivamente. Em todos os casos ocorreu um aumento exponencial da temperatura
com o aumento da fragdo massica de extrato. Como esperado, o efeito da presséao
também foi positivo e importante. Este comportamento esta qualitativamente em acordo
com sistemas analogos reportados na literatura (TELIS-ROMERO et al.,, 2002;
OLIVEIRA, 2006).

O conjunto completo destes aproximadamente 40 valores experimentais de
temperatura foi utilizado para o ajuste de parametros de trés diferentes modelos. Em
particular, as linhas continuas nas Figuras 4.5 e 4.6 demonstram os resultados obtidos
com um modelo empirico baseado na relacéo linear entre a temperatura da solugao e
da agua pura, representado pela Equacédo (2.1). Duas diferentes relagdes foram
propostas para descrever a dependéncia de as e a; com a fragdo massica de sdlidos.
No total o modelo envolve quatro parametros ajustaveis, os quais foram obtidos
simultaneamente através da aplicagdo do método simplex (JENSON e JEFFREYS,
1977) e sao reportados nas Equagdes (4.5) e (4.6). Assim como nas demais situagdes
que envolvem ajustes de parametros de modelos de calculo de temperatura de
ebulicdo, as quais serdo posteriormente apresentadas, a fungdo objetivo & definida
como o somatério das diferencas ao quadrado entre valores experimentais e

calculados.

a, =2,734exp(L,653X) (4.5)

a,=0,972exp(0,017X) (4.6)
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Figura 4.5 — Comparacéao entre valores experimentais (simbolos) e calculados (curvas:

Equacdo 2.1 com as e a variando exponencialmente com X) de temperatura de

ebulicdo de solugdes de extrato de erva-mate em diferentes concentracdes de sdlidos e

de pressoes.
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Figura 4.6 — Comparacéao entre valores experimentais (simbolos) e calculados (curvas:
Equacdo 2.1 com as e a variando exponencialmente com X) de temperatura de
ebulicdo de solucdes de extrato de erva-mate em diferentes concentracdes de sdlidos e

de pressoes.

As Figuras 4.5 e 4.6 demonstram que o modelo empirico representado pela
Equacao (2.1) com as estimado pela Equacéo (4.5) e a pela Equacgao (4.6) reproduz
corretamente as temperaturas experimentais de ebulicdo de extratos soluveis de erva-
mate nas diferentes condigbes investigadas. Em particular, o modelo descreve
aproximadamente 99,7% das variagdes de temperatura em fungdo de modificagdes dos
fatores considerados, dentro da faixa investigada.

Um modelo classico (CAPRISTE e LOZANO; 1988), mas ainda empirico,
utilizado frequentemente em investigagdes similares (ex.; OLIVEIRA, 2006) também foi
aplicado com o propésito de descrever os resultados experimentais obtidos.

A Equacgao (2.2), anteriormente apresentada, porém contendo os parametros
ajustados deste modelo empirico é novamente abaixo reportada. Ressalta-se que o
mesmo método de otimizagdo e a mesma funcdo objetivo aplicada no modelo
representado pela Equacédo (2.1) foram utilizados no ajuste dos parametros da

expressao abaixo.
Ts =T +1199X exp(4,055X )P 0163 (2.2)

Embora a Equacédo (2.2), assim como a (2.1), envolva quatro parametros
ajustaveis, somente trés podem ser observados na expressdo acima visto que foi
encontrado um valor igual a zero para f,. O resultado do confronto entre resultados
experimentais e calculados com esta expressao € observado nas Figuras 4.7 e 4.8.
Embora um coeficiente de determinacido idéntico ao envolvido nos calculos com a
Equacdo (2.1) tenha sido obtido (R?=0,995), diferencas significativas sdo observadas

decorrentes de extrapolacdes. Nota-se que uma elevagcédo do ponto de ebulicdo muito
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mais acentuada para valores de fragdo massica superiores a 0,5 é registrada na mesma

pressao quando da aplicagdo da Equacao (2.2).

88 | | |

0 0.2 0.4 0.6 0.8
X

Figura 4.7 — Comparacéao entre valores experimentais (simbolos) e calculados (curvas:
Equacao 2.2) de temperatura de ebulicdo de solugdes de extrato soluvel de erva-mate

em diferentes concentracdes de solidos e pressoes.

Por razbes econbmicas, a concentragdo por evaporagdo na industria de
alimentos, como uma etapa anterior a de secagem por atomizagdo, normalmente &
limitada a valores ndo muito altos de fracdo massica de soélidos (<60%, PISECKY,
2005). Entretanto, a discrepéncia entre os dados de temperatura de ebulicdo obtidos
com as diferentes equag¢des empiricas para valores deste fator superiores a 0,5 € uma
evidéncia que gera incertezas quanto a validade de aplicagdo de ambas as equagdes
neste intervalo de concentracdo. Em funcao deste aspecto, um modelo termodinamico
classico, representado pela Equacao (2.3) foi sugerido para descrever os resultados

experimentais obtidos, mas principalmente para permitir extrapolacdes mais confiaveis
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quando da necessidade de calculos de Ts envolvendo percentuais de solidos na

solucao superiores a 50%.
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Figura 4.8 — Comparacéao entre valores experimentais (simbolos) e calculados (curvas:
Equacao 2.2) de temperatura de ebulicdo de solugdes de extrato soluvel de erva-mate

em diferentes concentragdes de sdlidos e pressoes.

O procedimento de ajuste do parametro do modelo termodinamico é idéntico ao
empregado na estimativa das constantes das Equacgdes (2.1) e (2.2), e sendo assim
detalhes adicionais sobre esta questdo ndo serdo apresentados. Entretanto, uma
diferenca significativa em relagdo aos demais casos estudados é que a Equacéo (2.3)
envolve um unico parametro. Embora este fato pudesse contribuir negativamente para
o desempenho do modelo, um coeficiente de determinagéo apenas ligeiramente inferior
foi encontrado (R2=0,993). Outro aspecto relevante que merece destaque é que o
parametro da Equacdo (2.3) tem um significado fisico importante. Sabe-se que o
mesmo representa o peso molecular do soluto, que no presente caso € uma mistura de

espécies quimicas. Embora uma analise detalhada sobre o real valor do parametro
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encontrado nédo seja exatamente o foco da investigacao, pode-se afirmar que o valor
obtido é aproximadamente da ordem de grandeza da massa molar da cafeina (194 g

mol™"), importante constituinte de extratos de erva-mate.

88 | | |

0 0.2 0.4 0.6 0.8
X

Figura 4.9 — Comparacéo entre valores experimentais (simbolos) e calculados (curvas:
Equacdo 2.3 com PMs=138,44 g mol”) de temperatura de ebulicdo de solucdes de

extrato soluvel de erva-mate em diferentes concentragdes de solidos e pressoes.

Uma comparacgao entre os resultados experimentais e calculados de temperatura
de ebuligdo das solugdes investigadas envolvendo o referido modelo termodinamico
(Equacao 2.3) é apresentada nas Figuras 4.9 e 4.10. Como nos demais casos o modelo
descreve corretamente os efeitos da fragado massica e pressao de operacao. Entretanto,
para valores do primeiro fator superiores a 0,5 um incremento muito maior da
temperatura de ebulicdo é observado quando comparado com a mesma variavel

estimada pelas Equacbes (2.1) e (2.2).
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Figura 4.10 — Comparacéao entre valores experimentais (simbolos) e calculados (curvas:
Equagado 2.3 com PMz=138,44 ¢ mol'1) de temperatura de ebulicdo de solucdes de

extrato soluvel de erva-mate em diferentes concentragdes de solidos e pressoes.

Um aspecto final importante relacionado as temperaturas de ebulicdo das
solugdes obtidas neste trabalho é que o maximo EPE observado, atingido proximo a
pressdo atmosférica e na maxima concentracdo de solidos, € da mesma ordem de
grandeza do maior valor reportado para solugcbes de café na Figura 2.5 (TELIS-
ROMERO et al., 2002). Esta € uma significativa evidéncia que corrobora os resultados

de EPE experimentalmente obtidos para extratos aquosos de erva-mate.

4.3 CALOR ESPECIFICO E DENSIDADE DE SOLUGOES DE EXTRATO SOLUVEL
DE ERVA-MATE

Os valores experimentais de calor especifico das solugdes investigadas de
extrato de erva em fungdo da umidade em base seca sao demonstrados na Figura 4.11.
A curva representa os resultados de um modelo desenvolvido a partir do conceito de

que o produto do calor especifico pela massa dos diferentes constituintes € uma
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propriedade aditiva (Equacédo 4.7). No presente caso assumiu-se que 0s UNiCos
componentes do material sdo extrato em pé soluvel e agua. Os parametros ajustaveis
do modelo foram obtidos aplicando o método de otimizacdo de Levenberg-Marquadt
envolvendo os dados experimentais reportados na Figura 4.11. Uma comparagao entre
o valor da segunda constante do lado direito da igualdade na Equacgao (4.7) e o calor
especifico da agua reportado na literatura (VALENTAS et al., 1997) revela a

consisténcia do procedimento de ajuste, visto que uma diferengca de apenas 2% foi

encontrada.
Cp, =1528X +4184(1- X) (4.7)
X = (1+YA)’l (4.8)
4000
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Figura 4.11 — Efeito da umidade em base seca (Ya) sobre o calor especifico de

solugdes de extrato soluvel de erva-mate.
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Os resultados reportados na Figura 4.11 indicam que o calor especifico das
solugdes tende ao do produto seco e da agua pura quando a umidade em base seca se
aproxima de zero e do infinito, respectivamente. A Equacéao (4.8), a qual representa a
relacdo entre a fragdo massica de solidos e a umidade em base seca, demonstra que
quando a umidade em base seca tende ao infinito a fracdo massica de soélidos tende a
zero e a de agua tende a unidade.

A relagao entre a umidade em base seca e a fragdo massica de agua (umidade
em base umida) € prontamente obtida a partir da Equacéo (4.8), visto que a fragéo
massica de solidos e de agua € igual a unidade.

Um diagrama de entalpia das solu¢des de extrato soluvel em pé de erva-mate é
apresentado na Figura 4.12. As curvas na parte inferior e superior representam a
variagcao de entalpia em fungdo da fragdo massica de solidos a 20 e a 100°C, enquanto
as demais sao referentes as temperaturas intermediarias de 40, 60 e 80°C. Cada curva
€ obtida por simples multiplicagao da Equacgao (4.7) pela temperatura.

5

Figura 4.12 — Diagrama de entalpia das solu¢des de extrato soluvel de erva-mate em

diferentes fragdes massicas de sélidos soluveis e temperaturas.
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Os resultados dos ensaios de determinacao de densidade sdo apresentados na
Figura 4.13. Os valores experimentais, representados por simbolos, foram utilizados
para ajuste de parametros de um modelo (Equacédo 4.9) previamente reportado na
literatura para calculo da densidade aparente de misturas (ZANOELO et al., 2010). A
aplicacdo do método de otimizagdo de Levenberg-Marquadt, assumindo que a
densidade da agua (pa) igual 1000 kg m™, resultou em um valor de densidade do

extrato seco (pg) igual a 260 kg m™.

800

Figura 4.13 — Efeito da umidade em base seca (Ya) sobre a densidade aparente de

solucdes de extrato soluvel de erva-mate.

PaPe
ps = (4.9)
) Ped=X)+ paX

Na Figura 4.13 observa-se uma tendéncia analoga a encontrada na Figura 4.11,
ou seja, quando a umidade em base seca tende a zero (X—1,0) e a o infinito (X—0,0)

os valores nas ordenadas se aproximam da densidade do extrato seco e da densidade
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da agua, respectivamente. Embora ndo seja uma prova definitiva da validade dos
resultados, na auséncia de resultados similares disponiveis na literatura, este fato

representa uma evidéncia que contribui positivamente para este proposito.

4.4 ENSAIOS DE EVAPORACAO PARA CONCENTRAGAO DE SOLUCOES DE
EXTRATO SOLUVEL DE ERVA-MATE

O objetivo desta seccdo é demonstrar resultados experimentais e de simulagéo
de um processo de concentragcido de extratos soluveis de erva-mate em um evaporador
batelada. O modelo empregado para calculo das variavies ao longo do ensaio é
representado por um sistema de equacdes diferenciais ordinarias (EDO’s) proposto no
capitulo anterior (Equagdes 3.9, 3.12 e 3.14). A solugdo deste sistema permite a
estimativa da fragdo massica de agua, da massa de solugdo no recipiente e da
temperatura. Entretanto, a fim de que o sistema seja compativel determinado séo
necessarias duas equacoes algébricas lineares adicionais para calculo da variagao de
fracdo massica de sélidos e da area de transferéncia de calor. A primeira é prontamente
obtida visto que o somatério das fragbes massica de solido seco e agua deve ser igual
a unidade. Entretanto, a segunda requer uma analise mais detalhada, a qual sera
apresentada a seguir.

A variacdo da area de transferéncia de calor durante a evaporagao pode ser
correlacionada ao volume de material no recipiente. As Equagdes (3.20) e a (3.23)
foram desenvolvidas no capitulo anterior e sdo expressdes da area e volume de um
recipiente esférico em funcdo da altura, respectivamente. Isolando a variavel h da
Equacao (3.20) e substituindo-a na Equacao (3.23) resulta na Equacéo (4.10), a qual

correlaciona a area ao volume, mas que é implicita em A.

A=2th (3.20)
2
v (?;r‘h) (3.23)
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A3 —6ar° A% +242%r%V =0 (4.10)

Um procedimento alternativo simplificado para obtencdo de uma relagdo que
contorna a dificuldade de utilizagdo da expressao implicita acima proposta consiste em
atribuir valores a h de 0,0 a R e estimar a area através da Equacao (3.20) e o volume a
partir da (3.23). De posse de um conjunto de dados que correlaciona a area ao volume
propbe-se uma expressao empirica que correlaciona estas variaveis (Equagao 4.11).
De fato, a curva representada na Figura 4.14 foi obtida adotando-se este procedimento

e substitui perfeitamente a Equacgéao (4.10).

A=6,472x10 + 01526V —1,7718V 2 +10,9420V * (4.11)
0.012
0.008 —
E |
<
0.004 —
0
| |
0 0.04 0.08 0.12
V x 10% (m?)

Figura 4.14 — Relacado entre a area de transferéncia de calor e volume de solugdo no

evaporador dado pela Equagao (4.11).

Visto que a relacado entre o volume e a massa de material pode ser facilmente

obtida a partir da Equacéo (4.9), a area de transferéncia de calor pode ser determinada
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como uma fungcdo da massa de solucdo, a qual pode ser estimada pelo sistema de
EDQ’s acima mencionado.

A Tabela 4.1 apresenta resumidamente as condi¢cdes de operacgao utilizadas nos
ensaios de evaporagao. As Figuras 4.15 a 4.18 séo pertinentes ao primeiro ensaio,
enquanto as Figuras 4.19 a 4.23 sao referentes ao segundo experimento de

concentragcao de extratos soluveis de erva-mate por evaporacéao.

Tabela 4.1 — Condicbes de operacdo de dois experimentos de concentragcdo de

solugdes de extratos soluveis em pod de erva-mate em um evaporador batelada de

bancada.
Variaveis Ensaio 1 Ensaio 2
t(s) 3600 5400
Massa inicial de solugéo (kg) |0,1001 0,1008
Fracdo massica inicial de 0,065 0,049
solidos
Fragdo massica inicial de agua 0,935 0,951
Coeficiente global médio de 0,0572 0,0659
transferéncia de calor (kJ s' m’
2 00-1)
Nivel inicial de liquido no 0,0441 0,0442
evaporador (m)
Pressao (mmHg) 686 484 (475 a 492)
Temperatura média do meio 248 147
aquecedor (°C)

As Figuras 4.15 e 4.20 apresentam uma comparagdo entre os resultados
experimentais e calculados de fragcdo massica de solidos nas pressodes indicadas na
Tabela 4.1, respectivamente. Observa-se que em ambos os casos o modelo é capaz de
predizer a variagdo da propriedade investigada em fungdo do tempo. Como esperado,

os resultados calculados com o modelo de evaporagdo indicam um incremento
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exponencial da fracdo massica de solidos caso o experimento continuasse em periodos
superiores aos adotados nos ensaios experimentais.

A variagao da fragdo massica de agua em fungdo do tempo de ensaio em um
evaporador batelada esta representado nas Figuras 4.16 para pressao de 686 mmHg e
na Figura 4.21 operando a presséo entre 475 e 492 mmHg. Também nesta situagéo, o
modelo reproduz corretamente os dados experimentais e prevé uma diminuigao
acentuada da variavel investigada para tempos de evaporagao superiores aos
investigados experimentalmente.

Uma comparagao entre os resultados experimentais e calculados da variagédo de
massa da solugdo em fungdo do tempo em um evaporador batelada operando a
pressdao 686 mmHg e outro ensaio na faixa de 475 a 492 mmHg esta representada nas
Figuras 4.17 e 4.22, respectivamente. Ambas as figuras ilustram a diminugdo da massa
da solucdo em funcédo do tempo e a correta descricdo dos resultados experimentais
através do modelo. O ligeiro desvio observado € atribuido ao fato de que a variagéao
experimental da massa da solugao foi estimada através da fragdo massica utilizando a
Equacao (3.7). Uma melhor estimativa dos dados experimentais poderia ser obtida
tendo conhecimento da massa de solvente evaporado nos diferentes intervalos
investigados.

As Figuras 4.18 e 4.23 reportam os dados de temperatura de ebulicdo da
solugdo em funcédo do tempo nas condigbes dos ensaios 1 e 2 reportados na Tabela
4.1, respectivamente. Verificou-se uma 6tima concordancia entre os dados calculados e
os experimentais. O aumento pouco significativo da temperatura de ebulicdo da solugéo
ao longo do tempo pode ser atribuido aos baixos valores de fragdo massica de solidos
nos ensaios experimentais. Entretanto, observa-se que o modelo estima um incremento
exponencial das temperaturas para periodos superiores ao empregado nos

experimentos.
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Figura 4.15 — Variagao experimental (simbolos) e calculada (curva) da fragdo massica

de sélidos em fungéo do tempo em um evaporador batelada operando a 686 mmHg.
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Figura 4.16 — Variagao experimental (simbolos) e calculada (curva) da fragdo massica

de agua em fungao do tempo em um evaporador batelada operando a 686 mmHg.
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Figura 4.17 — Variagdo experimental (simbolos) e calculada (curva) da massa de

solugédo em fungao do tempo em um evaporador batelada operando a 686 mmHg.
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Figura 4.18 — Variagao experimental (simbolos) e calculada (curva) da temperatura da

solugdo em fungéo do tempo em um evaporador batelada operando a 686 mmHg.
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Figura 4.19 — Variagcdo experimental (simbolos) e calculada (curva) da pressao no

evaporador a vacuo ao longo do ensaio.
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Figura 4.20 — Variagao experimental (simbolos) e calculada (curva) da fragdo massica

de sélidos em fungédo do tempo em um evaporador batelada operando a 484 mmHg.

o1



0.8 — ¢

0.6 —
04 —

0.2 —

0
| | | |

0 2000 4000 6000 8000 10000
t(s)
Figura 4.21 — Variagao experimental (simbolos) e calculada (curva) da fragdo massica

de agua em fungao do tempo em um evaporador batelada operando a 484 mmHg.
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Figura 4.22 — Variagdo experimental (simbolos) e calculada (curva) da massa de

solugédo em fungao do tempo em um evaporador batelada operando a 484 mmHg.
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Figura 4.23 — Variagdo experimental (simbolos) e calculada (curva) da temperatura da
solugdo em funcao do tempo de ensaio em um evaporador batelada esférico operando
a 484 mmHg.
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5. CONCLUSOES E SUGESTOES

Os resultados experimentais obtidos de temperatura de ebulicdo de agua,
acetona, alcool etilico e solugdes de sacarose encontram-se préximos aos valores
reportados na literatura para os mesmos liquidos. A variagdo experimental da
temperatura de ebulicdo da agua pura com a pressdo € validada pela equagéao de
Antoine. Estas diferencas residuais entre valores obtidos neste trabalho e dados
previamente disponiveis confirmam a consisténcia do ebulibmetro e das medidas de
temperatura e pressao realizadas neste equipamento.

Os efeitos positivos da fracdo massica de solidos e da pressdo sobre a
temperatura de ebulicao de solugdes de extrato soluvel de erva-mate estdo em acordo
com resultados obtidos na literatura para produtos similares. Todos os modelos
propostos descreveram corretamente a variacdo experimental desta propriedade
termodinamica em fungao dos fatores investigados.

O calor especifico e a densidade aparente do extrato seco, bem como a
influéncia da fragao massica de agua sobre estas propriedades, foram determinados. O
incremento do calor especifico e da densidade com o aumento do teor de agua no
material, observado nesta investigacao, € uma evidéncia extensivamente reportada na
literatura para alimentos em geral.

O modelo matematico proposto para simulagcdo do processo de concentragao de
infusdes obtidas a partir de ramos e folhas de erva-mate foi validado com resultados de
ensaios de evaporagdo em batelada. As propriedades termodinamicas
experimentalmente obtidas foram essenciais para a descricdo correta do
comportamento experimentalmente observado.

Do ponto-de-vista pratico, os resultados obtidos e apresentados nesta
investigagdo constituem importantes informagdes que podem ser aplicadas sem
restricdo para o dimensionamento e otimizacdo de evaporadores industriais de
solugdes de extratos de erva-mate. A implementacéo desta operagdo, como uma etapa
preliminar da secagem por atomizagao para produgao de extrato soluvel em pé de erva-
mate, reduziria o consumo de energia e o0s custos de transportes associados a

obtencgéao do referido produto em escala comercial.
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Como sugestdo para trabalhos futuros, seria importante investigar em detalhe
todas as etapas da cadeia produtiva do processo de obtencéo de extrato soluvel em pé
de erva-mate, mas enfatizando principalmente o processo posterior ao da evaporacéo.
Em especial, este detalhamento daria enfoque a etapa de secagem dos extratos,
simulando e modelando atomizadores ou liofilizadores, construindo curvas de secagem
em diferentes pressdes e desenvolvendo um modelo tedrico para minimizar custos de

energia e padronizagao na qualidade do produto final.
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