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RESUMO

Analisa-se a secagem de sementes de urucum (Bixa orellana L), cultivar Piave Vermelha,
e estima-se as condigdes 6timas do processo de modo a minimizar as perdas de corante e obter
teores finais de umidade das sementes em niveis adequados a sua conservagdo e manutengio de
qualidade, em fun¢do de variaveis operacionais do processo de secagem convectiva em leito fixo.
Avalia-se o comportamento termodindmico das sementes durante o processo de dessor¢do de
umidade atraves do método estatico, utilizando-se solugGes aquosas saturadas, no intervalo de 15
a 80°C em ambientes com umidades relativas na faixa de 7 a 75%, com os pardmetros de interesse
determinados através do modelo de GAB e da linearizagdo da equagfo de Clausius-Clapeyron,
Constata-se que as sementes de urucum podem ser conservadas com maior estabilidade em
ambientes com umidade relativa 60% no intervalo de temperaturas estudado. A quantifica¢do da
influéncia das variaveis de entrada do processo nos teores finais de umidade e bixina das sementes
e a identificagdo do ponto Otimo € realizada através de técnicas de planejamento fatorial
fracionario, metodologia de superficies de resposta, analise candnica e funcdo desejabilidade.
Verifica-se que o conteido de umidade final das sementes pode ser estimado por um modelo
polinomial de segunda ordem em fun¢do da temperatura e vazdo mdssica do ar e do tempo de
secagem; e que o teor final de bixina ¢ influenciado significativamente apenas pelo tempo de
secagem, sendo descrito adequadamente por um modelo linear.



ABSTRACT

The drying of annatto seeds (Bixa orellana L), type Red Piave, was studied in a fixed bed
dryer. The optimal conditions were obtained to minimize the bixin losses and to obtain the final
moisture content of the seeds in the adequate levels for conservation and quality maintenance.
The bixin and the final moisture contents were studied as a function of the operational variables of
the drying process. The thermodynamic behavior of the seeds during the process of moisture
desorption was verified by the static gravimetric method, using saturated salt solutions to maintain
atmospheres with relative humidities in the range from 7 to 75%, at temperatures between 15 and
80°C. GAB model was used to fit the experimental data and the three parameters of GAB
equation were evaluated. The Clausius-Clapeyron equation was applied to obtain the net isosteric
heats of sorption, using the desorption isotherm’s data. It was verified that the annatto seeds can
be conserved with higher stability in atmospheres with relative humidity of 60% in the range of
temperatures studied. The quantification of the influences of the inlet variables of the process in
the final moisture and bixin contents of the seeds and the identification of the optimal point for the
process was accomplished by techniques of fractional factorial design, response surface
methodology, canonical analysis and desirability function. It was verified that the final moisture
content of the seeds can be estimated by a second order polynomial model as a function of the air
temperature and mass flow rate and of the drying time; and that the final bixin content is

significantly influenced only by the process time, being described appropriately by a linear model.
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Xix

NOMENCLATURA

a - 4rea superficial dos solidos por unidade de volume do leito, m*/m’
A - area superficial exposta a secagem, m”

a, b - constantes (Equagdes 37 e 38)

A, B, C, D - amostra de sementes de urucum

A, B, C, D, E - variaveis codificadas (primeira fase dos experimentos)
Ab- absorbincia, adimensional

a; - coeficiente de atividade da espécie i, adimensional

aw - atividade de agua, adimensional

B - teor de bixina, %bs

bo, by, by, byj - coeficientes de regressdo constantes (Equagio 25)
C - constante de Guggenheim, adimensional

Co, C, - parametros (Equagio 17)

Cp - calor especifico, cal/g."C

D - coeficiente de difusio de massa, m’/s

D - didmetro, m

d - metade da diferenca entre niveis (Equagdo 26)

Dj - desejabilidade global, adimensional

dj - desejabilidade individual, adimensional

dp - didmetro da particula, m

Ds - distdncia do ponto estacionario ao ponto central

e - componente de erro aleatorio

E - coeficiente especifico de extingdo, adimensional

F - estatistica de Fisher, adimensional

f - fungio (Equagio 24)

f ,'o - fugacidade do solvente puro, adimensional

fi- fugacidade do solvente, adimensional

fA, fB, fC - amostras de sementes de urucum frescas
b - fator de diluig8o, adimenstonal

g - aceleragdo normal da gravidade, m/s”

G - vazdo massica do gas, kg/s

h - coeficiente de transferéncia de calor, W/m*C

H - entalpia, ki’kg

Hg - entalpia do gas, kl/kg

Hy. - altura do leito, m

H; - calor de condensagio do vapor d’agua, kJ/mol
Hm - calor de sor¢io da monocamada, kJ/mol

Hn - calor de sorgfio da multicamada, kJ/mol



XX

Hs - entalpia do solido, kl/kg

Hy - entalpia do vapor umido, J'kg

AHc - diferenca entre calores de sor¢io da monocamada e multicamada, kJ/mol

AHg - diferenca entre calor de condensagdo do vapor d’agua e o calor de sorgio da
multicamada, kJ/mol

AHv - entalpia de vaporizacio da dgua, kl/kg

i - nimero de ordem

j - comprimento de onda, nm

K - constante {modelo GAB)

k - nimero de variaveis independentes ou fatores

k, ki, ks - parmetros empiricos, adimensional

K., K; - pardmetros (Equagio 18)

Kp - coeficiente convectivo de transferéncia de massa, m/s

Ky - coeficiente de transferéncia de massa, kg/m’s

Le - comprimento de entrada, m

m - massa, g

m(t) - massa total de solidos imidos em fungdo do tempo, g

N - nitrogénio

n - pardmetro empirico, adimensional

n, - namero de experimentos referentes a porgio axial do planejamento

ne - namero de observagdes repetidas no centro do planejamento

ng - namero de experimentos referentes a porgdo fatoral do planejamento

Nor - teor de norbixina, %bs

Nt - numero total de ensaios

P - desvio médio relativo, %

p - pressdo parcial da agua na fase vapor, Pa

Pb - probabilidade acumulada, adimensional

PEC - parametro de entrada controlavel

PENC - pardmetro de entrada ndo controlavel

Do - pressdo de vapor da dgua pura, Pa

Pr - probabilidade, adimensional

PR - tipo cultivado Peruana

PS - parimetro de saida

PV - tipo cultivado Piave Vermelha

AP - variagdo de pressio, mm H,O

Q - vazio volumétrica, m*/s

Qst - calor isostérico integral de sor¢do, ki/mol

gst - calor isostérico liquido de sorgfio, ki/mol

2 - coeficiente de correlagéo

R - constante dos gases, J/molK



Re - nimero de Reynolds, adimensional
r-raio, m

@ - coeficiente de determinagio

re - raio dos capilares, m

S - area da segdo transversal, m’

t - tempo , min

T - temperatura, °C

Tg - temperatura do gas, °C

Ts - temperatura do soélido, °C

UR - umidade relativa, %

V - volume da amostra, mL.

VEC - variavel de entrada controlavel

vg - velocidade do gas, m/s

vi, - volume especifico do ar imido, MK

VR - varidvel de resposta

VS - variavel de saida

W - taxa de secagem, mg/cm’.min

Wi, Wa, Wi ... W, - vaniaveis independentes na forma canénica
Wer - taxa de secagem para o periodo ante-critico, mg/cm’ min
Wr - razdo de taxa de secagem, adimensional

X - teor de umidade, %bs

X(t) - teor de umidade em fungdo do tempo, %bs

Xi, X2, X3 - variaveis codificadas (segunda fase dos experimentos)
Xis, X2s, Xas - coordenadas do ponto estacionario »

Xe - teor de umidade de equilibrio, %bs

Xf - teor de umidade final, %bs

Xi - teor de umidade inicial , %bs

Xm - conteldo de umidade equivalente para uma monocamada, %bs
Xr - razdo de umidade do solido, adimensional

Xrc - razo de umidade do solido para o periodo pds-critico, adimensional

A

Y - valor predito da variavel de resposta
A

Y ¢ - resposta predita no ponto estacionario
Y - razdo de umidade do ar, kg/kgas
vy - varidvel dependente (Equagio 24)

subserites

ap - aparente

as - ar seco

NI



bs - base seca

bu - base umida

cr - estado critico

e - estado de equilibrio
f- final

i - condigdo inicial

m - valor médio

mf - minima fluidizagdo
s - bulbo seco

ss - solido seco

u - bulbo Gmido

1 - entrada

2 - saida

letras gregas

o - valor do espagamento axial

8 - angulo de contato do liquido nos poros
¢ - esfericidade, adimensional

£ - porosidade, adimensional

o - tensdo superficial, N/m

A - autovalores ou raizes caracteristicas

¢ - degradagdo de bixina, %

€ - niveis das variaveis independentes

u - nimero de efeitos principais e interagdes
1 - nimero de experimentos

ve - valor experimental

vp - valor predito

pa - massa especifica do ar ambiente, kg/m’
pg - massa especifica do gas, kg/m’

pl - massa especifica do liquido, kg/m’

ps - massa especifica do sélido, kg/m’
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

A tendéncia atualmente demonstrada pelo mercado internacional em restringir o uso de
corantes artificiais em alimentos, aliada a exigéncia dos consumidores por produtos naturais
também na indistria farmo-cosmética (NOTHENBERG, 1997), aumentou o interesse de
pesquisadores e da industria pelas matérias primas naturais, vegetais em particular, fornecedoras
de corantes. Nesse aspecto, as sementes de urucum (Bixa oreflana L)) se destacam como uma
importante matéria prima encontrada no pais para a obten¢do de corantes, devido principalmente
as suas caracteristicas de produto natural, ndo toxico, elevado poder tintorial e amplo espectro de
cores.

O Brasil se apresenta como um pais produtor de urucum tendo atualmente as maiores
areas plantadas nos Estados de Sdo Paulo, Para, Parana, Bahia e Paraiba, concentrando-se a
industria processadora de corantes na regifio sudeste, principalmente em Sio Paulo. O comércio
anual de sementes de urucum € estimado em 7000 toneladas, dos quais cerca de 20 a 30%
destinam-se a exportagdo in natura, 15% a fabricagdo de corantes e 55 a 60% das sementes sdo
comercializadas no mercado interno na forma de “colorifico”, o que representa em média 20.000
a 25.000 toneladas desse produto (GHIRALDINI, 1991; OLIVEIRA, 1998).

Essa produgdo garante bons faturamentos do mercado de urucum e de seus derivados,
tanto interna como externamente. Uma proje¢iio do faturamento do mercado de corantes e
produtos do urucum no Brasil, pode ser feita a partir dos pregos efetivamente pagos pela
semente de urucum de boa qualidade no final de 1991, que era de US$0,80 a US$1,00 por
kilograma (prego CIF). No Estado do Para, o prego page ao produtor por kilograma de semente,
em funcdo do teor de corante nela contido, foi de US$0,60 a US$0,70 na safra do 1° semestre de
1992 (KATO e FALESI, 1992). No Nordeste, o prego por kilograma de sementes recebido pelos
produtores tem variado de US$0,60 a US$1,20 nos dltimos 4 anos (SAO JOSE, 1992).
Atualmente, os pregos praticados oscilam entre R$ 0,60 a R$ 1,00, por kilograma de sementes
contendo pelo menos 2,1% de bixina (OLIVEIRA, 1998). Dependendo da qualidade das
sementes e do teor de bixina, seu corante de maior interesse, hoje um bom produtor consegue
comercializar o kilograma da semente de urucum a R$1,00 (KISS, 1998).

A forma de comercializagio de sementes em fun¢fo da qualidade, principalmente teor de
corante e contetido de umidade adequado a conservacio, estimula o produtor a obter sementes
de melhor qualidade, tornando o pais mais competitivo no mercado internacional. O Brasil
atualmente figura como 3* exportador mundial de sementes de urucum, perdendo para o Peru e
Kenya, porém, a reputagdo qualitativa do produto brasileiro no mercade internacional é
considerada ruim (OHASH! es o/, 1992).



Capitulo 1. Introducio 2

As pesquisas basicas na area de melhoramento genético e citogenético, ainda incipientes,
visando o aumento da qualidade e produtividade do urucuzeiro, tendem a tornar o produto
competitivo no mercado internacional, Porém, de pouco adiantara os esforgos no campo
agrondémico se Os tratamentos que receber o produto na fase de poés-colheita ou de pré-
processamento, forem inadequados e contribuirem para a redugdo dos padrdes de qualidade das
sementes fornecidas pela planta.

Dentre as operagfes de pré processamento, que incluem o beneficiamento, secagem e
armazenagem, a secagem representa uma etapa muilo importante, que deve ser conduzida
cutdadosamente a fim de se manter os padrdes desejaveis de qualidade, principalmente teor de
bixina minimo de 2,5% e umidade abaixo de 10% bu nos produtos finais. Devido a complexidade
inerente de se trabalhar com produtos naturais, o desenvolvimento do processo de secagem e a
quantificag@o das relagdes entre as varidveis operacionais de entrada e as respostas, devem ser
realizados mediante métodos estatisticos apropriados, com os quais € possivel analisar
adequadamente os efeitos das variaveis estudadas.

A bixina é o carotenodide em maior concentragdo nas sementes de urucum, entretanto, esse
pigmento apresenta instabilidade, podendo degradar-se quando sujeito a certas condigdes de
temperatura, luz e de tempo de exposi¢do durante o processo de secagem. Assim, o processo de
secagem tem uma influéncia decisiva na qualidade das sementes obtidas, sendo ainda pouco
estudado e realizado atualmente de forma rudimentar e inadequada pela grande maioria dos
produtores.

Qutra fase do pré-processamento também importante é a armazenagem das sementes, que
se mantidas em condi¢Oes propicias ao crescimento de microorganismos, principalmente fungos,
que possivelmente se desenvolvem durante a armazenagem, podem gerar perdas de qualidade do
material, inviabilizando total ou parcialmente sua utilizagio como fonte de corantes naturais.
Neste aspecto, torna-se de vital importancia o conhecimento do comportamento higroscopico das
sementes, sujeitas a diferentes condigbes de temperatura e umidade, pois os grios terdo seu
conteddo de umidade alterado, entrando em equilibrio com as condigdes ambientais do local de
armazenagem. Essas mudan¢as na umidade do produto, podem inibir ou induzir o crescimento de
microorganismos. O conhecimento pleno da umidade de equilibrio das sementes nas diversas
condi¢Bes do ambiente, torna-se bastante Gtil no controle da qualidade do material armazenado.

As relagBes existentes entre o teor de umidade de equilibrio das sementes de urucum e a
umidade relativa do ambiente, s3o obtidas a temperatura constante (isotermas), em fun¢io dos
processos de adsor¢do ou dessor¢iio de umidade. Como no processo de secagem a umidade estd
sendo removida do produto, as isotermas de dessorgio tém maior relevancia (DAUD, SARKER e
TALIB, 1996). No caso de sementes de urucum as isotermas de dessor¢do sdo essenciais para o
controle da matéria prima, pots a mesma chega a passar sete meses estocada nas indistrias
processadoras, antes das operagdes para remocio dos corantes (OLIVEIRA, 1998).

O pigmento (bixina) localiza-se na camada externa que encobre as sementes, que
corresponde a aproximadamente 6% da massa total destas, sendo portanto suscetivel 4 perdas

pela movimentagdo das mesmas.
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Portanto, ndo ¢ aconselhavel que o processo de secagem seja conduzido em leitos movels,
devido a prejudicial atrigdo entre as sementes (perda de material corante), ou através de energia
solar, devido a forte instabilidade a incidéncia de luz direta que o corante apresenta, ou ainda a
altas temperaturas. Dessa forma, a secagem artificial controlada em secador de leito fixo podera
ser uma alternativa viavel para se reduzir o conteudo de umidade das sementes até um valor
adequado para sua conservagao e comercializagdo, procurando-se manter praticamente inalterada
a concentra¢do e a quantidade de bixina fornecida originalmente pela planta, Torna-se importante
também o conhecimento das condigdes seguras de armazenagem, estabelecendo os teores otimos
de umidade das sementes para que seja minimizada a influéncia do ambiente, inibindo assim o
crescimento de fungos, em fungio das condigdes de temperatura e umidade do meio.

Dessa forma, o objetivo geral deste trabalho ¢ analisar o processo de secagem do urucum
em leito fixo, tendo ainda como objetivos especificos principais :

a) Desenvolver um protdtipo de secador de leito fixo, com instrumenta¢do adequada, capaz de

fornecer dados de cinética de secagem convectiva para sementes de urucum;

b) Venficar a influéncia, individual e/ou combinada, das variaveis operacionais temperatura de
secagem, vazdo massica do ar, tempo de processamento, carga de sementes e umidade inicial
das sementes, nos teores finais de umidade e bixina no processo de secagem de urucum,

cultivar Piave Vermelha,

¢) Quantificar as influéncias das variaveis operacionais mais significativas do processo de
secagem, nos teores de umidade e bixina do produto final;

d) Observar a possivel degradagio da bixina durante o processo de secagem em leito fixo, nas
condigdes operacionais estabelecidas no planejamento dos experimentos;

¢) Obter experimentalmente isotermas de dessor¢do para temperaturas na faixa de 15 a 80°C e
ajusta-las ao modelo GAB (Guggenheim, Anderson, de Boer), estimar os teores de umidade da
monocamada molecular e demais par@metros de interesse inerentes ac modelo, e utilizd-los na
determinacd@o das condigdes adequadas de umidade e temperatura para a segura armazenagem

das sementes de urucum,
f) A partir dos dados de higroscopicidade, calcular os calores isostéricos de sorgdo liquidos e
integrais, € com isto predizer a energia necessaria para a retirada de agua das sementes de

urucum em diversos teores de umidade, em fungio da temperatura;

g) Avaliar a influéncia da temperatura na dessorcéo de sementes de urucum entre 15 e 80°C;
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h) Determinar experimentalmente propriedades fisicas e quimicas das sementes de urucum, do

tipo cultivar Piave Vermelha, de interesse para a caracterizagdo deste material;

i} Com base na Metodologia de Superficies de Resposta, propor a otimizagdo estatistica do
processo de secagem de sementes de urucum em leito fixo, em fungdo das variaveis

estatisticamente significativas para as respostas teores finais de umidade e de bixina.



CAPITULO 2

REVISAO DA LITERATURA

Na primeira parte deste capitulo é apresentada uma pesquisa bibliografica a
respeito da cultura do urucum, especificamente abordando os assuntos: generalidades sobre a
planta e o fruto incluindo aspectos botinicos, beneficiamento e secagem, como também aspectos
gerais sobre extragdo de corantes das sementes do fruto, propriedades dos extratos, estabilidade
dos corantes, utilizagdo e mercado. Trabalhos sobre genética, melhoramento, clima e solo,
propagacdo, preparo do terreno e plantio, tratos culturais, pragas, fungos associados, sistemas de
cultivo e formagio de mudas, que constituem assuntos comuns a serem abordados, principalmente
em se tratando de uma cultura carente de informagdes, foram preteridos por ndo estarem
diretamente relacionados com o tema em questdo.

Em seguida, sfio abordados os conceitos de secagem e sua importdncia para o
processamento, transporte e armazenamento de produtos agricolas. Aspectos referentes a cinética
de secagem e as caracteristicas dos trabalhos sobre secagem de produtos agricolas em leito fixo,
estdo também indicados.

O assunto equilibrio higroscépico € apresentado, tratando-se dos possiveis tipos de
umidade presentes nos graos, do fendmeno de sor¢do de umidade e dos métodos experimentais de
obtengio de isotermas de sor¢do, da influéncia da temperatura, como também da descrigdo
matematica dessas isotermas por modelos existentes na literatura.

Concluindo, trata-se sucintamente dos métodos de analise estatistica aplicada, com énfase
nos projetos fatoriais de experimentos e na metodologia de superficies de resposta, citando-se os

trabalhos mais recentes sobre a aplicag@io dessas técnicas na secagem de materiais biologicos.
2.1. URUCUM
2.1.1. Informacdes gerais sobre a planta e o fruto

O urucuzeiro (Bixa Orellana 1.)! é uma planta de cultura pré-colombiana, com ocorréncia
em toda a América Tropical, da qual os povos primitivos retiravam um corante vermeiho para ser
usado em ornamentagdo, protetor solar e contra picadas de insetos (FALESI er al., 1991),

Consiste em um arbusto pertencente a familia bixaceae, conhecido no Brasil desde época
do descobrimento (ANDRADE, 1926, PINTO, 1995) mas ainda pouco estudado em niveis
biolégicos, agrondmico e mndustrial (SOUZA ef al, 1991). A escassez de informagdes cientificas

! Nome dado em homenagem a Francisco Orellana, considerado o primeiro homem branco a descer navegando o
rio Amazonas (PINTQ, 1993).
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sobre o urucum, faz com que a cultura desta bixacea ainda seja geralmente desenvolvida de modo
empirico, embora haja grande interesse dos produtores rurais, devido as potencialidades que o
corante de urucum apresenta (FALESI ef al., 1991).

O urucuzeiro é uma planta rastica e perene, denominada popularmente de urucum ou
urucu, no Brasil, "annatto" nos paises de lingua inglesa; "achiote" nos de lingua espanhola, e
“rocou” nos francofdnicos. O termo urucu significa vermelho, na lingua tupt. A planta ¢,
atualmente, cultivada no Brasil desde abaixo do tropico de Capriconio até a linha do Equador
(CANTO ef al., 1991) e com seu congénere, Bixa arboreac Huber, compreende o tnico género
da familia bixacea com uma espécie cultivada e varias silvestres (FEREIRA e FALESI, 1991).
Devido a facil fecundagio e germinacio das sementes, apresenta uma diversificagdo muito grande
no que se refere aos periodos de brotagio, floragio e frutificagéo.

CASTRO, CALZAVARA e MOTA (1989) afirmam que a producdo do urucuzeiro ¢
bastante variavel estando na dependéncia das condi¢Ses do solo, idade da planta e tratos
culturais executados no decorrer do ano. Segundo dados de produgiio, uma planta adulta pode
produzir de 4 a 5 kg/ano o que na concentragdo recomendada (460 plantas por hectare), significa
uma produgio de 1840 a 2300 kg/ha de sementes secas.

De acordo com CANTO ef al. (1991), o urucuzeiro apresenta uma vida atil aproximada
de 30 anos, com uma produgio média de 3 kg de grios/pé/ano, variando de 1 a 12 kg de
graos/pé/ano.

A planta possui porte mais ou menos elevado, chegando a atingir 4 metros de altura,
folhas cordiformes e normalmente grandes, de coloragdio verde ou wviolacea, flores grandes
hermafroditas de coloragdo branca, rosea e lilas e cacho formado por capsulas das mais
diferentes formas (FALESI, 1987). Apresenta raiz pivotante e vigorosa, caule lenhoso com
ramificagdo simpodial, a inflorescéncia € em forma agrupada, disposta em panicula na parte
terminai do ramo. O fruto € capsular invertido contendo espinhos moles, denominados,
correntemente, entre os produtores, de cachopas. Segundo CANTO et. al. (1991), a polinizagdo é
feita por auto-fecundacgio ou cruzada, por meio do vento e insetos, favorecendo a ocorréncia de
uma grande diversidade de caracteristicas fenotipicas e influenciando, o que € de grande
importédncia, a forma e o nimero de sementes por fruto e o teor de bixina nas sementes.

A identificacio dos tipos ou variedades dos urucuzeiros € feita pelas capsulas. As
capsulas podem ter dots, trés ou mesmo quatro carpelos; forma ovoide, alongada, bico de
calango, bico de pato ou achatada; com pouco, médio ou muitos pelos; coloragio verde,
vermelha, amarela, carmim e verde-amarela, além de outros matizes (KATO et al., 1991).

De acordo com FALESI (1987), o nimero de sementes localizadas dentro das capsulas €
varidvel, encontrando-se de 6 até 98 sementes, estas ultimas encontradas em uma capsula
quadnicarpelar. No entanto, o nimero médio de sementes estd em torno de 45 (DUARTE, BOVI
e MAIA, 1989; CANTO, 1991).

A coloragdo das sementes varna desde o vermelho intenso (maior teor de corante) até

roseo-claro (menor teor de corante). A influéncia da coloragdo das capsulas de urucum no teor
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de bixina foi verificada por FALESI e a/. (1991), que constataram maiores teores de corante nas
sementes contidas em capsulas vermelhas (2,45 ¢ 5,00%) do que nas capsulas verdes (1,60 a 4,64
%), analisando nove tipos cultivadas no Estado do Para.

FERREIRA e FALESI (1989) apresentaram uma descricdo sumarizada ¢ teores de bixina
de quatro selegbes botdnicas nativas do Estado do Para, denominadas em fungio de sua
aparéncia e/ou procedéncia: Pasteldo (5,15%), Verdinha (4,66%), Branca (2,59%) e Jar1 (2,85%).
A Jari, devido a procedéncia de Monte Dourado - PA, local onde se acha implantado o Projeto
Jari; a Pasteldo, devido ao maior volume de capsulas em relacdo as demais, e as sementes
ocuparem somente cerca de metade do volume da capsula, lembrando pastéis. A Verdinha, pela
capsula ser de pequena dimensio e a coloragio ser verde umforme; enquanto que a Branca, por
apresentar coloragio clara, ndo sendo nem verde nem vermelha, como ocorre na maioria das
capsulas de urucum conhecidas.

FALESI e KATO (1992) apresentaram ainda teores de bixina desses e de outros tipos
cultivados na regido, analisados no Centro Nacional de Pesquisa de Tecnologia Agroindustrial de
Alimentos - CTAA/EMBRAPA, conforme dados contidos na Tabela 1; esses teores foram
obtidos pelo método de cloroformio! e estiio em base seca.

Tabela 1. Teores de bixina em alguns tipos cuitivados no Estado do Para

Tipo Procedéncia Umidade Teor de Bixina (%)
(%) Umida Seca
Piave Gigante Iguarapé-Agu/PA 12,07 6,00 6,90
Bico de Pato Iguarapé-Acgu/PA 10,47 5,75 6,40
CPAF/Amapa Cerrado/AP 10,32 5,47 6,12
Dico Bento 1 Iguarapé-Acu/PA 12,49 4,77 5,45
Peruana/Ronald Belém/PA 7,81 478 5,40
Pasteldo Iguarapé-Agu/PA 8,75 4,70 5,15
Piave Vermelha Iguarapé-Agu/PA 11,68 434 5,00
Dico Bento 11 Iguarapé-Acu/PA 13,57 4,18 484
Abe S. Fco. Para/PA 11,51 427 4,83
Ramal do Prata Iguarapé-Acu/PA 10,50 4,25 4,74
Verdinha Iguarapé-Aqu/PA 10,78 417 4,66
Piave Verde Iguarapé-A¢u/PA 9,25 422 4,65
Dico Bento HI Iguarapé-Agu/PA 13,39 3,90 4,50
Wagner Iguarapé-Acu/PA 12,25 0,92 1,60

Fonte: FALESI ¢ KATO (1992)

A concentragio de bixina, principal corante do urucum, varia, principalmente, com o tipo
de planta, solo, clima e tratos culturais. Podem ser encontradas sementes com menos de 1%
de bixina e até com mais de 5% deste corante.

Num estudo para a identificagiio de vegetais produtores de corantes existentes na flora

amazdnica, NAZARE et al. (1996) forneceram informagdes sobre a qualidade de progénies de

Y Ver descrigio deste método no ftem 3.2.3
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urucum, com relacio & producfio do corante bixina, para ensaios de melhoramentc genético,
conduzidos pelo CPATU/EMBRAPA, com 36 amostras selecionadas de cultivares produtoras de
corantes, nos municipios de Capitd3o Pogo e Tracuateua, ambos no Estado do Para. O teor de
bixina do material produzido em duas safras, foi analisado através do método de KOHE,
encontrando-se concentragdes em base seca desde 1,81% até 7,32%, com elevado nimero de
amostras apresentando teores de bixina acima de 3%. Nestes ensaios, o contetido de umidade das
sementes variou de 5,82% a 17.64%.

NAZARE et al. (1996) também analisaram teores de bixina e umidade de amostras de
cultivares de urucum, plantadas em areas de produtores instalados na Zona Bragantina do Estado
do Para, cujos resultados sdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2. Teores de bixina e umidade de cultivares da Zona Bragantina, Estado do Para

Cultivar Umidade (%) Bixina (%bu) Bixina (%obs)
Jani 1 8,80 2,46 2,71
Branca 8,76 2,36 2,59
Americana 9,66 0,60 0,66
Uncaria 9.66 0,61 0,68
Pasteldo 8,75 4,70 5,15
CPATU 7,21 4,92 5,40
Jari 2 8,88 2,47 2,71
Wagner 8,19 1,52 1,65
Sta. Izabel 1 13,23 3,02 3,48
Sta. lzabel 2 14,25 3,60 4,20

Fonte: NAZARE et al._, 1996

As Figuras 1, 2 e 3 mostram aspectos gerais do fruto, das capsulas e das sementes de
urucum

Foto: L.J. Faria

Foto! RF Ne'ves .

Figura 1. Frutos de urucum

t Ver descrigiio deste método no ftem 3.2.3
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E

Foto: R. F. New,

Figura 2. Capsulas (cachopas) de urucum abertas

Foto: R F. Neves
Figura 3. Sementes de urucum

2.1.2. Extraciio de corantes de urucum
O pigmento corante do urucum estd localizado na superficie do pericarpo da

semente, ou seja, na sua porgdo mais externa. E constituido por varios carotendides,

predominando a bixina, e se encontra aderido a superficie da semente por meio de uma resina. A
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Figura 4 consiste numa fotomicrografia eletrdnical de uma semente de urucum, secionada ao
meio, da cultivar Piave Vermelha utilizada neste trabalho. Pelo exame cuidadoso desta figura
observa-se papilas cobrindo a parte superior da semente aderida 4 camada mais externa e que se
constitui no material corante, contendo o pigmento bixina.

Figura 4. Imagem da semente seccionada de urucum

Essa caracteristica, segundo CANTO ez al. (1991}, facilita o processo de extragio ao
permitir que se opere com os grios inteiros, sem necessidade de triturag3o, o que simplifica as
etapas posteriores do processo em que € feita a separagdo entre grios e extratos.

Os indios brasileiros extraiam os pigmentos por meio da macera¢iio dos grios em agua,
tendo como resultado uma massa corante. Esse processo artesanal predominou por longo tempo,
sendo a massa corante comercializada envolta em folha de bananeira; a imersio dos grios,
triturados ou ndo, era feita em 4gua quente, seguida de evaporagio (CANTO et /. 1991).

Conforme citagdes de ANDRADE (1926) nossos indigenas extraiam dois corantes das
sementes, de cores vermelha ¢ amarela. Estudos posteriores demonstraram se tratar de bixina e
orellina, sendo este ultimo soltvel em agua, etanol e éter. Os nativos, instintivamente, utilizavam
as propriedades dos dois corantes; usando a orellina quando colocavam as sementes de urucum
imersas em grandes quantidades de 4gua, para pintar de amarelo fios, palhas, penas e cerdmica.
Serviam-se das sementes inteiras para a elaboragfio de gravuras de cor vermelha, onde na massa
integral ou misturada a gorduras animais, predominava o corante lipossolivel bixina.

Vale ressaltar a diferenga existente entre corante e pigmento; pigmentos correspondem a
uma classe de corantes, mas, a0 contrario destes, 0s pigmentos ndo sdo soliveis no meio de
aplicagio. Contudo, de acordo com WEINTZ (1993), a agregacio dos coranies ou pigmentos
ndo ¢ tdo simples; existem varios exemplos para corantes de dificil solubilidade ou pigmentos

parcialmente soltveis. Assim, trataremos a bixina e outros corantes extraidos das sementes de

! Obtida com microscopio eletronico de varredura, modelo JSM-5400LY, marca JEOL, a 20KV ¢ aumento de
300X,
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urucum indistintamente como corantes ou pigmentos, dependendo do meio onde o mesmo se
encontra.

Em termos de aplicagdo tecnologica, os corantes, devido a sua solubilidade, permitem
uma distributcio homogénea sobre fibras vegetais ou sintéticas, e por i1sso sdo mais utilizados para
tingimento. A area de aplicagdo dos pigmentos fica restrita as lacas e tintas para pintura
(WEINTZ, 1993). Uma aplicagio tecnolégica dos pigmentos gerados por oxidagdo, existentes no
Jenipapo (Genipa americana) verde, na elaboragio de revestimento organico de superficies
(tintas e vernizes), visando sua utilizagdo na industria automotiva, ¢ encontrada em OLIVEIRA
(1997), o qual concluiu que este pigmento ndo ¢ recomendado para esta aplicagdo devido as
instabilidades e as varia¢gdes que induz nos filmes onde ¢ adicionado,

Os carotendides constituem-se num grande grupo especial de compostos orginicos
denominados “terpenos”, constituidos por hidrocarbonetos isoméricos de formula CioHyg,
facilmente encontrados em plantas e animais. S3o pigmentos amarelos, alaranjados e vermelhos,
com suas cores provenientes do grande numero de duplas ligagdes conjugadas que apresentam
(ALLINGER et al., 1976). A bixina, é o carotendide natural em maior concentra¢do na semente
de urucum, e o mais importante componente obtido a partir da extragdo direta das sementes,
mecanicamente, com 6leos vegetais ou com solventes organicos.

De acordo com SCOTTER (1995), o corante principal do urucum € o apo-carotenoide
9’cis-bixina, um éster monometilico do acido dicarboxilico 9’cis-norbixina.

Segundo PRESTON e RICKARD (1980), mais de 80% do pigmento encontrado no
urucum € bixina na forma cis, sendo que a extragdo a quente desse corante com Oleos vegetais
promove a formagdo de produtos de degrada¢io com tonalidades amareladas, possibilitando seu
emprego em alimentos que necessitem dessa coloragio.

CARVALHO (1989) afirma que solugdes alcalinas como hidroxido de sddio ou de
potassio transformam a bixina em um sal que, nesta forma, € comercializado. Isto permite seu
uso em alimentos contendo baixos teores de 6leo, ampliando a faixa de utilizacio dos corantes de
urucum.

Conforme informagdes de CARVALHO (1991), a acidificagdo do extrato alcalino das
sementes de urucum, esquematizada na Figura 5, possibilita a precipitacdo da norbixina, que apos
separagio € comercializada. De acordo com CARVALHO (1990), a norbixina apresenta
caracteristicas similares a bixina, como solubilidade e poder corante. Os processos de extragio
de corantes de wurucum variam desde o uso de Oleos vegetais e solventes organicos, até
processos puramente mecanicos.

INGRAN e FRANCIS (1969) citam dois métodos para a extragdo da bixina. O primeiro
consiste na produgio de uma massa de pigmento que é subsequentemente purificado por
precipitagio e técnicas de recristalizagio para obter-se bixina pura. O segundo se refere a
producio do corante alimenticio por extragio deste a partir da semente seca & temperaturas

proximas a 125 °C com dleo vegetal, propileno glicol ou outro solvente disponivel.
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Foram realizadas em ACHIOTE [19--] uma série de ensaios com o objetiva de determinar
o solvente mais adequado para a extragdo do corante de urucum. Utilizando agua, hidroxido de
sodio e alcool etilico, conclui-se que a extragdo com este Ultimo, produz material com coloragdo
compativel a natural e com methor rendimento no processo

ORQZCO (1973) descreveu dois métodos de extragdo utilizando-se sementes de urucum
frescas e tmidas. No primeiro, com propano, obteve rendimento de 8% em peso em relagio a
semente seca. O segundo método, utilizando solu¢do aquosa de hidroxido de amdnio aquecido

em recipientes abertos, propiciou rendimento cinco vezes maior em relagdo ao anterior.

Bixina

Sal da norbixina

Norbixina

Figura 5. Esquema da acidificag@o do extrato alcalino do corante das
sementes de urucum.

CARRERA (1977) trabalhou com dois métodos de extragdo de corantes de sementes de
urucum: lixiviagdo com agua potavel e com hidréxido de sddio. No processo com agua potavel,
utilizando agitagiio e temperaturas de 21, 40 e 60°C, obteve rendimento méaximo de 13% em
relagdo a semente seca. No processo de extragdo utilizando soda cdustica em contra-corrente,
o rendimento foi maior, pois foram extraidos 81,2% do corante contido na semente, contra
61,5% obtido na lixiviagdo com agua potavel.

A bixina apresenta a propriedade de ser lipossoluvel e portanto sujeita & extragdo com

alguns solventes organicos. Entretanto, esse processo esta limitado pela utilizagdo de um solvente
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que seja compativel com o emprego do produto final. Para a utilizagdo do corante na alimentagio,
restringe-se o0 uso de uma série de solventes, devido a toxidade de seus residuos.

CARVALHO (1990) apresentou dois fluxogramas da extragio do corante de urucum, Um
deles, utiliza solvente orgénico que apresenta a propriedade de solubilizar a bixina e outro utiliza
solvente alcalino para a obten¢do de norbixato e norbixina. De acordo com o autor, o etanol
usado como solvente na extrag¢@o de corantes do urucum, apresentou a propriedade de solubilizar
apenas 0 material que prende o pigmento a semente, deixando a bixina parcialmente livre para a
separagdo. Estes métodos permitiram a obtengdo de um produto sélido com concentragdo de
bixina que varia de 0% a 50%.

CANTO et al. (1991) apresentaram fluxogramas dos processos de extragdo de pigmentos
de urucum utilizando oleo comestivel, solvente orgdnico e solugbes alcalinas, os quais estdo
esquematizados nas Figuras 6, 7 e 8, respectivamente.

Na extrago da bixina por dleo comestivel, os grios de urucum sdo, inicialmente, pesados
e colocados em recipiente extrator provido de agitador, juntamente com um oleo comestivel,
como por exemplo ¢ de soja, finda a operagio de extragdo, o material resultante é peneirado para
a separagdo do oleo, agora rico em pigmentos, dos griios ja esgotados. O 0Oleo enriquecido ¢
aquecido e filtrado, obtendo-se o corante isento de impurezas fisicas, na forma predominante de
bixina dissolvida em éleo.

grios de ileo graos esgotados
Urneum comestivel
T |
Extrator
@L 1 Agquecimenis
Pene. 3 14
geme-| . -
Filtro
ileo Tanque de
enriquecido receprio

Tanque de Favase do
diluicio e corante
padronizacio

Figura 6. Processo de extragdo de bixina utilizando 6leo comestivel como solvente
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pigmentos + alcool + resina

grios de alcoel i r o -
WruCuIs etilico ﬂ i
| . i ‘ Condensadsr
o Cod
Extrator Cenirifuga

L) | ek |
Pene. ||
ilcoel
{ recuperads

Destilador
l Secador (dlcocl + resina)
grios
esgotados —_— resina
e menio
Moinho DSOS
em po

Figura 7. Processo de extragio de pigmentos do urucum, por meio de alcool etilico.

grios de
urucum KOH ou NaOH
S

e — [z
-]

Fase Hquida

Tanque de  Tanquede Frvasedo
recepcio do  diluigdo carante
coratile dituide
concentrado

Figura 8. Processo de extragio de corante de urucum por meio de solugdes alcalinas.

No fluxograma do processo utilizando solvente orgénico € apresentado a extragdo com
etanol que, segundo CARVALHO (1990), apresenta a propriedade de solubilizar parte do
material resinoso aderente entre os pigmentos ¢ os grios, facilitando a extragio.

Na extragdo do corante de urucum por meio de solugdo alcalina, os gridos sio,

inicialmente, pesados e colocados, juntamente com a solugdo alcalina (NaOH ou KOH), em
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equipamento extrator provido de agitador; permanecendo por um tempo determinado sob
agitagio. ApoOs a extragdo, os grdos sdo separados por meio de peneira fina. A fase liquida,
representada pelo corante liquido concentrado, vai para um tanque de recepgdo; dai, segue para o
tanque de diluigdo, o corante diluido a um nivel de concentragdo compativel com o uso que a ele
vai ser dado é envasado em recipientes que o protejam da luz.

POVOA (1992), avaliou a eficiéncia da extragdo do corante de urucum com etanol a 95%,
agua, o6leo de soja e KOH 0,5%, analisando o teor de pigmentos na semente antes e apoOs a
extra¢io com cada solvente. Concluiu que os methores solventes extratores foram o etanol e o
KOH, com os quais obteve, aproximadamente, 98% de extragdo dos pigmentos da semente. O
corante obtido com élea de soja apresenta-se mais puro, sendo constituido em cerca de 92,6%
por apenas pigmento e oleo.

A extracdo dos corantes totais contidos nas sementes de urucum foi realizada por
BAHLKAR e DUBASH (1983) através de varios métodos utilizando diferentes solventes
orgénicos, solugdes aquosas de carbonato de potassio e hidroxido de sddio, como também por
meio de remog¢io dos pigmentos utilizando agentes abrasivos e agua. Apds otimizarem as
condigdes de extragdo, os autores concluiram que o melhor método foi o da extragdo com
solugdo de cloroformio e etanol na propor¢do de 25:75 em volume, o qual propiciou um
rendimento de 76% expresso como corantes totais.

O valor de 76% acima mencionado, foi criticado por PRENTICE-HERNANDEZ e
RUSIG (1992) quando afirmaram que este rendimento, embora elevado, ndo representa
adequadamente a avaliagio do rendimento de extragio de corante do urucum, ja que € importante
0 mesmo estar expresso em termos de bixina, pois o poder corante total do urucum € baseado no
teor do principio ativo corante, que € a bixina. Além disso, os autores ressaltaram que solventes
como o cloroformio ndo estdo incluidos na relagdo de substdncias permitidas pa industna de
alimentos, e por isso métodos que os utilizam s@o bastantes restritivos. Assim, PRENTICE-
HERNENDEZ e RUSIG (1992) utilizaram etanol para obter corante de urucum em po. Partindo
de sementes com contetdos iniciais de bixina de 1,88% e 2,35%, produziram um concentrado
com teor de 65,47% de bixina, com rendimento de 4,33% expresso em bixina, para as sementes
com maior teor deste corante.

Trabalhando com o mesmo solvente, etanol, PENNA Jr. ¢ FARIA (1995) estudaram a
influéncia de variaveis isoladas e combinadas no processo de extrag¢io de corantes totais contidos
nas sementes de urucum, cultivar Piave Vermelha. Observam que a temperatura, a relagdo entre
as massas de semente e solvente € a combinacio de ambas, foram as varidveis mais influentes no
rendimento do processe. Concluiram que o tempo ndo teve significdncia apds 40 minutos de
extragdo, sendo obtido o rendimento maximo de 18%, em corantes totais, utilizado-se 80°C e 40
minutos de tempo de processo, para uma relagio de 1.3 em volume, entre sementes e etanol,

A precipitagdo 4cida é um processo que tem sido empregado para a purificagio dos
extratos de urucum e como melo de concentracdo para se obter pigmentos em pd. Com esta
finalidade PIMENTEL (1995) produziu corantes de urucum em pd utilizando o processo de
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precipitagio acida para pré-concentragdo dos pigmentos. Os extratos foram obtidos com solugio

extratora de hidroxido de potassio 0,1N e de hidroxido de ambnio 0,52N em etanol a 58%. Os

extratos de urucum obtidos em solugdo de amdnia e etanol apresentaram maiores teores de

pigmentos, correpondendo a 24,91%; 23,05% e 22,75%; respectivamente, para produtos nas

formas liquida, pasta e em pd, todos expressos como bixina em base seca. Os fluxogramas

contidos nas Figuras 9 e 10 ilustram os dois processos de extraciio realizados por PIMENTEL

(1995).

Sementes de

Agitagdo
Mecéanica por 1

v

Residuo
{Sementes
Despolpadas)

Agitacdo Mecanica
por 30 Minutos

Filtrado para a Fase
de Homogeneizagéo
dos Extratos

v
Homogeneizacao
dos Extratos de
Urucum

Precipitac3o Acida
~ com Adicao de i
Acido Citrico (pH=4) |

R R R N

Remocéo dos

Sobrenadantes

Secagem em
Estufa a Vacuo

Corante de
Urucum em P6

Figura 9. Fluxograma para a obtengio de norbixina em po, utilizando KOH
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Figura 10. Fluxograma para obtencio de norbixina e bixina em pé, utilizando solucio alcoolica de

NHLOH

Na Figura 11 encontram-se esquematizadas as reagles quimicas que ocorrem durante o
processo de obtencdo de bixina e norbixina, quando se utiliza solugdes alcodlicas de hidroxido de
aménio (PIMENTEL, 1993).
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Figura 11. Reagdes quimicas para obten¢o de bixina e norbixina, utilizando-se solugio
alcodlica de NH,OH

Alem dos processos de extragdo por solventes, a bixina também pode ser extraida por
processos puramente mecénicos, que consistem, geralmente, de téenicas fisicas simples que
promovem a raspagem ou o atrito entre os griaos visando a separagio de sua camada externa que
contém o corante, 0 qual € obtido na forma predominante de bixina. Esses processos estdo, ainda,
em fase de aperfeicoamento e, de uma forma geral, os produtos assim obtidos, atualmente,
apresentam baixos teores de bixina (CANTO ef al., 1991, CARVALHO, 1989).

GUIMARAES, BARBOSA ¢ MASSARANI (1989), através da simples movimentagdo
das sementes de urucum em leito de jorro cénico, extrairam mecanicamente a bixina, obtendo
20% em massa deste corante, estimando em cerca de 6h 0 tempo para a sua completa remogio da
superticie da semente. '

CARVALHO (1990) cita um sistema de separagdo por raspagem, onde o material externo
da semente de urucum ¢€ extraido por uma escova de nylon em movimento circular. As
sementes ficam sobre uma tela e o pigmento ¢ coletado na parte inferior do equipamento. O autor
informa que a camada que encobre a semente de urucum representa cerca de 6% do peso da
semente, dos quais aproximadamente 2% ¢€ devido a bixina. Portanto, o produto de uma
extragdo mecénica, onde além de toda a parte externa participam também pedagos da
semente, apresenta baixos teores de bixina, geralmente entre 10% a 30%.

Uma dificuldade encontrada no processo de extragio mecinica dos corantes totais,
conforme observacdes de CANTO ef al. (1991), deniva da forma do grio de urucum, o qual
apresenta, em geral, superficie com reentrdncias de dificil acesso mecdnico, onde se aloja parte
dos pigmentos. Ha, porém, urucuzeiros cujos frutos apresentam grdos arredondados, com
esfericidade proximo de 1 e sem reentrdncias, os quais permitem melhores rendimentos na

extracio de bixina por processo mecanico.
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De acordo com informagdes de CARVALHO (1989), tém sido empregadas enzimas que
permitem a extrag¢do da bixina da semente de urucum em meio aquoso. O método, apesar de ser
ainda dispendioso, apresenta a mesma vantagem da extragdo com gas supercritico, ou seja,
obtengdo de bixina isenta de contaminagdo por solventes organicos.

Tendo como objetivos a remogio mecinica da camada delgada de corante que reveste a
semente de urucuzeiro e a comparagio entre sistemas aerados e ndo aerados, BARRETO,
JAEGER ¢ MASSARANI (1989) realizaram ensaios para obtengio de bixina utilizando leito de
jorro ¢onico, betoneira comum, sistema vibratorio e moinho de bolas, Para uma mesma partida de
grios ¢ um tempo de operagdo de 10 horas, constataram que, a principio, a betoneira ¢ 0 moinho
de bolas oferecem melhores resultados que o leito de jorro, o qual produz pé com umidades e
teores de bixina ligeiramente abaixo dos sistemas ndo aerados.

MASSARANI, PASSOS ¢ BARRETO (1992) obtiveram um concentrado de pigmentos
de urucum utilizando uma unidade de leito fixo de jorro nio convencional, analisando a influéncia
de parimetros dindmicos do escoamento em leitos conicos € com tubo central. Com base nos
altos teores de bixina obtidos concluiram que o processo pode ser técnica e comercialmente viavel
para a produgdo deste corante em pod, pois combina em uma sé unidade, a atrigio e a secagem das
sementes garantindo a qualidade do produto final.

Em trabalho recentes, PASSOS e/ al. (1997) realizaram uma otimiza¢do dos parametros
geométricos, dindmicos e de secagem do processo de extragdo mecédnica de bixina concentrada
em po através de leito de jorro cdnico com tubo interno, conforme processo proposto
anteriormente nos trabalhos de MASSARANI e colaboradores (BARRETO, JAEGER e
MASSARANI, 1989, GUIMARAES, BARBOSA e MASSARANI, 1989, MASSARANI,
PASSOS E BARRETO, 1992).

O modo como as variaveis temperatura, relagdo entre massa de sementes e de solvente e 0
tempo influenciam no rendimento da extragdo de corantes totais, utilizando extrator com agitago
e refluxo, foi reportado por PENNA Jr, MENDEZ e FARIA (1994), onde observou-se o efeito
significativo da temperatura ¢ da relagdo entre massas de sementes e solvente. Os experimentos
foram estatisticamente planejados, utilizando-se o etanol como solvente, visando aplicagdes do
produto obtido na inddstria de alimentos.

Com o objetivo de aprimorar os procedimentos analiticos com os corantes de urucum,
PARACAMPO, BENTES e SERRUYA (1994) realizaram estudos comparativos de métodos de
extragdo com solventes, utilizando diclorometano, cloroférmio e uma combinagio de ambos na
proporgdo 2:3, respectivamente. Observaram que os parimetros tempo de contato, natureza e
quantidade de solvente e o meio de filtragdo, influenciam significativamente o rendimento de
extragdo de bixina. Constataram que o uso de celite facilita o contato entre o solvente e a amostra
e melhora bastante o processo de extragdo. Concluiram que o solvente diclorometano propicia
rendimento de extracio semethante ao obtido com cloroférmio, com a vantagem de ser menos

toxico que este.
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BATISTA, STRINGHETA e GOMES (1994) avaliaram as varidveis operacionais do
processo de extragio de norbixina utilizando solugdes de KOH. Concluiram que o rendimento da
extragio € influenciado pela concentragdo da solugio alcalina, proporgio de sementes ¢ solugdo,
numero de extragio, pH e também pelo método de preparo do extrato a ser processado em “spray
dryer” para a obtencgio de norbixina em po.

Seguindo as idéias de MASSARANI, PASSOS E BARRETO (1992); ALSINA,
ALMEIDA e SILVA (1994) estudaram a fluidodinamica do leito de jorro com misturas de grios
de urucum de didmetros médios diferentes, Apds a utilizagdo de varias relagdes entre a massa
inicial de pd e a massa de graos, a analise dos resultados demonstrou uma influéncia significativa
da presenga dos finos sobre as curvas caracteristicas, com uma diminuigdo da diferenga de
pressio maxima (AP)e um aumento no APde jorro minimo, com o aumento da quantidade
relativa de po.

As crescentes restricGes a presenga de solventes orgdnicos em corantes naturais tém
levado pesquisadores e empresarios a procurar métodos de extragdo e de purificagdo mais
“limpos”, dentre os quais destacam-se o processo de extragio por fluidos pressurizados,
especialmente o que utihza CQ, supercritico. Esta técnica tem se mostrado vantajosa para a
extra¢do de pnincipios de maténas primas naturais de alto valor comercial, resultando produtos
de alta qualidade, conforme indicam os trabalhos contidos em MEIRELES (1994) e MEIRELES
(1997).

Com relagio a aplicagio para extragio de bixina com fluidos pressurizados, CANTO e
al.(1991) informam que a empresa dinamarquesa Christian Hansen, lider mundial no mercado de
corantes naturais, efetua estudos experimentais com esta metodologia, sem contudo ter publicado
os resultados sobre a viabilidade técnica e/ou econdmica do processo. Por outro lado, CHAO ef
al. (1991) extrairam os pigmentos totais contidos em sementes de urucum utilizando CO,
supercritico com diferentes pressdes e temperaturas, e identificaram extratos contendo
principalmente bixina, norbixina e geranilgeraniol. Constataram que ¢ maior rendimento de
extraglo dos pigmentos totais e de bixina de alta pureza, € obtido a pressdo de 310 bar! e 60°C.
Pelo exame comparativo dos resultados encontrados por esses autores, observa-se que a
quantidade de pigmentos totais extraidos nas condigdes Otimas representam apenas 10% do total
de pigmentos extraidos por método convencional, utilizando-se uma mistura de cloroformio e

etanol na propor¢io de 1:3, 3 mesma temperatura e com 1h de operagio.

2.1.3. Beneficiamento do urucum, caracterizagio ¢ secagem de suas sementes ¢ degradagio

do corante

Estdo citados na literatura varios processos de secagem de urucum que incluem, desde a
secagem natural direta dos cachos ou das sementes em lonas estendidas no solo, em pisos de

asfalto ou cimento; processos utilizando secadores solares e processos envolvendo a secagem

Pibar=01MPa=1atm
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artificial através de ar aquecido pela queima de combustiveis ou por meio de resisténcias elétricas,
até a secagem dielétrica utilizando energia de microondas.

FALESI (1987) afirma que o método de secagem natural direta, torna-se inadequado,
devido a possivel contaminagio por animais domésticos existentes no local, podendo causar até
contaminag¢do grave. Esse método ¢ ilustrado na Figura 12, na qual observa-se as sementes

expostas a incidéncia solar direta sobre lona em terreiro proximo & zona de plantio.

Foto: L. J. Fania

Figura 12. Exposi¢do das sementes de urucum ao sol

De acordo com FALESI (1987), no beneficiamento propriamente dito, os cachos secos
sdo colocados em maquinas denominadas descachopadeiras, que variam desde o mais empirico
método de batigiio até equipamentos mais sofisticados. Essas maquinas beneficiam de 1500
até 2000 kg de urucum em 10 horas de operagio, sendo utilizada no Estado do Par& uma similar
mais simplificada, porém eficiente, para debulhar cereais, pimenta-do-reno e urucum. O
rendimento médio com o urucum, segundo o autor, € de 400 kg em 8 horas de operagio. A
Figura 13 mostra a operagdo de descachopamento e obteng@io de sementes de urucum.

Ap6s o descachopamento, as sementes sdo colocadas para secar por um periodo superior
a 24 horas em ambiente sombreado. Em seguida, apés realizado um processe de aeragdo, as
sementes isentas de residuos sfo ensacadas para armazenamento. A umidade das sementes
deve estar compreendida entre 10% a 12%bu, para se evitar o desenvolvimento de fungos e da
fermentacio.

Conforme informagtes de OLIVEIRA (1998), no periodo chuvoso, compreendido entre
os meses de janeiro € agosto na regido Bragantina, no nordeste do Estado do Para, as sementes

armazenadas com teores de umidade acima de 8% bu, iniciam um processo de aquecimento €
. p q
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comecam a fermentar. Observa-se entio uma rapida perda do teor de bixma, inclusive
continuamente, nos extratos preparados com este material. As sementes, nesta situagdo, ficam
mais oleosas dificultando sua industrializa¢io. Estes fatos ocorrem também com material acima de
12% no periodo de estiagemn, que vai desde setembro até dezembro, nesta regido do Estado.

Foto: L. J. Faria
Figura 13. Operagdo de descachopamento das sementes de urucum

Desta forma, nio se tomando as devidas precaucdes, ou seja, reduzindo-se contetdo de
umidade das sementes de urucum adequadamente, implica numa perda de qualidade e
consequentemente de preco do produto. OLIVEIRA (1998) afirma que constatado o
desenvolvimento de fungos e da fermentagiio, os produtores regionais costumam colocar as
sementes novamente ao sol, o que contribui para uma perda de peso indevida dimmnuindo ainda
mais o teor de bixina,

OLIVEIRA e GHIRALDINI (1990) recomendam que ap0s a colheita, os cachos devem
ser colocados proximos & planta, ou espalhados nas entrelinhas para a pré-secagem, e somente
depois, submetidos ao processe de beneficiamento, conforme € mostrado na Figura 14.

Cutro mode citado pelos autores consiste em colher e armazenar os frutos em galpdes,
antes do beneficiamento, para que se complete a secagem do cacho. Ressaltam ainda a
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importdncia de ndo se fazer a secagem das sementes ao sol, em terreiros ou lonas, devido a
perda de qualidade e de quantidade de pigmentos que este procedimento proporciona.

“Fuoto: L. J, Faria

Figura 14. Colheita das sementes de urucum

Para ressaltar a importincia da secagem e do armazenamento na qualidade de sementes de
urucum, FALESI e KATO (1992) realizaram um teste preliminar colhendo em meses diferentes ¢
armazenando o material de uma determinada plantagdo de urucum, comparando os teores de
bixina encontrados com os de uma amostra recém-colhida e beneficiada. A Tabela 3 indica a
perda nos teores de bixina 4 medida que o material permanece armazenado. Todas as anélises
foram realizadas em marcgo de 1988,

Tabela 3. Degradagao de bixina em processo de estocagem

Periodo de colheita das sementes Bixina* (%o}
Abril de 1987 0,53
Junho de 1987 1,31
Novembro de 1987 2.45
Margo de 1988 (recém-colhida) 2,50

Fonte: FALESI e KATO (1992)
* Método de determinacio : CHCl

Para a retirada de sementes dos frutos torna-se necessario o beneficiamento em maquinas
apropriadas, onde as sementes sdo libertadas da placenta e separadas das impurezas e das
matérias estranhas, devendo ser envasadas, segundo OLIVEIRA ¢ GHIRALDINI (1990), em
sacos de 50 kg, de aniagem ou de polipropileno trangado, limpo e resistente. De acordo com os
autores, 0 ensacamento € recomendavel para evitar-se 0 manuseio que ocorreria se as sementes
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fossem armazenadas a granel, 0 que comprometeria, também, a qualidade e quantidade de
pigmento que se desprenderia do pericarpo da semente.

De acordo com FALESI e KATO (1992), o beneficiamento dos graos tem sido no sentido
de se obter um produto final (graos) com o teor de corante proximo ao existente originalmente no
fruto. O desconhecimento de processos adequados pelos produtores regionais neste segmento da
cultura ¢, segundo os autores, o principal responséavel pela producdo de grios com baixo teor de

bixina, embora, na maioria das vezes, o tipo cultivado possua, em condi¢des naturais, bixina em

concentragdes bem acima do exigido pelos importadores.
OLIVEIRA ¢ GHIRALDINI (1990) apresentaram uma classificagdo preliminar para fins

comerciais das sementes desidratadas de urucum contendo sua polpa vermelha,

indicada na Tabela 4.

Tabela 4. Classificacio das sementes de urucum

Classes
Fatores de Qualidade Fora de especificagiio
Tipo 1 Tipo 2 Tipo 3
Umidade < 10% 10 a 14% > 14%
Teor de bixina >2,5% 20a25% <1,8%
Impurezas <5% < 5% > 5%
Matéria estranha ausente ausente ausente

conforme

Fonte: OLIVEIRA ¢ GHIRALDINI (1990)

Para efeito dos padrdes a serem adotados, considera-se:
a) Umidade: quantidade de agua contida na amostra, %;
b)Teor de pigmento: concentragdo de pigmento existente no pericarpo da semente (bixina), %,
¢) Odor: cheiro tipico desejado, aromatico e penetrante;
d) Impurezas: detritos do proprio produto, como talos e folhas;
e) Matérias estranhas: grdos ou sementes de outros vegetais, além de corpos estranhos de
qualquer natureza, que ndo sejam oriundos do produto e nem nocivos a saude humana;
f) Mofo: bolor proveniente de fermentagio do produto provocado por fungos e/ou bacténas.
Uma proposta de normalizagio de identidade, qualidade, apresentaciio e embalagem do
urucum para comercializagdo interna, foi apresentada ao Ministério da Agricultura por RASERA
(1991), na qual as sementes de urucum sdo classificadas em dois tipos e definidas com os limites
maximos de tolerdncia de umidade, teor de pigmentos, impurezas, matérias estranhas e os defeitos
(fermentadas, mofadas, brotadas, chochas, descoloridas, carunchadas, danificadas e quebradas),
de acordo com a Tabela 5.

Tabela 5. Proposta de classificacfio das sementes de urucum conforme a qualidade

Tipo | Umidade | Teor de pigmentos (min.) { Impurezas | Matérias estranhas | Grios avariados

I
2

10,0 %
12,0%

2.5%
1,8 %

3,0%
5,0 %

0,0%
0,5 %

1.0%
2.0%

Fonte: Ministério da Agricaltura (proposta de normalizacfio) - RASERA (1991)
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Quando os percentuais excederem os limites especificados na Tabela 5, o urucum serd
classificado como abaixo do padrio.

As sementes serdo desclassificadas quando apresentarem uma ou mais das seguintes
caracteristicas, sendo proibida a sua comercializagdo para o consumo: mau estado de
conservacdo, odor estranho ao produto, substancias nocivas a satde e presenga de insetos vivos.

De acordo com INGRAM e FRANCIS (1969), os frutos devem ser secados naturalmente
sobre esteiras ou telas, protegidos das chuvas e do sereno noturno, sendo suficiente de 4 a 10
dias para completar a secagem, podendo-se entdo abrir as capsulas para a retirada das sementes
e posterior acondicionamento, Os autores recomendam que a secagem do pigmento cru obtido no
processo de extragio seja feita utilizando cloreto de calcio em equipamento a vacuo.

CARRERA (1977) comenta a literatura sobre os sistemas de secagem e observa que
alguns autores ndo recomendam a secagem do urucum diretamente ao sol, devido a degradacio
que a bixina apresenta em contato com raios ultravioleta e estabelece que a secagem rapida na
temperatura de 60°C em secador a convecg¢do forgada produz material com qualidade satisfatoria.

Com o objetivo de melhor controlar as condigdes do processo de secagem do urucum,
MURILLO (1983) utilizou dois tipos de secadores artificiais; secador de ar aquecido por
convecgdo natural e secador de circulagdo forgada de ar quente, ambos com calefagio a base de
lenha. No primeiro secador, as temperaturas de entrada e saida foram 75°C e 69°C,
respectivamente. O tempo de secagem oscilou entre 6 a 8 horas para uma massa inicial de 90 kg
de semente fresca, para obter uma massa final de 26 kg de semente seca, com um consumo de 0,5
m? de lenha por turno de 8 horas. No segundo secador, o ar foi insuflado através de um
soprador movido eletricamente a vazio de 6000 m¥h, sendo a temperatura meédia no
equipamento 70 °C * 5 °C, para um tempo de secagem de 16 a 20 horas. A capacidade deste
secador foi de 367,5 kg de sementes frescas, com um rendimento de 28% e consumo de | m? de
lenha por turmo de 20 horas. O autor recomenda que a temperatura do ar de secagem nos
secadores utilizados deva estar entre 65 °C e 75 °C, para obter-se um rendimento médio de
semente seca de 28% a 30% em relagdo & semente fresca, e umidade final de 14%.

PINHEIRQO, SILVA e ALSINA (1990) secaram sementes de urucum utilizando um leito
de jorro com tubo central adaptado a condi¢Bes propicias ao processo, visando minimizar a
degradagdo térmica da bixina. Foi observado que a secagem ocorre com uma consideravel
perda de umidade nos primeiros 20 minutos, reduzindo-se até aproximadamente 75% do seu valor
inicial, ao término do processo. A umidade inicial das sementes utilizadas variou de 6,0% a
34,6%, base seca, € a temperatura do ar na entrada de 50 a 80 °C, para cargas de 10 e 50 kg de
sementes. s autores observaram que nestas condi¢des de operagdo, a concentragdo do corantes
nio se altera significativamente, ndo havendo portanto degradagdo aprecidvel de bixina mesmo a
80°C. Constatou-se também que as taxas de secagem aumentam com o aumento da temperatura.
Observaram que o processo apresenta controle de transferéncia difusional interna e que ©
aumento da umidade implica um aumento na difusividade efetiva, indicando que um coeficiente de

difusdo variavel seria adequado para descrever o fendmeno.
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Os dados obtidos por PINHEIRO, SILVA e ALSINA (1990) estio sumarizados na
Tabela 6.

Tabela 6. CondigGes operacionais dos ensaios de secagem de sementes de urucum em leito de

jorro
Tg (°C) Xi (%bs) Q (m/h) m (kg) Bi (%bs) | Br(%bs)

59,5 7,0 161.,6 10 1,59 1,37
55,7 7.4 161.6 10 114 1,09
68,5 92 161,6 10 1,68 1,68
71,2 31,5 161,6 10 2,82 2,50
54,0 10,1 161,1 10 2.60 2,30
54,2 34,6 161.,6 10 2,50 2,30
53,7 95 1469 10 1,76 1,75
54,1 18,6 146 9 10 1,76 1,75
53,3 7.1 161,6 10 1,35 1,15
52,2 6,6 161,6 50 1,42 1,47
80,8 15,1 161,6 10 ; -

63,5 19,5 161,6 10 1,30 1,15
80,1 6,0 161.1 10 - -

Fonte: PINHEIRQ, SILVA ¢ ALSINA (1990)

Esses resultados concordam em parte com as observagdes experimentais de
MASSARANI, PASSOS e BARRETO (1992), utilizando equipamento similar.

Visando equacionar e analisar o coeficiente de difusio e a umidade de equilibrio das
sementes de urucum em fungdo da temperatura de secagem e da umidade das sementes,
MENEZES e PASSOS (1995) utilizaram ensaios em camada fina fluidizada umidificando o
material para simular as condi¢des de colheita. Analisando os parimetros de secagem obtidos
através de dados experimentais, concluiram que o coeficiente de difusdio da agua contida nas
sementes € independente da umidade inicial da mesmas. Este resultado ndo foi verificado no
trabatho de SILVA e ALSINA (1994), sobre o mecanismo da secagem de urucum em leito de
jorro, os quais constataram que o processo segue o modelo difusivo com a difusividade efetiva
estimada a partir do modelo, variando proporcionalmente em fungfo da temperatura e da umidade
inicial das sementes.

Dando continuidade ao estudo do processo de secagem de sementes de urucum em leito
de jorro, ALSINA e colaboradores (SILVA e ALSINA, 1991; SILVA, MARIZ ¢ ALSINA, 1992;
SILVA e ALSINA, 1994), comprovando os resultados anteriores, verificaram que a secagem
ocorre predominantemente no periodo de taxa decrescente com controle interno a transferéncia
de massa, que a reumidificagdo do material ndo influencia no comportamento das curvas de
secagem e que esse processo de remoc¢do de umidade € mais rapido quando comparado com a
secagem em leito fixo, devido ao maior contato do ar de aquecimento com as particulas no leito

de jorro.
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Trabalhando com leito de jorro, MASSARANI, PASSOS E BARRETO (1992)
observaram que a maxima temperatura da semente de urucum ¢ do ar de entrada, para preservar o
teor inicial de bixina, em uma hora de opera¢do, pode ser estimada em 60°C ¢ 114°C,
respectivamente.

O mesmo foi verificado por PASSOS es al. (1997) para a temperatura do leito de
semente, contudo, recomenda-se nesse trabatho que a temperatura de entrada do ar ndo exceda
70°C, mesmo para equipamentos sem o tubo interno, para que seja mantida a qualidade das
sementes de urucum processadas em termos da concentragdo de corante.

Utilizando sementes de urucum, cultivar Piave Vermelha com 10% bs de umidade inicial,
PENNA Jr. (1993) realizou comparagdes entre processos de secagem convectiva em leito lixo e
secagem dielétrica utilizando fonte de emissao de radiag@o infra-vermelha. Verificou através da
analise das curvas de secagem obtidas nos dois secadores, que a secagem ocorre no periodo de
velocidade decrescente, ndo sendo identificado nenhuma alteragdo de cor, estado fisico, odor e
consisténcia nas sementes durante os processos. Concluiu que o secador infra-vermelho € mais
vantajoso pois propicia menos tempo de secagem para se atingir a mesma umidade final do
produto.

BARONCELI et al. (1997) avaliaram a degradacdo térmica da bixina no processo de
secagem de sementes de urucum em leito de jorro. Analisaram a variagdo dos teores deste corante
através de cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE), de amostras coletadas a cada 15
minutos, para um periodo total de 5 horas de secagem a 50°C. Verificaram que as perdas de
bixina nessas condi¢Ses sio insignificantes, quando comparadas 4 degradagio térmica sofrida pelo
material em condi¢es intensivas de secagem no mesmo equipamento, utilizando ar de entrada a
105°C e 24 horas de processamento. |

Na produgdo industrial de corante em po, o secador por atomizagdo (spray dryer) vem
sendo utilizado em larga escala, devido a sua eficiéncia de secagem e reduzido tempo de
processamento; o que € desejavel, em se tratando de materiais termosensiveis, Em razdo disso,
PIMENTEL (1995) avaliou as perdas de extratos de urucum com diferentes concentragbes de
solidos totais, obtidas por meio de adicdo de maltodextrina e evaporagdo a vacuo. Utilizando
equipamento em escala de laboratorio, foi produzido um corante hidrossolivel em pd, a partir do
extrato de sementes de urucum, previamente tratadas com KOH. Operando na faixa de 189 a
193°C para entrada e 90 a 95°C a saida e vacuo na entrada de 4 kPa, com cerca de 20 minutos de
processamento, o autor verificou que as perdas de norbixina decrescem com o aumento da
concentragdo de solidos no extrato e que o rendimento da secagem aumenta progressivamente até
concentragdes de 20% de solidos totais. Na utilizacdo dos extratos pré-concentrados a vacuo para
a obtengdo de corante de urucum em po, foram verificadas perdas consideraveis de norbixina, em
razdo da degradagdo do pigmento em evaporador rotativo e na secagem. Na aplicagdo dos
extratos pré-concentrados com maltodextrina, verificou-se que as perdas de norbixato sio

minimas e restritas ao processo de atomizagdo, o que torna essa opgao mais viavel para inddstria
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de extrato seco de urucum hidrossoluvel, especialmente quando atende & industria de gelados
comestiveis, conforme informacdes de ALMEIDA (1991).

A caracterizagdo fisico-quimica das sementes de urucum, necessaria a condug¢do dos
processos de beneficiamento e secagem, bem como a metodologia de medi¢io, estdo reportados
na literatura, conforme dados condensados na Tabela 7. A composi¢do quimica de sementes de
urucum encontradas na literatura, exceto teor de bixina e umidade, esta sumarizada na Tabela 8,

em grande parte analisada pelos métodos da AOAC (1975).
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Tabela 7. Caracterizagio fisico-quimica das sementes de urucum reportada na literatura

29

Propriedade | Valores Procedéncia Tipo Cultivado Método de determinagido Referéncias
(unidade) experimental
dp {cm) 0,340 | Minas/ Rio de Janeiro | ndo identificado Picnometria de comparagio a ar PINHEIROQ, SILVA e ALSINA {1990)
0,332 Rio de Janeiro nio identificado Picnometria com 700 particulas BARRETO, JAEGER e MASSARANI (1989)
0,346 Nordeste nio identificado Esfera de igual volume SILVA (1991)
0,343 Sudeste ndo identificado Esfera de igual volume SILVA (1991)
0,340 Pard Peruana Esfera de igual volume CASTRO e FARIA (1992)
0,350 Para Piave Vermelha Esfera de igual volume CASTRO e FARIA (1992)
0,342 Minas Gerais nio identificado Picnometria (tolueno) e MENEZES e PASSOS (1995)
medi¢lo direta (200 pariculas)

Dap (e/cr) 0,701 | Minas/ Rio de Janeiro | ndo identificado Picnometria de comparagio a ar PINHEIRO, SILVA e ALSINA (1990)
0,666 Nordeste ndo identificado Picnometnia SILVA (1991)
0,662 Sudeste ndo identificado Picnometria SILVA (1991)
0,713 Para Peruana Picnometria CASTRO e FARIA (1992)
0,708 Pard Piave Vermelha Picnometria CASTRO e FARIA (1992)

05 (g/em’) 1,277 Minas Gerais ndo identificado ndo especificado PASSOS eral (1997)
1,487 Nordeste ndo identificado Picnometria de comparacio a ar SILVA (1991)
1,471 Sudeste ndo identificado | Picnometria de comparagio a ar SILVA (1991)
1,271 Minas Gerais ndo identificado Picnometria (tolueno) MENEZES e PASSOS (1995)
1,310 Rio de Janeiro ndo identificado Picnometria a 8% de umidade BARRETO, JAEGER e MASSARANI (1989)
1,552 Para Peruana Picnometria (agua) CASTRO e FARIA (1992)
1,550 Minas Gerais ndo identificado | Picnometna de comparagio a ar PINHEIRO, SILVA e ALSINA (1990)
1,549 Para Piave Vermelha Picnometria (agua) CASTRO e FARIA {1992)
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Tabela 7. Caracterizagio fisico-quimica das sementes de urucum reportada na literatura (continuagio)

30

Propriedade | Valores Procedéncia Tipo Cultivado Método de determinagdo Referéncias

(unidade) experimental

e {adim.) 0,541 | Minas/ Rio de Janeiro | ndo identificado { Picnometria de comparagdo a ar PINHEIRO, SILVA e ALSINA (1990)
0,552 Nordeste ndo identificado | Picnometria de comparagdo a ar SILVA (1991)
0,550 Sudeste ndo identificado | Picnometria de comparagio a ar SILVA (1991)
0,540 Para Peruana Picnometria (agua) CASTRO e FARIA (1992)
0,543 Para Piave Vermelha Picnometria {agua) CASTRO e FARIA (1992)

£qf (adim. ) 0,415 Minas Gerias nio identificado nio especificado PASSOS et al (1997)

¢ (adim.) 0,697 Nodeste ndo identificado Razio de didmetros (dgi/dec) SILVA (1991)
0,720 Sudeste ndo identificado Razio de didmetros (dei/dec) SILVA (1991)
0,860 h{imas Ger?fs nf?}o %dentfﬁcado relagio entre geometria e didmetro MENEZES e PASSOS (1995)
0,640 Rio de Janeiro nio identificado Permeametria corm ar BARRETO, JAEGER e MASSARANI (1989)

X1 (% bs) 9,76 Sio Paulo ndo identificado nio especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991
10,30 Minas Gerais nao identificado estufa a 105°C por 24h PASSOS et al. (1997)
18,86 Nordeste ndo identificado estufa a 105°C por 24h SILVA (1991)
18,51 Sudeste ndo identificado estufa a 105°C por 24h SILVA (1991)
6,91 Para Peruana estufa a 105°C até peso constante CASTRO e FARIA (1992)
7,82 Parg Piave Vermelha | estufa a 105°C até peso constante CASTRO e FARIA (1992)
8,00 Para Peruana ndo especificado OLIVEIRA (1991)
12,80 Rio de Janeiro néo identificado estufa a 105°C por 24h BARRETO, JAEGER e MASSARANI (1989)
11,92 Sdo Paulo Vermelha? estufa a 105°C ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
9,30 Sao Paulo Vermelha? estufa a 105°C ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
11,811 Sio Paulo Vermelha? estufa a 105°C ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)

P Amostra parcialmente seca a 40°C em estufa

? Comercial

3 Seca
4 Fresca
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Tabela 7. Caracterizago fisico-quimica das sementes de urucum reportada na literatura (continuagio)
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Propriedade | Valores Procedéncia Tipo Cultivado Método de determinacdo Referéncias
(unidade) experimental
Cp (cal/ig’C) | 0,500 Sudeste ndo identificado misturas calorimétricas SILVA (1991)
0,513 Nordeste ndo identificado misturas calorimétricas SILVA (1991)
Bi (% bs) 1,646 Nordeste nio identificado método do clorofémio SILVA (1991)
2,088 Sudeste néo identificado método do clorofémio SILVA (1991)
1,95 Para Peruana método do KOH CASTRO e FARIA (1992)
3,03 Para Piave Vermelha método do KOH CASTRO e FARIA (1992)
3,68 Para Peruana método do KOH OLIVEIRA (1991)
4,65 Para Piave Verde método do clorofomio FALEST ez al. (1991)
2,03 Rio de Janeiro nio identificado método do clorofémio BARRETO, JAEGER e MASSARANI {1989)
1,48 Sao Paulo Vermeiha! método FAO/WHO ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
1,21 Séo Paulo Vermelha? método FAQ/WHO ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAIT (1980)
2,30 S#o Paulo Vermelha? método FAO/WHO ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAIJ (1980)
! Comercial
% Seca

3 Fresca
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Tabela 8. Composi¢do quimica de sementes de urucum

32

Componentes Composicio Procedéncia Tipo Cultivado Referéncia
Lipidios 3,66 % nao especificado nio especificado SILVA (1991)
Proteinas 10,88 % Sio Paulo ndo especificado CARVALHO, CARVALHO ¢ MANTOVANI (1991)
(%N x 6,25) 10,27 % ndo especificado ndo especificado SILVA (1991)
12,82 % Sdo Paulo Vermelhal ANGELUCI, ARIMA, KUMAGALI (1980)
13,12 % Sao Paulo Vermelha? ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
12,13 % Sdo Paulo Vermelha 3 ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
Cinzas 5,20 % nio especificado nio especificado SILVA (1991)
6,92 % Sao Paulo Vermelha' ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
5,73 % Sio Paulo Vermetha’ ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
5,44 Y% S3o Paulo Vermelha’ ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
4,60 % S&o Paulo nio especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991)
Extrato Etéreo 5,22 % S#o Paulo Vermelha' ANGELUCI, ARIMA, KUMAGATI (1980)
6,84 % Sdo Paulo Vermelha® ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980}
8,84 % S3o Paulo Vermelha® ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
4,80 % Sdo Paulo ndo especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (199D
Carboidratos Totais 47,90 % Sio Paulo Vermelha' ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
47,41 % Sdo Paulo Vermelha? ANGELUCI, ARIMA, KUMAGATI (1980)
39,91 % S&o Paulo Vermetha ANGELUCI, ARIMA, KUMAGALI (1980)
57.38 % Sdo Paulo néo especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991)
Fibra Bruta 12,58 % Sao Paulo Vermetha' CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991)
13,85 % Séo Paulo Vermelha® ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
13,12 % S&o Paulo Vermelha® ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
18,48 % Séo Paulo nio especificado ANGELUCI, ARIMA, KUMAGALI (1980)
Agucares Totais 9,76 % S&o Paulo Vermelha' ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAT (1980)
13,89 % Sdo Paulo Vermelha® ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
8,05 % Sio Paulo Vermelha® ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)

! Comercial
? Seca
3 Fresca
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Tabela 8. Composi¢do quimica de sementes de urucum (continuacio)

33

Componentes Composicio Procedéncia Tipo Cultivado Referéncia
Amido 13,17 % S&o Paulo Vermelha! ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI {1980)
11,58 % Sédo Paulo Vermetha? ANGELUCI, ARIMA, KUMAGALI (1980)
11,45 % Sdo Paulo Vermelha? ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAT (1980)
Pentosanas 11,35 % Sio Paulo Vermelha' ANGELUCI, ARIMA, KUMAGALI (1980)
11,36 % S&o Paulo Vermelha® ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
14,97 % Séo Paulo Vermelha' ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
Tanino 0,34 % S&o Paulo Vermetha' ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
0,33 % Sio Paulo Vermelha® ANGELUCI, ARIMA, KUMAGALI (1980)
0,91 % Sio Paulo Vermelha® ANGELUCI, ARIMA, KUMAGALI (1980)
Pectina 0,35 % Sio Paulo Vermelha' ANGELUCI, ARIMA, KUMAGATI (1980)
(pectato de calcio) 0,55 % Sdo Paulo Vermetha® ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
0,23 % Sdo Paulo Vermelha® ANGELUCI ARIMA, KUMAGAI (1980)
c-caroteno 68 mg/kg S&o Paulo Vermelha' ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
B-caroteno 75 mg/kg Sio Paulo Vermelha® ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
113 mg/kg Sdo Paulo Vermelha’ ANGELUCI, ARIMA, KUMAGAI (1980)
Vitamina B, 0,1 mg/kg Sdo Paulo nao especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991)
(riboflavina)
Vitamina C 51,6 mg/kg Sdo Paulo nio especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991)
{acido ascorbico)
Vitamina PP 126,5 mg/kg Sio Paulo néo especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991}
Fosforo 0,35% Séo Paulo ndo especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991)
0,70 % Para Piave Vermelha FERREIRA e FALESI (1991)
0,73 % Para Wagner FERREIRA e FALESI (1991)
0,81% Para Borges FERREIRA e FALESI (1991)
! Comercial
% Seca

3 Fresea
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Tabela 8. Composicdo quimica de sementes de urucum (continuagéo)
Componentes Composigio Procedéncia Tipo Cultivado Referéncia
Calcio 0,24 % Sdo Paulo nio especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991)
0,19 % Para Piave Vermelha FERREIRA ¢ FALESI (1991)
0,23 % Para Wagner FERREIRA e FALESI (1991)
0,29 % Para Borges FERREIRA e FALESI (1991)
Magnésio 0,27 % Sdo Paulo néo especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991)
0,29 % Para Piave Vermelha FERREIRA e FALESI (1991)
0,30 % Para Wagner FERREIRA e FALESI (1991)
0,33 % Para Borges FERREIRA e FALESI (1991)
Ferro 24,00 mg/kg S#o Paulo nio especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991)
61,21 mg/kg Para Piave Vermelha FERREIRA ¢ FALESI (1991)
80,96 mg/kg Para Wagner FERREIRA e FALESI (1991)
26,01 mg/kg Parj Borges FERREIRA e FALESI (1991)
Manganés 18,70 mg/kg S#o Paulo ndo especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991)
64,22 mg/kg Para Piave Vermelha FERREIRA e FALESI (1991)
26,90 mg/kg Pard Wagner FERREIRA ¢ FALESI (1991)
4426 mg/kg Para Borges FERREIRA e FALESI (1991)
Zinco 4,90 mg/kg S&o Paulo ndo especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991)
18,21 mg/kg Pard Piave Vermelha FERREIRA e FALESI (1991)
21,74 mg/kg Para Wagner FERREIRA e FALESI (1991)
2537 mg/kg Para Borges FERREIRA e FALESI (1991)
Sédio 9 mg/kg Sio Paulo ndo especificado CARVALHO, CARVALHO e MANTOVANI (1991)
Potéssio 2,59 % Pard Piave Vermelha FERREIRA e FALESI (1991)
1,88 % Para Wagner FERREIRA e FALESI (1991)
2,20 % Pard Borges FERREIRA e FALESI (1991)
Nitrogénio 1,88 % Para Piave Vermelha FERREIRA e FALESI (1991)
2,13 % Para Wagner FERREIRA e FALESI (1991)
2,32 % Para Borges FERREIRA e FALESI (1991)
Cobre 3,30 mg/kg Para Piave Vermeiha FERREIRA e FALESI (1991)
10,74 mg/kg Para Wagner FERREIRA e FALESI (1991)
4,96 mg/kg Para Borges FERREIRA e FALESI (1991)
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Com resultados contraditorios em relagio as recomendagSes da literatura sobre os efeitos
da incidéncia solar direta na estabilidade dos carotenoides, DUARTE, BOVI ¢ MAIA (1989)
estudando os efeitos da secagem no teor de bixina de sementes de urucum, constataram que no
processo de secagem direta ao sol, n3o ha nenhuma diminui¢iio no teor de bixina. Entretanto,
efetuando a secagem em estufa a temperaturas de 50, 100 ¢ 150 °C, durante 1, 2 e 3 horas,
verificaram uma acentuada queda no teor de bixina em todos os periodos quando no tratamento a

150°C. Os dados obtidos pelos autores para a secagem em estufa, estdo apresentados na Tabela
9.

Tabela 9. Teor de bixina em fungfo da temperatura e tempo de secagem em estufa

Temperatura (°C) Tempo de secagem (h)
1 2 3
50 2,74 * 2,59 2,46
100 2,59 2,39 2,41
150 1,28 0,40 0.27

DUARTE, BOVI ¢ MAIA (1989)
* Teor de bixina (%)

CASTRO (1991) realizou um estudo de sensibilidade paramétrica experimental das
varidveis operacionais do processo de secagem de sementes de urucum. Utilizando um protétipo
de secador de letto fixo, concluiu que este sistema é adequado para a secagem proposta € que a
intensidade de secagem aumenta com a temperatura e com a vazio do ar e diminui com a altura
do leito de sementes.

CASTRO e FARIA (1992) estudaram a estabilidade térmica da bixina no processo de
secagem de urucum em leito fixo de dois tipos cultivados: Peruana (PR) e Piave Vermelha (PV).
Concluiram que o teor de bixina no sofre degradagdo apreciavel até temperaturas de 73 °C e que
as sementes ndo possuem umidade superficial. O processo foi conduzido até o produto atingir a
umidade de equilibrio, situagdo observada no tempo de 4h e 8h para as temperaturas do ar de
73°C e 45°C, respectivamente. Na Tabela 10 estdo indicadas as condigdes operacionais das
corridas experimentais realizadas pelos autores.

SILVA (1991) estudou a secagem em leito de jorro e em leito fixo de sementes de urucum
provenientes das regides nordeste e sudeste do Brasil; concluiu que as curvas de secagem obtidas
tém praticamente o mesmo comportamento em relagdo ao efeito da vazdo do ar, ou seja, dela
independem. Constatou ainda que a reumidificagio do produto n3o causa efeito no
comportamento da secagem.

Na opera¢@o em leito de jorro com tubo centrado, esse autor verificou que a variago do
comprimento deste ndo produz efeito nas curvas de secagem obtidas. Nos dois casos estudados, a
secagem ocorria no periodo de taxa decrescente, com a resisténcia interna a transferéncia de
umidade controlando o processo. Através da analise comparativa dos resultados experimentais,
SILVA (1991) observou que a secagem em leito de jorro foi ligeiramente superior 4 secagem em

leito fixo, a partir da primeira hora de operacdo, para todas as condigbes operacionais realizadas.
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Segundo o autor, o melhor desempenho do secador de leito de jorro € atribuido a maior
transferéncia de calor e massa que ocorre no interior deste secador.

Tabela 10. Condigdes operacionais de corridas efetuadas com cultivar Peruana e Piave Vermelha

Corrida | 1 | 2 | 3 1 4 ' s | 6 | 7 | 8
Ar de Secagem
Tg (°C) 73 45 73 45 45 45 45 45
Q (L/s) 56 56 56 56 128 128 128 128
UR (%) 15 50 15 50 54 54 54 54
Sementes de Urucum
Tipos PR PV PV PR PV PR PV PR
Ts; (°C) | 28 27 28 30 29 28 28 29
Tse(°C) 50 4] 56 41 41 36 45 45
X; (%) 7.9 10 10 79 10 79 10 79
X5 (%) 4.4 78 6.7 6.9 6.5 6.4 76 6.5
B; (%) 22 30 3.0 22 3.0 2.2 31 2.2
Br (%) 1.9 3.0 3.0 20 3.0 2.1 3.0 2.1
H;, (mm) 5 5 5 5 5 5 10 10

Fonte: CASTRO ¢ FARIA (1992)

Com o objetivo de comparar a degradagiio causada nas sementes de urucum pela
secagem em leito de jorro e em leito fixo, SILVA (1991) realizou duas experiéncias a diferentes
temperaturas, ndo sendo verificada perda consideravel no teor de bixina nos dois processos,
como mostra a Tabela 11.

Tabela 11. Degradac@o de bixina pela secagem em leito de jorro e leito fixo

Leito
Temperatura Jorro Fixo
°C) inicial final po inicial final
(%) () (%) () (%)
50 1,902* 1,769 3,450 1,470 1,371
65 1,371 1,238 1,131 1,371 1,061

Fonte: SILVA (1991)
* Teor de Bixina

Trabalhando na secagem dielétrica de produtos agricolas, PINHO, FARIA e CASTRO
(1992), utilizando um forno de microondas doméstico adaptado, estudaram o processo de
secagem de sementes de urucum. Através da analise dos resultados obtidos, concluiram que é
possivel se obter altas taxas de secagem em menor intervalo de tempo, em comparacdo com
processos convencionais de secagem convectiva. A Figura 15 mostra uma curva de secagem
tipica, utilizando-se sementes do tipo cultivar Piave Vermelha com umidade inicial 10,34 %bs, ¢
uma poténcia média de 350 W. Observaram que as sementes nfo possuiam umidade superficial e

que a umidade de equilibrio do matenal foi atingida, decorridos cerca de 5 minutos ap6s o inicio
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da secagem. Nesse trabalho, os autores ndo consideraram a possivel variagdo da concentragdo de

bixina nas sementes utilizadas.
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Figura 15, Curva de Secagem de urucum por microondas

Dando continuidade ao estudo da secagem de sementes de urucum através da energia de
microondas, CASTRO, FARIA e PINHO (1994) utilizaram um prototipo de secador constituido
de um aplicador do tipo cavidade com poténcia nominal variavel na faixa de 0 a 9 kW em passo
de 900W através da combinagio de 10 magnetrons comuns, desenvolvido por CASTRO (1994).
A influéncia do aplicador na concentragdo de bixina foi quantificada experimentalmente. O
rendimento do processo foi avaliado, tonando-se por base a quantidade de umidade removida pela
energia total consumida, para as condi¢des em que ndo ocorre degradagio térmica apreciavel do
corante. Analisando os dados, concluiram, a principio, pela aplicabilidade técnica deste processo
na redugido de umidade das sementes de urucum para conservagdo e utilizagdo na extragio de

corantes,

2.1.4. Propriedades dos extratos de urucum

Os extratos de urucum s@o corantes vegetais lipossoltiveis ou hidrossoliveis, obtidos pela
remocdo da camada externa das sementes de Bixa orellana L. através de processos quimicos ou

mecanicos. Em fungfo da forma de extragdo empregada, podem ser obtidos os seguintes extratos
(SATO et al., 1992; GHIRALDINI, 1989):

a) Bixina: principal componente colorido da extragdo lipossoltvel. £ um éster monometilico da
norbixina, a qual € produzida através da hidrolise deste éster.
b) Nerbixina: principal componente colorido da extracio alcalina aquosa. O extrato é obtido por

hidroliza¢do da boana, durante a extragio.
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c) Norbixato de sédio ou de potdssio. extrato salino produzido quando as sementes s3o tratadas
com solucdes de NaOH ou KOH em temperaturas abaixo de 70°C, resultando em um extrato
hidrossolavel. Este produto ¢ considerado como um aditivo sintético para alimentos, por ser
composto de norbixina e um alcali.

d) Extrato concentrado de urucum: corantes na forma bruta extraida, normalmente utilizando-
se solventes orginicos, visando obter concentragdes elevadas de bixina, chegando-se a valores
de 20 a 80% deste corante.

e) Pigmento bruto: po obtido por extragdo mecanica das sementes.

Os extratos de urucum podem ser apresentados na forma de pos, pastas, suspensdes ou
solugdes, € a eles ndo podera ser atribuida atividade vitaminica. Apresentam coloragfio na faixa do
amarelo-alaranjado ao castanho-avermelhado e n3o sofrem restrigdes quanto ao seu emprego em
alimentos pela maioria da legislagdo mundial de saude ptblica, devido as suas caracteristicas de
produto natural (SATO et al. 1992).

NAZARIO (1991) apresenta ¢ comenta a legislagdo brasileira sobre aditivos quimicos para
alimentos, onde se inserem os corantes naturais, que constituem um numeroso grupo de produtos,
constituidos por:

a) Matérias primas naturais: partes comestiveis de vegetais e animais, sucos de plantas e outras.

b) Extratos de matérias primas: corantes extraidos por solventes diversos, evaporados,
concentrados ou dessecados.

c) Substéncias corantes extraidas e purificadas: ndo ha ainda uma definmigo precisa para “corante
natural” que seja aceita por todos. Entretanto, SATO et al. (1992) consideram “corante
natural” todo pigmento ou corante indcuo extraido de substancia vegetal ou animal.

A comissiio de controle e normalizagdo de substdncias corantes do governo Alemio
(COLOURS for foods, 1988) em conjunto com organismos internacionais de controle de aditivos
para alimentos, definem o termo “corantes” (colourants) como o nome coletivo para todas as
substdncias que ddo cor, enquanto que “substdncias corantes” (dyestuffs) sdo corantes de origem
puramente organica. “Pigmentos” so definidos como corantes parcialmente insoliveis de origem
orgénica ou inorgénica e “alimento corante” (food colourant) equivale a “corante para alimento™.

A legislagdo brasileira ndo impde limite para o uso de urucum como corante, contudo, a
comissdo Internacional do Codex Alimentarius prevé um certo limite para aplicagio em certos
oleos e gorduras comestiveis (SATO ef al, 1992). Os corantes permitidos no Brasil constituem
cinco diferentes classes com os respectivos cddigos de rotulagem:

Naturais - C. I

Artificiais - C. Ii

Sintéticos idénticos aos naturais - C. 111
Inorgénicos - C. IV

Caramelos - C. V

Analisando a legislagfo brasileira sobre corantes naturais, LORENA (1989) verificou que
a mesma ¢ bastante liberal, permitindo o uso de praticamente todas as substincias recomendadas
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pelo Codex Alimeniarius, seguindo a tendéncia mundial em liberar ao méaximo a utilizagdo dos
corantes naturais e restringir os artificiais.

TAKAHASHI (1987) descreve os extratos lipossoluvel, hidrossolivel e o pigmento puro
como.

a) Extrato de urucum lipossolivel: apresenta cor vermelha escura a castanho-avermelhado,
quando  concentrado, matiz amarelo-esverdeado em concentragdes moderadas e um liguido
amarelo em concentragdes baixas.

b)Extrato de urucum hidrossolivel: apresenta cor castanho-avermelhada a castanho.

c¢) Pigmento puro: pd vermelho escuro.

Os dados sobre os extratos e propriedades dos corantes de urucum listados a seguir, sio
coletados da literatura (COLOURS for foods, 1988, TAKAHASHI, 1987, NAKAMURA, 1991)
com base nas recomendagdes de comités e organismos internacionais de controle de aditivos para
alimentos e de saude publica tais como: Codex Alimentarius, Comité para Alimentos (SCF-
Europa), Comissio de Substincias Corantes (VCH-Alemanha), Comité Associado de
Especialistas em Aditivos para Alimentos (JECFA) da FAO/WHOQ, Agéncia Internacional para
pesquisa do Cancer (IARC), Conselho Nacional de Saide do Ministério da Satde (CNS/MS-
Brasil), Compéndio da legislagdo de alimentos da Associagio Brasileira da Industria de Alimentos
- (ABIA) e Monografia de Corantes Naturais para Fins Alimentares, Padrdes de Identificagdo e
Qualidade (Instituto Adolfo Lutz-Brasil).

- Classe: carotendide
- Ocorréncia: parte externa das sementes do fruto de Bixa orellana L.
- Produg@o: extragdo das sementes de urucum Bixa orellana L.
sinteticamente por oxidagio do licopeno
- Sinonimia: urucum, urucu, anatto, terra orelia, Bixa orellana, roucou, rocou, achjote.
- Nomes com niimeros indexados:
C.1. (1975) n*75.120
EEC E 160b
EGn®E160b
L - Orange 4 (lista de alimentos)
C - Orange 12 (lista de comésticos)
C. 1. Natural Orange
Bixina
Bissina
Norbixina (I - Orange 4)
Chem. Abstr. Reg. Serial n® 6983-79-5

- Nome quimico {bixina):
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[8-metoxycarbonil - 3,7,12,16 - tetrametil (1,3,5,7,8,11,13,15,17)- monodecandido
acido (IUPAC)
6,6’- Diapo - y, v - carotenodioico acido, monometiléster, 9-cis (Chem. Abstr.)

- Composi¢io:

O extrato de urucum lipossolivel contém diversos componente coloridos, sendo o
principal a bixina, que pode estar presente sob as forma cis e frans, como também seus produtos
de degradagdo térmica. A coloragio deste extrato diluido ¢ amarelo e concentrado ¢ vermelho-
escuro. O extrato de urucum hidrossolivel contém como componente colorido principal, a
norbixina, na forma de sal de sodio ou potassio. Podem estar presentes também, as formas cis e

irans.

- Formulas quimicas:
Bixina CasH3p04
Norbixina Ca4H>40y4

- Peso molecular:
Bixina 394,51 kg/kmol
Norbixina 380,48 kg/kmol

- Ponto de fusio (bixina):
198°C
(acima de 300°C - norbixina)

- ADI - Ingestic Didra Aceitavel:
SCF - 1975: 0 - 1,5 mg/kg p.c. (como soma de bixina e norbixina)
1979: 0 - 2,5 mg/kg p.c. (para extratos de urucum)
JECFA/WHO - 1974: 0 - 1,25 mg/kg p.c. (para extratos de urucum)
1982: 0 - 0,65 mg/kg p.c. (baseado em bixina)!

! Referéncia atual
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- Espectro da Bixina (extrato lipossolvel diluido em cloroformio):

080
Q.70 471 nm

0,60 440 e

503 nm
a.50
2,40
93¢

0,20

0,10

6 0 400 500 i{nm}

- Teor de pureza:
O extrato de urucum lipossolivel deve conter no minimo 0,1% de carotendides totais

expressos como bixina, e o hidrossolivel deve conter no minimo 0,2% de carotenoides totais
expressos como norbixina. Pigmento bruto em po extraido com solvente, deve conter no minimo

95% de carotendides totais, calculados como bixina ou nobixina.

- Solubilidade:
a) Extrato lipossolivel: soluvel em acetona, solugdes alcalinas aquosas e cloroformio; pouco

sol(ivel em etanol e propileno glicol e insolivel em agua.

b) Extrato hidrossoliivel (norbixato de sodio ou de potassio): soliivel em dgua, pouco solavel em
etanol e insolavel em acetona, cloroformio, ésteres, Oleos e gorduras.

¢) Bixina: insolivel em agua, parcialmente solivel em etanol e moderadamente soliivel em dleos

vegetais.
d} Norbixina: solivel em acido acético glacial e insolivel em agua, etanol, propileno glicol, dleos

e gorduras.
- Reagdes colondas:
Qs extratos de urucum fornecem, quando em contato com o acido sulfirico concentrado,

coloragiio azul, devido 4 bixina ou azul-esverdeado, devido a norbixina.

- Estabilidade {dos extratos de urucum, nobixina e bixina):
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a) Temperatura: boa (pouca variagdo de cor durante o tratamento térmico, em alimentos). O
extrato lipossolivel ¢ estavel até 100°C, moderadamente estavel entre 100°C e 125°C e
instavel acima 125°C.

b) Luz: moderada (boa estabilidade a luz em produtos proteicos: queijos, massas, cereais e
produtos de salsicharia embalados a vacuo)

¢) pH: ruim  pH 1 a3 : vermelho-alaranjado

pH 3 a 7 : laranja/tangerina
pH 7 a 10: amarelo-alaranjado
A norbixina precipita em pH inferior a 7, em produtos predominantemente liquidos, como

refrescos e sucos, Quanto a estabilidade a temperatura e mudanga de pH é ligeiramente superior a

bixina (extrato lipossolavel).

Bixina: Luz - moderada

Temperatura - moderada, ocorrendo isomerizagdo durante a estocagem
alcalis - ocorre hidrélise
acidos e frutas acidas - boa

- Combinagdo com outros corantes naturais:

Os extratos de urucum misturados com outros corantes naturais, fornecem wvarias
tonalidades de cores,

A combinagio com carmim de cochonilha, nas formas lipo e hidrossoltivers, € utilizada
quando se deseja uma maior variagio da tonalidade amarela.

Cores vermelhas podem ser obtidas quando os extratos de urucum sdo misturados com
carmin, beterraba vermelha ou antocianinas. Uma cor marrom € obtida pela mistura de urucum e

clorofila.

- Apresentacio:
Pés, pastas, suspensdes e solugles.

- Rotulagem:

Os extratos de urucum lipossoliveis e hidrossoliiveis devem trazer no rotulo o teor de
carotenodides expressos como bixina e norbixina, respectivamente. Nos dois casos, dever@o ser
acrescidas as substancias adicionadas como veiculo e nfo poderdo ser atribuidas atividades pro-

vitamina A.

- Formulas Estruturais;
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Bixina:
woo. N NN
X
COOCH,
Norbixina;
P Vi Vo Vi Ve Ve WA VAN
AN
COOH

- Espectrofotometria:

Extrato lipossolavel diluido com cloroférmio;absorbincia maxima a 439 nm, 470 nm e
501 nm,

Extrato hidrossoltvel diluido com agua: absorbincia méxima a 453 nm e 483 nm.

Bixina: absorbincia maxima a 417nm e 503nm em cloroformio.

- Limites maximos de contaminantes:
Arsénico: 3 mg/kg
Chumbo: 10 mg/kg
Metais pesados em Pb: 40 mg/kg

- Residuos maximos provenientes de solventes:

Diclorometano: 30 mg/kg

Triclorometano: 50 mg/kg

Acetona: 30 mg/kg

Isopropanol: 50 mg/kg

Metanol: 50 mg/kg

Hexano: 25 mg/kg

E possivel estimar propriedades fisicas e quimicas de compostos organicos conhecendo-se
apenas a estrutura molecular, empregando-se métodos adequados em fungiio da familia da
substincia analisada. Uma selegio de métodos de contribuigio de grupos foi realizada por SILVA
e CABRAL (1997) para estimar algumas propriedades fisico-quimicas da bixina e norbixina,
extraidas de sementes de urucum, obtendo-se bons resultados para predigdo da densidade e do
volume criticos desses componentes.

2.1.5. Utilizacio do corante de urucum
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De acordo com CARRERA (1977), a principal utilizagdo do corante de urucum € na
industria de alimentos, podendo também ser utilizado na medicina, em cosméticos, e na industria
em geral. Recentemente, tém-se aplicado com sucesso os extratos aquosos de sementes de
urucum na redugio das taxas de colesterol e de triglecérides em seres humanos (SAUDE, 1997),

ARAUIJO (1991) afirma que o uso do urucum em alimentos foi introduzido no Brasil em
receitas culindrias pelos espanhois e portugueses que o utilizavam em pratos tipicos. A autora
organiza um quadro onde enumera o consumo de colorifico! em algumas regides do pais e
conclui que este produto é mais popular na regido nordeste com uma participagdo de 87% na
forma de corante nas especiarias, na area compreendida entre os Estados do Ceara até Alagoas.
Atualmente o consumo anual de colorifico na regifo norte ¢ nordeste ¢ de aproximadamente 500g
por pessoa (OLIVEIRA, 1998).

Segundo CANCELLA (1991) o urucum ¢ selecionado como corante para conservas de
carne por sua inocuidade e coloragfio atrativa, abrangendo tonalidades que vio desde o amarelo
ao laranja-avermelthado, enquadrando-se perfeitamente dentro da exigéncias legais. De acordo
com o autor, nfo se conhece na literatura cientifica nada que restrinja o seu uso. O corante de
urucum aplicado em embutidos defumados (linguigas e paios), e em cozidos (mortadelas,
salsichas e salsichdes), € obtido das sementes do urucuzeiro, principalmente sob a forma de
extrato lipossolavel por métodos tecnologicos adequados. O autor, porém, faz uma ressalva e
esclarece que o corante natural de urucum ndo ¢ aplicado diretamente na massa dos produtos, e
sim na superficie ou nos revestimentos de embutidos cozidos.

No que se refere ao mercado de massas alimenticias, CISNEROS (1991) informa que os
corantes a base de urucum sdo comercializados puros ou sob a forma de misturas com extratos
de clircuma, B-caroteno ou vitamina A.

LOURENCO NETO (1991) pesquisou 0 emprego de corantes em queijo, verificando que
o uso de corantes neste produto remonta ha mais de 100 anos. Segundo o autor, a adigdo do
corante na fabricagdo de queijo tem como finalidade tornar o produto mais atraente, porém, em
casos especificos, o corante é imprescindivel para a produgio de determinados queijos, a partir
de leites que ndo contém carotenoides. O autor especifica a quantidade de corante de urucum

empregada na fabricagio de alguns tipos de queijo no Brasil.

I Muitas vezes confundido com “colorau™. De acordo com a legislagio em vigor, “colorifico” é o produto
constinnido pela mistura de fubd ou farinha de mandioca com uwrucum em pé ou extrato oleoso de urucum
adicionado ou ndo de sal ¢ 6leos comestivels (ARAUJO, 1992: ZAMBINI ATUI ¢ ALVES, 1993). O condimento
colorau ou paprica, de acordo com SILVEIRA (1942), ¢ definido como uma denominacdo genérica aplicada ao
produto da moagem dos frutos vermelhos maduros ¢ secos de diversas espéeies de Capsicum, particulamente

Capsicum annuum L. e Capsicum longrum, privados total ou parcialmente de placentas, talos ¢ hastes.
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CARRERA (1977) cita também outros alimentos (manteiga, azeites comestiveis, farinhas,
chocolates) € outros produtos que empregam O urucum como corante, e comenta que na
medicina ¢ utilizado como repelente para insetos.

ALMEIDA (1991) relaciona algumas vantagens e desvantagens do uso do corante de
urucum em gelados comestiveis, citando como vantagens: usado ha muito tempo sem danos a
saude (seguranga), melhor aceito pelo consumidor (natural); confere cores suaves, dando aspecto
mais natural. E como desvantagens: estabilidade baixa ao calor; instabilidade &4 mudanca de pH;
e estabilidade baixa em presenca de luz (principalmente em produtos liquidos). O autor destaca,
porém, a impossibilidade da substituicdo imediata dos corantes artificiais pelos corantes de
urucum, uma vez que a produgdo ndo é suficiente para atender a demanda do mercado, além da
existéncia de alguns problemas com a tecnologia de produgdo, poder tintorial, metodologia
analitica padronizada e confiavel e custo.

GRADIM (1991), pesquisou a aplicagdo de urucum em produtos de higiene, protecdo
solar e outras formas cosméticas. No entanto, constatou que essa pratica, bem como o volume de
material empregado, sfo diminutos devido a situacdes adversas quanto a sua estabilidade,
compatibilidade e reais beneficios quanto ao seu uso. Concluiu que a utilizagdo desta matéria-
prima podera ser sensivelmente dinamizada, caso suas propriedades sejam associadas a outros
elementos da quimica de sintese, resultando em sinergias seguras, de resultado estético exigido
pelo mercado.

CIMA [19--] estudou a formula¢io de bronzeadores em base hidrossoltivel utilizando
extrato natural de urucum, obtendo coloragdo ideal sob o ponto de vista estético. Em todos os
testes, o extrato natural do urucum demonstrou possuir excelentes propriedades para filtrar os
raios solares. O extrato de urucum em maior concentragdo, tanto em base hidrossoluvel como em
base lipossoluvel, diminuiu a incidéncia no aparecimento de manchas e ceratoses senis em
individuos com mais de 30 anos e com tendéncias a essas anomalias.

ALENCAR (1975) utilizou o corante de urucum na preparagdo das seguintes formas
cosmeticas: shampoo, batom, creme bronzeador, creme evanescente, creme capilar, logdo apds
barba, 6leo bronzeador e po facial. Os resultados encontrados para o corante de urucum extraido
com alcool etilico, acetona e cloroformio se incorporaram perfeitamente nos  produtos
cosméticos experimentados, com as tonalidades das cores dos produtos tendo maior estabilidade
em temperatura ambiente.

A aplicag@io do corante de urucum na industria foi estudada por CARRERA (1977), que
verificou sua utilizaglio no tingimento de fibras naturais, corante para madeira, cera para pisos,
vernizes para moveis e betume para sapatos, como também observou seu uso como ragio animal.

De um modo geral, os corantes de urucum podem ter as seguintes aphcagdes néo

alimenticias:

- Remédios (liquidos e solidos).
- Corantes, vernizes € ceras para madeira.
- Tingimento de tecidos, couros e fibras em geral.
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- Coloragdo de carnes.

- Cromatografia de tela, pelicula e filme.
- Cosméticos (bronzeadores e logdes)

- Oleos vegetais hidrogenados.

- Ceras para assoalhos e calgados.

Algumas aplica¢Ges dos corantes de urucum na industria alimenticia estdo sumarizadas na

Tabela 12 e 13.

Tabela 12, Usos de corantes urucum em alimentos

Principio Ativo Apresentacdo Principais Aplicagbes
0,35 - 1,12% Norbixina Liquido hidrossolavel Salsichas, queijos, logurtes,
sorvetes, extrusados
0,23% Bixina Liquido oleossoliivel Manteigas, extrusados, recheios
(solucgdo) de biscoitos
3,0 a 10,0% Bixina Liquido oleossolavel Margarinas, colorificos,
(suspensio) extrusados
1,0% Norbixina P& hidrossolavel Sobremesas em po, bebidas lacteas
(maltodextrina) em po, produtos de panificagdo
20% Bixina P6 microencapsulado Bebidas, misturas em po,
confeitos, extrusados

Fonte; CHR HANSEN Ind. ¢ Com. Ltda. - Valinhos - SP.
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Tabela 13. Usos do Extrato de urucum em alimentos

Extrato Forma Pigmento | Concentragio' | Tonalidades de cor Aplicagdes
Liquido Bixina Baixa Amarelo Massas, recheios e cobeturas de doces e molhos
Lipossoluvel Liquido Bixina Baixa Amarelo-alaranjado Margarina, cremes vegetais, queijos, recheios e coberturas de
doces e molhos
Liquido Bixina Alta Laranja-avermalthado Sopas, molhos, temperos e colorificos
Liquido | Norbixina Baixa Amarelo-alaranjado Massas, sorvetes, bebidas, iogurtes e queijos
Soldveis em agua e { Liguido | Norbixina Moderada Laranja Margarina, cremes vegetais, queijos, bebidas, iogurtes e sorvet
emulsdes Liquido | Norbixina Baixa Amarelo claro Massas, sorvetes, bebidas, 10gurtes e doces
Liquido | Norbixina Moderada Laranja-amarelado Salsichas e embutidos, cereais, biscoitos e queijos
Hidrossoltvel Liquidoe | Norbixina Alta Laranja logurtes, sorvetes, bebidas, doces, misturas para bolos.
Po Norbixina Alta Laranja .« Massas, sopas e temperos
Po Norbixina Alta Laranja Sorvetes, misturas secas e cereais
Po Bixina Baixa Laranja Uso doméstico
Colorifico Po Bixina Moderada Laranja-avermelhado Temperos € sopas

"Baixa: 0.1% a 0,5%; Moderada: 0,6% a 2,4%:; Alta: 2.5% a 6,0%

Fonte; LIOTECNICA INDUSTRIA E COMERCIO LTDA. $io Paulo - SP
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2.1.6. Mercado do urucum e perspectivas

Segundo CARRERA (1977), a tendéncia mundial de se evitar a utilizagio de corantes
artificiais na preparagdo de alimentos favorece a utilizagdo do urucum, pelas suas caracteristicas
inerentes de corante natural de origem vegetal, indcuo e de composi¢io ndo cancerigena.

MELLO e LIMA (1990) dizem que as industrias, por for¢a das restri¢des estabelecidas
através de legislagio mais rigorosa, tém de forma timida, recorrido aos produtos naturais para a
substitui¢do dos corantes artificiais. Ressalta-se que essa substituicdo € mais intensa em paises de
maior desenvolvimento econdémico, como € o caso dos paises europeus, principalmente
levando-se em conta sua unifica¢io, e nos Estados Unidos da América.

SAO JOSE e SOUZA (1991), em pesquisa realizada para a Sociedade Brasileira de
Corantes Naturais, observaram que 0s pregos pagos aos produtores tém variado em fun¢do da
oferta ¢ da procura de grdos. Pesquisaram os pregos pagos aos produtores pelas inddstrias de
corantes e agroindustrias de "colorifico" desde o inicio de 1991, e verificaram que estes
sofreram uma varia¢do de US$ 0,7 a US$ 1,2/kg de grios.

De acordo com esses autores, o mais importante para se manter um mercado de urucum
competitivo no cenario mundial é fazer com que os produtores melhorem sua produtividade, e,
especialmente, a qualidade dos grios. GHIRALDINI (1991) fez uma projegio do faturamento
do mercado de corantes e produtos do urucum no Brasil para o 2° semestre de 1991, levando em
conta os pregos pagos efetivamente pela semente de urucum de boa qualidade, sendo estimado
valores de US$ 800,00 a US$ 1000,00 por tonelada. De acordo com o autor, o mercado de
extratos concentrados e de grios para exportagio movimentaram, no anc de 1991, um total de
aproximadamente US$ 1.400.000,00.

LIMA (1991) fez uma pesquisa sobre o mercado de urucum em vérios paises destacando
o Brasil e o Peru. No Brasil, o urucum ja vem sendo cultivado ha varios anos, sendo as regides
com grandes areas de cultivo a Norte, Nordeste e Sudeste, onde estdo localizados os principais
Estados produtores, tais como: Acre, Para, Bahia, Ceara, Paraiba, Piaui, Rio de Janeiro e Sdo
Paulo. Por meio de estimativas, verificou que no Brasil produz-se cerca de 8.000 a 9.000
toneladas por ano de grios de urucum, os quais destinam-se principalmente ao mercado interno
na fabricagdo de colorificos e corantes, sendo uma pequena parcela exportada.

LIMA (1991) verificou ainda que as industrias extratoras produzem cerca de 9 tipos de
corantes de urucum, que sdo destinados ao mercado interno, na aplicagio em indGstrias
alimenticias, conforme citado anteriormente neste trabalho. O autor estimou que o mercado
brasileiro de bixina e norbixina esteja em torno de 17 toneladas por ano (substincia 100% pura),
ressaltou porém, que o urucum ¢ exportado na forma /n natura € devido ao baixo percentual
de bixina nos grdos, ndo consegue penetrar em condigdes favordveis nos principais mercados
consumidores. Assim mesmo, as exportagdes brasileiras de urucum durante os Gltimos anos,

sofreram elevagdes razodvels, tanto em quantidade como no preco.
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Nos outros paises Sul-Americanos, esse autor verificou que o mercado € pouco
significativo devido a baixa produgio de grios de urucum, mesmo quando possuem condigdes
agroecologicas favoraveis. Neste caso, o grdo de urucum € produzido e destinado basicamente a
demanda requerida pelas industrias locais, com eventual exportagdo para outros paises
consumidores do produto como matéria-prima.

De acordo com SATO ef al. (1992), o potencial de mercado para corante de origem
natural depende em grande parte do desenvolvimento de pesquisas para o estabelecimento de
processos otimizados de extragdo, visando obter produtos com a qualidade exigida pela indistria.
Através da analise de dados de pesquisas realizada sobre corantes para o setor de alimentos, os
autores constataram que grande parte da pesquisa basica e aplicada nesta area, esta direcionada
ao estudo do urucum como corante natural para o mercado interno. Verificaram também uma
tendéncia das empresas de maior porte entrarem em toda a cadeia da produgio de corantes
naturais, ou seja, produgdo da matéria-prima, processamento e comercializagdo do produto final,
como forma de garantir a qualidade dos produtos e evitar grandes flutuagdes de prego.

Segundo GHIRALDINI (1994), o mercado de sementes e extratos de urucum a nivel
mundial, fora o mercado de paises produtores e também consumidores como o Brasil, Peru e
Kenya, estd avancando em aproximadamente 9000 toneladas ao ano, com tendéncia a se manter
estdvel nos proximos 5 anos. Verificou que na Europa, os produtos corantes derivados do
urucum tém bastante aceitagdo em razdo do seu baixo pre¢o, boa estabilidade e solubilidade
comparada aos outros corantes naturais consumidos naquele continente. Conforme informages
do autor, o consumo e produgdo estimada de urucum no mercado internacional estdo indicados
na Tabela 14.

Tabela 14. Consumo ¢ produgio de sementes de urucum no mercado internacional

Regifio/Pais Consumo anual (t de sementes ou extrato Produgido anual
em t de sementes equivalente) (t)

Estados Unidos 3340 -
Reino Unido 1100 -
Franga 830 -
Qutros Paises da CEE 700 .
Paises do Leste Europeu 130 -
Japio 1920 -
Canada 215 -

Brasil 3500 4300

Peru 50 3500

Kenya 20 2800

Resto da América Latina 100 1500

Resto do mundo 925 730

Em pesquisa recente, MASCARENHAS et o/ (1997) constataram que a producio de

corante destinado a indastria de alimentos vem crescendo, 4 medida em que novos produtos
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coloridos sdo elaborados. Informam que atualmente existem no Brasil 35 empresas produtoras de
corantes, dos quais 54% sdo produtoras de corantes naturais, com destaque para 0s corantes de
urucum, como os matis produzidos.

O censo agropecuario realizado pelo IBGE no biénio 1995/1996 dos produtos da lavoura
permanente, segundo a Mesoregides do Estado do Para, para urucum, esta indicado na Tabela
15.

Tabela 15. Produgio e drea colhida e urucum nas Mesoregides do Estado do Para.

Mesoregido Quantidade (t) Area colhida (ha)
Colhida Vendida
Baixo Amazonas 61 53 183
Marajé 9 0
Metropolitana de Belém 35 35 35
Nordeste paraense 358 333 665
Sudeste paraense 105 92 204
Sudoeste paraense 192 188 372
Total 760 701 1464

Fonte: IBGE (1996)

A produgdo brasileira de urucum em 1997, estimada por regido, estd demonstrada na
Tabela 16, conforme informagdes de OLIVEIRA (1998).

Tabela 16. Producdo de urucum por Regido no Brasil - Estimativa - 1997

Regido Quantidade (t)
Sio Paulo 2000
Para 800
Parana 600
Bahia 500
Paraiba 400
Minas Gerais 300
Espirito Santo 200
Rio de Janeiro 100
Pernambuco 100
Goias - Mato Grosso - Mato Grosso do Sul 300
Rio Grande do Norte - Ceara - Piaui 300
Maranhdo - Amazonas - Tocantins 360
Ronddnia - Roraima - Amapa 200
Brasil (total) 6100

Fonte: Agroindustrial Biotropical Lida. - Para

Os precos das sementes de urucum praticados no mercado nacional, oscilam entre R$

0,60/kg a R$ 1,00/kg, sendo que as empresas ndo estdo comprando sementes com teores abaixo
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de 2,1% de bixina (OLIVEIRA, 1998). No mercado externo os pregos variam de US$ 550,00/t
(Kenya) e US$ 620,00/t (Peru), precos CIF, porto de Santos-SP.

No Brasil, atualmente, o destino da produg@o de sementes de urucum esta na aplicagio de
55% a 60% em colorifico e 40 a 45% na produgio de corante (OLIVEIRA, 1998).

De acordo com OLIVEIRA (1998) e SBCN (1996), o mercado para sementes de urucum
esta em franca expansdo, com a demanda por este produto crescente em todo o mundo, na
condigdo de principal corante natural para aditivagio em alimentos. Contudo, salientam que a
exemplo de experiéncias anteriores {final da década de 80), a super oferta do produto torna-se
prejudicial para todos os envolvidos com esta cultura.

CANTO er al(1991) informam que a concentragdo da produgio de urucum estd
localizada nos Estados da Paraiba, Ceara, Minas Gerais, Rio de Janeiro e Pard. Até 1996 a
produgdo era estruturada em moldes artesanais e em grande parte concebida e praticada como
cultura de subsisténcia. Surgiram entfo, em quase todos os Estados, plantios comerciais de maior
porte, empregando-se técnicas mais adequadas de produgfo, colheita, beneficiamento e
conservagdo dos grios, especialmente no Estado de Sdo Paulo.

A édrea difusora de tecnologia em Sdo Paulo, localiza-se na regifio de Sdo José do Rio
Preto. No Para, o nucleo de tecnificagdo da cultura esta se desenvolvendo no municipio de Sdo
Francisco do Para, pela empresa Agroindustrial Biotropical Ltda., filiada a Ha-la do Brasil.

No Brasil, o comércio de sementes de urucum esta estimado em aproximadamente 7.000
toneladas por ano. Deste total, estima-se que 1000 t/ano sdo transformados em extratos de
pigmentos ou comercializados como sementes in natura; 2.000 t/ano sdo utilizadas para produgio
de corantes propnamente ditos, a maioria hidrossoliveis, e 4000 t/ano sdo transformados em
colorificos (CANTO et al, 1991).

Os graos de urucum foram comercializados nas safras de 1995 a pregos que variaram de
R$1,00 a R$1,80/kg de grios. Os pregos médios praticados em 1995 foram ligeiramente
inferiores aqueles observados nas safras de 1993 e 1994. No ano de 1996, os pregos
permaneceram estaveis e similares ao que se praticou em 1995.

O aumento da demanda nacional e internacional de corantes de urucum depende da sua
utilizag8o, principalmente pelas indastrias de alimentos e de cosméticos. De acordo com KATO e
FALESI (1992), o Brasil e em especial a Amazdnia, tem condigdo de atender a esta expansdo de
demanda, pois tém-se encontrado os mais elevados teores de bixina nas sementes de urucum,
Assim, os autores recomendam que deve-se ter a preocupag¢io de gerar tecnologia para o seu
cuitivo racional com o objetivo de melhorar a produtividade e qualidade do produto.

Contudo, os autores alertam que a cultura do urucum deve ser encarada como outra que
apresenta perspectivas de bons negdcios e ndo como a salvadora da lavoura e lembrar também
que existem outros paises com condig¢Oes edafoclimaticas para cultivar o urucuzeiro e que os seus

frutos ja tém excelente reputago quanto a qualidade no mercado internacional.
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2.1.7 Estabilidade dos corantes de urucum

Os carotendides formam o maior e mais importante grupo de pigmentos naturais, sendo
encontrados praticamente em todo o reino vegetal e animal. De acordo com ISLER (1971), sua
produgdio anual na natureza é estimada em mais de 100 mithSes de toneladas, dentre os quais se
encontra a bixina e seus produtos de degradagio.

A utilizagBio de carotendides como corantes para alimentos, restringe-se na sensibilidade
que estes produtos apresentam quando submetidos ao contato com oxigénio, luz e catalisadores
metalicos. Além disso, ndo sdo hidrossoliveis e t&m custo comparativo mais elevado em relagio
aos corantes azo (-N=N-). Mesmo assim, CARVALHO (1991) observa que, devido a sua
caracteristica de corantes naturais, aliada as fung0es fisioldgicas que apresentam, os carotenodides
continuam sendo 0§ corantes naturais mais usados na indastria alimenticia.

Segundo SIMPSON (1985), os carotendides sdo alterados ou parcialmente destruidos por
acidos, usualmente estaveis em bases, fragmentados pela agio de algumas enzimas e sensiveis a
exposi¢do de luz. Geralmente estdveis ds operagles de tratamento térmico, mas degradam
rapidamente nos processos usuais de desidratagdo devido a oxidagdo e as reagbes de
isomerizagdo. A perda de bixina ¢ verificada também na literatura sobre secagem de sementes de
urucum, conforme apresentado anteriormente neste trabalho.

Na separagio € andlise da bixina e de outros pigmentos contidos nas sementes de urucum,
bem como do contelido de bixina e de pigmentos totais existentes em produtos corantes de
urucum, as informagdes da literatura tém demonstrado que a bixina € muito sensivel a luz,
sofrendo, quando nfo tomados os devidos cuidados, rapida decomposigio fotoquimica e
oxidativa (McKEOWN, 1961; McKEOWN e MARK, 1962; REITH e GIELEN, 1971;
ROUSEFF, 1988).

Um pigmento amarelo formado durante a degradagdo térmica de bixina a 125°C em
processos de extragdo de corantes para alimentos a base de urucum, foi separado e caracterizado
por McKEOWN (1963). O autor propos um mecanismo para a sua formagéo a partir da bixina e
metilbixina e identificou também a presenca de m-xileno como outre produto da degradagio

térmica desses dois carotenoides, conforme as reagdes principais, apresentadas na Figura 16.

Bixina (Cz5H3004) — Pigmento amarelo (Ci7H2004) + m-xileno (CgHyo)

Metilbixina (CpgH3204) — Pigmento amarelo (C1gH;04) + m-xileno (CgHig)

Figura 16. Eliminacdo de m-xileno e formagdo de C;7 e Cyg (pigmentos amarelos) na degradagio

térmica de bixina e metilbixina

Este pigmento amarelo, segundo o autor, corresponde a um éster monometilico de um

acido dimetil-tetradecahexaenodidico, assimétnico.
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Em trabalho posterior, McKEOWN (1965), examinando a formula estrutral da bixina,
constatou que os seguintes produtos aromaticos podem ser formados pela degradagio térmica,
em altas temperaturas: tolueno, m-xileno, o-xileno, acido m-toluico e acido m-tolueno metil éster,
sendo entretanto, confirmado o m-xileno como maior produto da aromatizagio. Nesse trabalho, o
autor isolou o pigmento amarelo (C;7) produzido pela agdo da temperatura sobre a bixina, como
sendo o &cido 13-carbometoxi-4,8-dimetiltridecahexaendico, com estrutura esquematizada na
Figura 17.

COOH

Figura 17, Estrutura do pigmento amarelo (C7) formado da degradacdo térmica da bixina

Confirmando a pesquisas sobre a degradagiio da bixina nos extratos lipossoliveis de
urucum, COULSON (1980} afirmou que esses extratos sfo instaveis sob condigdes oxidativas e a
perda do teor de bixina é acelerado pela luz e catalisada por metais. Uma ampla faixa de
antioxidantes, incluindo o acido ascérbico, tocoferdis e polifenéis, ajudam a inibir a degradagio
oxidativa, segundo o autor. Observou também que o pigmento possui moderada estabilidade ao
calor € uma surpreendente estabilidade ao ar, quando comparado a outros carotenoides.
Constatou ainda que o contato com didxido de enxofre pode causar descoloragio e que as
caracteristicas da estabilidade dos extratos de urucum hidrossdluveis sdo similares as dos
lipossoltveis.

Recentemente, trabalhando com técnicas e equipamentos mais modernos, SCOTTER
(1995) preparou, isolou e purificou o principal produto da degradacio da 9’-cis-bixina,
componente lipossolivel de maior concentragdo dos corantes para alimentos. Os dados obtidos
confirmaram a existéncia do produto de degradagdo amarelo, o dimetil éster Cyy, conforme
estabelecido por McKEOWN (1963) e McKEOWN (1965). Entretanto, o autor observou que
este composto se apresenta em diferentes configuragdes esteroquimicas quando em solugio, e
pode ser suscetivel a hidrolise, formando uma variedade de substdncias andlogas a bixma e
norbixina. Esses resultados o levaram a apresentar uma criteriosa revisdo dos mecanismos da
degradagio térmica da bixina.

A Figura 18 mostra diversas estruturas estereoquimicas possivels para o Cy7,

principalmente da degradagio térmica da 9’-cis-bixina, segundo SCOTTER (1995).
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Figura 18: Estruturas estereoquimicas de isémeros do Cy7

Em trabalhos sobre fotodegradagio de bixina em sementes de urucum, cultivar Piave
Vermelha, submetidas a incidéncia direta de luz incandescente - 120W e infra-vermelha - 250W
(PENNA Jr., SILVA e FARIA, 1995 ) e por luz ultra-violeta - 25W (PONTE, SILLVA e PENNA
Jr., 1996), fo1 verificada uma reducfio nas concentra¢Bes deste corante em todos os tratamentos
realizados, destacando-se a perda drastica de bixina, submetida 4 incidéncia de radiagfo infra-

vermelha, conforme indicado na Figura 19.
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Figura 19. Fotodegradagfio de bixina em sementes de urucum
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Esses autores concluiram que o processo de fotodegradagdo da bixina segue um modelo
finear, independente da radiagdo utilizada, sugerindo que os produtos de degradagio deste
corante ndo atuam como catalisadores da reagdo.

A analise da literatura a respeito da estabilidade de corantes de urucum demonstra que a
maioria das pesquisas estio direcionadas aos extratos lipossolivets, contendo principalmente a
bixina. Contudo, PIMENTEL (1995) estudou a estabilidade do extrato alcalino norbixato de
potassio, em presenga ¢ auséncia de luz e oxigénio, com e sem adigdo de maltodextrina ao
corante. Com base nos valores de redugdo de absorbdncia apresentados pelo extrato nos
diferentes ambientes estudados, concluiu que a luz é o principal agente destrutivo do pigmento,
com perdas de até 80%.

NAJAR, BOBBIO ¢ BOBBIO (1988) estudaram a influéncia da luz e do ar, na presenga e
auséncia de pro e antioxidantes, nos teores de bixina em extratos lipossoliveis de urucum obtidos
por extragio com clorofdrmio. Verificaram o forte efeito destrutivo da luz na coloragio dos
extratos e demonstraram a eficiéncia de antioxidantes como inibidores das transformagdes
induzidas a bixina nos ensaios realizados. Alertam para o fato de se evitar a presenga de
substincias promotoras de radicais livres em extratos de urucum, como o peroxido de benzoila,
devido a rapida perda de cor que proporciona, através de mecanismos oxidativos.

A influéncia da atividade de dgua sobre a estabilidade de extratos de urucum foi analisada
por GLORIA, VALE e BOBBIO (1995), durante armazenagem a 21°C, em um sistema modelo
de celulose microcristalina, na presenga e auséncia de luz e ar. As amostras foram armazenadas
apos atingirem umidades de equilibrio em ambientes com atividade de agua compreendida entre
0,33 e 0,97, obtidas através de solugbes salinas saturadas. Os autores observaram que a
degradagdo da bixina, para todas as condi¢des testadas, obedece a uma reagéio de primeira ordem.
Comparando os tempos de meia-vida (dias), obtidos pelos autores em todos os tratamentos,
notaram que a bixina era mais estavel para valores de atividades de agua intermediarios e altos,
que correspondem a faixa de 0,75 a 0,97, Concluiram que a bixina ¢ muito sensivel & luz;
entretanto, constataram que os efeitos combinados de ar e luz sdo os mais prejudiciais a
estabilidade do pigmento, para toda a faixa de atividades de 4gua estudada.

2.2. SECAGEM

2.2.1. Conceito e importincia

No estudo da secagem, a primeira dificuldade que surge refere-se a propria definicao do
termo. Em geral, os textos sobre Engenharia Quimica definem a secagem como “uma operacgio
unitaria através da qual agua, ou qualquer outro liquido, € removido de um material”; alertando
para o fato de que o conceito ¢ amplo e engloba outras operagdes unitarias de separacdo de
liquidos, que nfio se enquadram no estudo da secagem de solidos (McCABE, SMITH e
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HARRIOTT, 1993, GEANKOPLIS, 1993; TREYBAL, 1980; BLACKADDER e
NEDDERMAN, 1982: FOUST e/ al., 1980; BADGER e BANCHERO, 1964).

Definigdes apropriadas de secagem, nas quais 0 termo ¢ tratado como “uma operagio de
eliminacdo de pequenas quantidades de agua, ou umidade, de um material solido, através da
evaporagio utilizando energia térmica”, € consenso na maioria dos textos especificos sobre
secagem (KNEULE, 1976, KEEY, 1972, KEEY, 1978; KEEY, 1992, NONHEBEL e MOSS,
1971; MUJUMDAR, 1987). A exceclio se faz com textos de COOK ¢ DUMONT (1991) ¢ de
STRUMILLO e KUDRA (1986), que nio definem objetivamente o que € secagem, ¢ de
DASCALESCU (1969), que conceitua o termo especificamente como “a agdo pela qual elimina-
se a umidade absorvida dos poros e capilares das substincias porosas, das quais grande nimero
pertence 3 classe dos coldides™.

Um conceito mais preciso ¢ dado por VAN'T LAND (1991), onde o termo secagem ¢
definido como sendo “uma operagdo unitiria na qual uma separagdo liquido/solido ¢ efetuada
com um fornecimento de calor, com a separa¢io resultando da evaporagio do liquido”. O autor
ressalta que embora na maioria dos casos a agua seja o liquido a ser removido, a evaporagio de
solvente também pode ser tratada como um processo de secagem.

Porém OKADA ef al. (1987), no intuito de evitar que esta operagio unitaria seja
confundida com outros processos de separacdo de liquidos, que sejam puramente mecinicos
(centrifugagdo, prensagem, filtragdo) ou fisico-quimicos (evaporagdo, desumidificagdo, extragio,
absorgio, osmose), definem a secagem mais precisamente como sendo “a remogdo de dgua, ou
qualquer outro liquido, de um material solido, na forma de vapor, para uma fase gasosa
insaturada, através de um mecanismo de vaporizagio térmica, numa temperatura inferior a de
ebuli¢do”.

A segunda e maior dificuldade para o estudo desta operagio unitaria, reside no fato de
que a mesma consiste num fendmeno complexo, simuitineo e geralmente acoplado, de
transferéncia de quantidade de movimento, calor e massa, em sistemas solidos particulados. O
processo de secagem, na concepg¢do de MUJUMDAR (1987), ¢ uma mistura de ciéncia,
tecnologia e arte, ou conhecimento baseado em extensivas observagdes experimentais, e
permanecera assim, pelo menos num futuro previsivel,

De acordo com COOK e DUMONT (1991), a operagio de secagem tormna-se complicada
por envolver um considerdavel nimero de operagdes de Engenharia Quimica, tais como:
vaporizagdo, fluxos de fluidos e de calor, difusdo, transporte de sdlidos e de fluidos, filtracdo,
mistura, psicrometria, combustfio, cristalizagio, fluidizagdo e separagdo por tamanho; como
também operagdes caracteristicas de manuseio de solidos, principalmente moagem e classificacio.

Muitos materiais sdo processados no estado liquido, contudo, grande parte da indUstria
em geral e em especial a de materiais biologicos, trabalha com classes de produtos que necessitam
estar com teor de umidade reduzida, em niveis geralmente muito abaixo dos quais seriam obtidos

em processos de eliminagdo de agua, ndo incluidos no conceito de secagem. Esses produtos,
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segundo COOK ¢ DUMONT (1991), incluem geralmente polimeros, alimentos, farmacos,
produtos agricolas, corantes e varios outros produtos quimicos, organicos € inorganicos.

A razdo principal para se realizar a secagem de biomateriais, consiste numa forma de
manutengio da qualidade do produto, com a conservagdo de suas propriedades fisico-quimicas
pelo abaixamento da concentragdo de agua, para teores em que ndo exerga papel biologico,
inibindo dessa forma a agdo de agentes de deterioragdo, principalmente microrganismos., De
acordo com CHEFTEL, CHEFTEL e BESANCON (1977), nos alimentos desidratados, devido a
baixa atividade de agua, ndo pode haver a proliferagdo de microrganismos, cessando entdo a
maioria das reagBes quimicas e enzimaticas de alteragio.

De um modo geral, as razdes da secagem, e alguns exemplos especificos de sua
importancia, sio dados por COOK ¢ DUMONT (1991), destacando-se a preservagiio (muitos
materiais deterioram-se na presenga de umidade, mas permanecem inalterados por longos
periodos quando embalados secos) e redugdo de peso e volume para tornar o transporte e
embalagem economicamente mais vantajosos. Qutros objetivos inerentes da secagem sdo: permitir
uma armazenagem a longo praze do produto, concentrar suas substincias para mudar ou
melhorar o sabor e agregar valor ao produto.

Dessa forma, verifica-se que a opera¢io de secagem ndo € trivial e varios fatores podem
afetar o rendimento do processo, assim como da qualidade do produto durante a remocdo da
umidade. Segundo BARBOSA-CANOVAS e VEGA-MERCADO (1996), as mudangas fisicas e
quimicas que ocorrem durante a secagem podem melhorar certas caracteristicas desejavets do
produto, mas podem também contribuir para a redugdo dos nutrientes e propriedades
organolépticas do material tratado, se o processo de secagem nio for adequadamente conduzido.

Em geral, de acordo com MUJUMDAR (1992), a tendéncia da tecnologia de secagem
continua a ser direcionada no sentido de se obter principalmente alta eficiéncia energética,
aumento das taxas de secagem e com isso projetar secadores mais compactos, controle otimizado

do processo e melhor qualidade do produto.
2.2.2. Caracteristicas Gerais da Secagem

O comportamento geral do processo de secagem com base nos processos simultdneos de
transferéncia de calor e massa e a classificagio dos mecanismos pelos quais ocorre a retirada de
umidade dos materiais soOlidos, esta bem descrito na Mhteratura (SHERWOOD, 19291,
SHERWOOD, 1929; KEEY, 1972, PERRY e CHILTON, 1973; FOUST er al, 1980
STRUMILLO e KUDRA, 1986, MENON e MUJUMDAR, 1987, GEANKOQOPLIS, 1993).

A secagem de um solido utilizando ar, envolve a vaporizagdo do liquido contido no
solido seguido da remogfo do vapor pela corrente de ar, ocorrendo entdo dois processos
fundamentais e simultdneos: transferéncia de calor para evaporar ¢ liquido e transferéncia de

massa, na forma de liquido ou vapor no interior, e na forma de vapor a partir da superficie do
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solido. A cinética de secagem do material € fungdo das variaveis que governam a velocidade
desses processos.
De acordo com SHERWOOD (1929b), os mecanismos gerais da secagem sdo:
¢ Evaporagiio do liquido na superficie do solido; resisténcia a difusdo interna de liquido
pequena, comparada & resisténcia para remover o vapor da superficie.
» Evaporac¢do na superficie do solido; resisténcia a difusio interna de liquido grande,
comparada a resisténcia para remover o vapor da superficie.
» Evaporagiio no interior do sélido; resisténcia a difusdo interna de liquido grande,
comparada a resisténcia total para remover o vapor.

A pesquisa sobre a forma de secagem num solido pode ser baseada nesses mecanismos,
cujo controle pode se dar pelas condigGes internas de migra¢do de umidade, consequéncia de
gradientes de concentragiio que dependem das caracteristicas do solido, ou, pela influéneia das
condi¢des externas sobre a velocidade de secagem do material, principalmente a temperatura,
umidade, fluxo e diregdo do ar, se 0 mesmo for o agente de secagem utilizado, e a forma fisica do
material e as condiges em que se encontra o leito de sdlidos no secador.

O fluxo interno do liquido para a superficie ocorre por diversos mecanismos, em fungio
da estrutura do sélido, sendo possiveis a difusdo em solidos homogéneos e continuos; fluxo
capilar em solidos granulares ¢ porosos; escoamento provocado por contragdo ou por gradiente
de pressdo; fluxo por gravidade; e, no caso do processo por contato direto com superficies
aquecidas em secadores por condugdo, escoamento provocado por segiiéncias de vaporizagdo e
recondensagdo da umidade na superficie exposta.

A velocidade na qual o liquido evapora de um sélido sob um dado conjunto de condigdes,
normalmente ndo pode ser prevista teoricamente. Para se verificar a influéncia das condigdes
externas no processo de secagem, deve-se entdo recorrer & experiéncia, com o material na forma
apropriada e para determinadas condi¢des de processo, e se obter inictalmente dados relacionados
aos teores de umidade do sélido e ao tempo de secagem. A partir desses dados, podem ser
construidas curvas de secagem, que sfo representages graficas do contetido de umidade livre
contra o tempo, e curvas de taxa de secagem, derivadas das primeiras, e indicam a variagdo do
fluxo de agua no matenial em fungdo de sua umidade livre ou do tempo.

Com os valores do decréscimo da massa do sélido umido com o tempo, durante o
processo em condigdes constantes, os teores de umidade do material em base seca e Umida ¢ a

taxa de secagem em base seca, podem ser estimados pelas Equagdes 1, 2 e 3, respectivamente,

Xps ()= (Wm(t) - mss] (h
m(t) - mss) ()

i

Xbu (t) = {
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W= s 4X 3)
A dt

nas quais m representa a variagdo média da massa de solidos durante o processo, m,, a massa

solido seco, obtida posteriormente por método direto de analise, e m; a massa dos sélidos no

inicio da operagfo. Graficando-se os valores experimentais de Xy, contra o tempo ¢ de W contra

X, obtém-se curvas tipicas, denominadas curvas de secagem e de taxa de secagem,

respectivamente.

O comportamento geral dos perfis de teor de umidade dos solidos, taxa de secagem e de
temperatura do ar e de sdlidos durante a secagem convectiva, em fun¢do dos periodos
caracteristicos do processo de secagem, esta bem discutido em STRUMILLO e KUDRA (1986) ¢
em GEANKOPLIS (1993). Os efeitos dos pardmetros de secagem sobre a taxa de secagem é
observado por STRUMILLO e KUDRA (1986) através de um modelo simplificado, considerando
que todo o calor fornecido para promover a secagem de um solido esférico é consumido na
evaporac¢io da umidade. Com um balango de energia, mostra que a taxa de secagem ¢ diretamente
proporcional a4 temperatura e velocidade do gas e inversamente proporcional ao didmetro da

particula, parametro este que influencia mais significativamente a taxa de secagem.
2.2.3. Aspectos gerais sobre a secagem de biomateriais

Os biomateriais, produtos agricolas e alimentos, de um modo geral, representam uma das
principais fontes alimenticias para o homem. Porém, ‘apesar da importincia desses produtos para
a dieta humana e de todos os custos envolvidos, constata-se a existéncia de grandes perdas,
devido ao uso de técnicas inadequadas de secagem e armazenamento.

O secador utilizado na redugdo de umidade desses materiais € um dispositive que utiliza
basicamente ar ambiente e uma fonte térmica natural (solar) ou artificial (resisténcias elétricas,
queima de combustiveis solidos), para se obter um escoamento de ar aquecido com a finalidade de
remover dgua do produto a ser secado. Nesse processo, ha principalmente o envolvimento dos
mecanismos de transferéncia de calor e massa, sendo geralmente utilizada a técnica de secagem
em leito fixo com camada espessa.

A secagem artificial de produtos agricolas € impulsionada pela crescente producio e pelas
vantagens, inerentes a esse tipo de técnica, principalmente a possibilidade de controle efetivo do
processo e a ndo dependéncia das condigdes climaticas locais, o que implica na obtencdo de
produtos de melhor qualidade. A secagem artificial permite baixar rapidamente o teor de agua
desses materiais colhidos midos (forragens, frutas, cereais, oleaginosas) e evitar as alteragdes
caracteristicas dos produtos a granel fortemente hidratados (respiragio ou oxidagdo dos
ghicidios, fermentages intracelulares, desenvolvimento de bactérias ou fungos, geralmente

acompanhados de aquecimento natural ).
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Pouco tempo apos sua colheita, o produto seco pode assim se conservar nas condi¢des
ambientais de estocagem, geralmente apos tratamento de aeragdo. Apesar de seu custo
relativamente mais elevado, a secagem artificial tem prevalecido, em certos casos, sobre a
secagem natural, devido as vantagens técnicas e econdmicas que apresenta,

Uma abordagem detalhada sobre a secagem de produtos agricolas é dada em BROOKER,
BAKKER-ARKEMA e HALL (1974); PARRY (1985) ¢ CENKOWSKI, JAYAS e PABIS
(1993), enquanto a desidratagdo de alimentos, ¢ descrita nos textos de OKOQS ef af (1992);
BRUIN e LUYBEN (1980) e BARBOSA-CANOVAS ¢ VEGA-MERCADO (1996).

2.2.4. Secadores de leito fixo

O leito fixo € um dos sistemas de contato sdlido-fluido de concepgdo mais simples na area
de meios porosos € um dos mais utilizados na indistria quimica, seja como reator de leito
catalitico, como adsorvedor, trocador de calor e secador, prnincipalmente de produtos agricolas,
motivo pelo qual vérios trabalhos enfocando esse tipo de secador sdo comumente encontrados no
ambito da engenhana agricola,

O equipamento utilizado na secagem de solidos em leito fixo consiste essencialmente de
um aquecedor do agente de secagem, normalmente ar ambiente, um soprador para forgar o
escoamento desse ar, distribuido através de um dispositivo adequado, através de uma camada de
material estatica sobre uma base de sustentagio. Normalmente o equipamento € dotado de
instrumentacdo capaz de indicar e controlar a vazdo e a temperatura do ar, como também de
indicar a umidade de entrada e saida do secador. Na Figura 20 esta ilustrado um equipamento de
secagemn em leito fixo normalmente utilizado em centrais de beneficiamento e secagem nas
regides rurais (silos secadores). A Figura 21 mostra o esquema de um secador de grios em
camada fixa, geralmente utilizado em fazendas, projetado e construido por SILVA e LACERDA
FILHO (1990) da Universidade Federal de Vigosa.

Saida do ar gquente

Nivel dos grios |

Assoalthe
perfurade

Figura 20. Secador de leito fixo normalmente utilizado em centrais de beneficiamento e secagem
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a - tanque sccador, - cimara de sccagem, ¢- cimara plenum, d- chapa perfurada, e- jancla, f- fornatha, g-
abertura para queima de lenha, h- abertura para limpeza, i- ciclong, j- janela, 1-soprador, m- expansdo gradual. n-
termoémetro.

Figura 21. Secador de griaos em camada fixa, normalmente utilizado em fazendas

Nas Figuras 22 e 23 estdo esquematizadas, respectivamente, o sistema e a cdmara de
secagem em leito fixo, em escala de laboratério, utilizada por SILVA (1991} na secagem de
urucum, os quais contém os elementos essenciais para a indicagdo, alteragdo e controle das

variaveis operacionais inerentes ao processo de secagem.

£

I

i) [c)

A- compressor radial, B- rotimetro, C- aquecedor de ar, D- cdmara de secagem, E- chave seletora, F-
milivoltimetro digital, G- controlador de temperatura e H- registrador.

Figura 22. Sistema de secagem em leito fixo (escala de laboratdrio)
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A- coluna de ago galvanizado, B- cimara de amianto (1,3 cm), C- espuma de poliuretano (1 cm), D-
distribuidor tronco-cénico, E~ suporte de aluminio contendo a amostra, F- tubulagiio galvanizada de 2", G- chave
scletora, H- multivoltimetro digital. I- controlador de temperatura, J- registrador ,

Figura 23. Cémara de secagem em leito fixo (escala de laboratorio)

No processo de secagem descontinua, ou em batelada, as condi¢des dentro do secador
variam em funcfio da posigio e do tempo, tanto do material imido quanto do agente de secagem,
o que conduz a dificuldades adicionais para a estimativa dos pardmetros de secagem durante a
operagdo, tornando a analise mais dificil do que no processo de secagem continua. Um desses
processos em batelada, constitui-se no secador com circulagdo permeante de ar através de uma
camada estaciondria de sélidos, conhecido como secador de leito fixo, esquematizado na Figura
24, com a indicagfio da distribuicio de temperatura do solido ¢ do ar e das zonas de secagem ao
longo do secador.

Reqgido de concentragio
inicial de umidade

Regido de secagern
de umidade livre

ge

Figura 24. Esquema de um secador de leito fixo (camada espessa)
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O secador de leito fixo foi estudado teoricamente por KEEY (1978) e experimentalmente
por BROOKER, BAKKER-ARKEMA e HALL (1974), aplicando este sistema para a secagem de
produtos agricolas.

Um procedimento adequado de calculo € dado a seguir, com base nos balangos de massa ¢
energia conforme as condigdes verificadas em STRUMILLO e KUDRA (1986) ¢ PAKOWSKI e
MUJUMDAR (1987).

Para o secador adiabatico ilustrado na Figura 24, a equagdo para o balango de umidade
para a regiiio de secagem de umidade nio ligada, de espessura dz, na dire¢io da taxa de ar no
intervalo de tempo dt tem a forma,

~ ps(1 - £)SdzdX ~ pg £SdzdY = GdtdY (4)

que rearranjada, torna-se:

X & G 5
RTINS X (5)
Ps( g) & Pgé & S &

Da mesma forma obtém-se a Equacio 6, representativa do balango de energia,

s dls Cdle (6)
~psll-e) - pge— =0

As equagdes cinéticas de transferéncia de calor e massa podem ser representadas por:

-ps(l-¢) % = ha(Tg - Ts)—aH,, Ky(Yc - Y) (7)

- ps(l —&) f} = aKy(YC - Y) (3)

ax
De acordo com PAKOWSKI e MUJUMDAR (1987), o termo contendo 5 na Equacdo

5 pode ser negligenciado frente ao gradiente de umidade dos solidos, constituindo-se dessa forma

numa simplifica¢@io desta equagfio, que passa entdo a ser representada por:

gX Gy
—Ps(i“g)“gﬂ's——gz* )

A equacio da taxa de transporte de urmidade pode ser escrita como,
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- ,05(1 — &)Sdzd X = aSWdzdt (10)
e reescrita na forma:
X
—pll- &) =aw (11)
a

Esse sistema de equagdes pode ser resolvido numericamente para dadas condigdes de
contorno.

CALADO (1993) apresenta um estudo detathado dos modelos matematicos existentes na
literatura para a secagem em leito {ixo para camada fina e espessa, com énfase na andlise e
simulagdo do processo através do modelo matematico de duas fases baseado na teoria das

misturas, na qual considera-se o ar e os solidos tmidos como uma mistura multicomponente.
2.2.5 Modelos matematicos para a secagem de biomateriais em leito fixo

Devido as diferengas existentes entre o comportamento da secagem de um solido
individual ¢ de uma camada de solidos, os modelos matematicos para o processo de secagem
em leito fixo podem ser divididos em duas se¢des principais: secagem em camada delgada e
secagem em camada espessa.

Varios mecanismos fisicos tém sido propostos para descrever a transferéncia de
umidade em solidos (BROOKER, BAKKER-ARKEMA e HALL, 1974), destacando-se:

- Difusio de liquido, devido ao gradiente de concentragio,

- Difusao de vapor, devido ao gradiente de pféssz‘io;

- Movimento de liquido, devido a forgas capilares;

- Fluxo de liquido e vapor, devido a diferengas de pressdo total, causado pela pressio
externa, concentragio, alta temperatura e capilaridade;

- Escoamento por efusio (escoamento de Knudsen), que ocorre quando o caminho livre
das moléculas de vapor € da ordem do didmetro dos poros {(mecanismo importante para
condi¢do de alto vacuo),

- Movimento de liquido, devido a forga gravitacional, normalmente negligenciada, desde
que ndo influencie na secagem do produto;

- Difusfo superficial, praticamente desprezivel.

Considerando que os processos de transferéncia de calor, massa e pressdo ocorrem
simultaneamente, LUIKOV (1966) desenvolveu um modelo matematico, baseado na
termodindmica dos processos irreversiveis e nos mecanismos citados anteriormente, que descreve
a secagem no interior do meio poroso. Muitas solugles aproximadas e métodos numéricos tém

sido utilizados para resolver ¢ sistema de equacdes ndo lineares propostos por LUIKOV (1966),



Capitulo 2. Revisdo da Literatura 65

os quais incluem algumas variagdes de métodos classicos, como os das diferengas finitas e
elementos finitos, métodos da camada limite e de aproximagdo variacional. Uma solugio
utilizando a moderna téenica da transformada integral generalizada (GITT) aplicada a secagem de
sélidos ¢ apresentada por RIBEIROQ e LOBO (1998). Entretanto, o sistema de equagdes que
compdem o modelo de Luikov pode ser simplificado ¢ aplicado na secagem de produtos agricolas
com baixas umidades (grdos), altas umidades (frutas, vegetais) e em outros produtos (téxteis,
minerais, gelatinas, sabdo), conforme os trabalhos de HUSSAIN ef al. (1972) ¢ SODHA et al.
(1987).

Na analise da secagem de grios, BROOKER, BAKKER-ARKEMA e HALL (1974)
realizam uma simplificacdo da equagdo de difusio em coordenadas esféricas para predizer a
secagem de varios materiais, empregando somente o primeiro termo da equagdo para calcular a
taxa de secagem dos produtos. Segundo estes autores, duas razdes principais contribuem para
que as equagles de secagem baseadas na teoria da difusio ndo representem com precisio o
comportamento da secagem de grios: a escolha inadequada das condi¢des de contorno nas
solugdes das equagdes, e, a incorreta consideragdo de que a difusividade de massa ¢ a constante
de secagem sdo independentes do contetido de umidade; evidenciando que uma condigio mais
realista seria a do tipo convectivo,

aX

2 ;]f:"o

'—'KP(XS'-—,XSG) (12)

onde Kp representa o coeficiente convectivo de transferéncia de massa e Xs o conteudo de
umidade superficial do grio. Para Kp finito, o contetdo de umidade superficial do grio ndo
alcanca o equilibrio instantaneamente no inicio do processo de secagem, como ¢ sugerido nos
modelos baseados em equagGes tedricas e semi-empiricas.

Solugbes da equagio de difusfo, utilizando condigdes de contorno do tipo convectivo
(Equagdo 12) podem ser encontradas em livros textos de transferéncia de calor, como por
exemplo em INCROPERA e DE WITT (1990).

As equagdes puramente empiricas tem-se mostrado como boas opgdes para a predigio
do processo de secagem, devido aos melhores resultados apresentados para a secagem de cereais
dentro das condigdes operacionais para as quais foram estabelecidas. Varas equagdes deste tipo
foram desenvolvidas para predizer a secagem de grios; THOMPSON ef al. (1968) propuseram
um modelo para a secagem de mitho, BECKER (1959) para trigo, BAKSHI e SINGH (1980)
para arroz ¢ ROA e MACEDO (1976) apresentaram uma equagio para a secagem de feijdo em
camada delgada.

A secagem de um grio individualmente ou de uma s6 camada de grios nfo altera as
condigdes do ar significativamente. Entretanto, quando os grios sdo colocados dentro de um
secador formando camadas espessas, 0 ar que passa através dessas camadas se modifica. Sua

temperatura diminui ao ceder calor sensivel para os grios e sua umidade aumenta ao receber a
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agua evaporada do produto, consequentemente, seu potencial de secagem diminui, Um modelo
matematico que possa simular o0 processo nessa situacdio deve conter equagdes que calculem
todas as variagdes de temperatura e umidade, tanto para o produto como para o ar.

HUKILL (1955) desenvolveu uma expressio analitica para determinar o teor de umidade
do grio relacionando-a com a altura da camada de gridos e com o tempo de secagem,
desprezando o calor sensivel dos grios e admitindo que a temperatura do ar de secagem decresce
exponencialmente a medida que o ar vai passando através da massa de solidos.

THOMPSON et al. (1968) desenvolveram um modelo para a previsdo da influéncia das
condigBes do ar de secagem, dos fluxos de ar e de grios, da espessura da camada ¢ do teor de
umidade inicial do produto no processo de secagem. Nesse estudo, os autores dividiram o
processo continuo de secagem em véarios pequenos processos, simulando-os através de calculos
consecutivos das trocas que ocorrem durante pequenos incrementos de tempo. Uma aplicagio
desse modelo, para soja, foi realizada por DALPASQUALE e PEREIRA (1991). Em trabalho
recente, CAVALCANTI MATA e MENEGALLI (1997} aplicam o modelo de Thompson com
sucesso na secagem de feijio em leito fixo, adicionando equagdes para equilibrio higroscopico,
calor latente de vaporizagdo da agua, calor especifico do produto e aferindo a equagdo para
camada delgada.

Um modelo para a secagem de sélidos baseado nas leis de transferéncia de calor e massa,
foi desenvolvido por BAKKER-ARKEMA e/ al. (1974). Esse modelo, de acordo com
BROOKER, BAKKER-ARKEMA e HALL (1974), ¢ aplicavel a secagem em camada espessa de
todos os grios e cereais. Uma comprovagio disto foi realizada por ROA e MACEDO (1976),
através da aplicagdo deste modelo na secagem de feijdo "carioca”.

O modelo de BAKKER-ARKEMA ef af. (1974) fornece resultados mais precisos e
tem aplicagdo mais geral por se basear nas leis de transferéncia de calor e massa entre 0 ar € 0
produto. Recentemente, CALCADA, BISCAIA Jr. ¢ MASSARANI (1996) propuseram um
modelo para a secagem em leito fixo, que leva em conta a condensagio de parte do vapor d’agua,
com a formagdo de agua liquida na corrente de ar de secagem, incluindo relagGes psicrométricas
no conjunto de equagdes da modelagem de duas fases, eliminando-se o problema numérico que
ocorre durante o periodo em que o ar atinge o ponto de orvalho dentro do secador.

Pela analise da literatura especifica, verifica-se que as equagdes de secagem puramente
empiricas sdo boas op¢des para a predicio do processo de secagem, dentro das condigdes
operacionais para as quais foram estabelecidas. O problema maior estd na correta determinagdo
dos coeficientes de transferéncia de calor e massa e das propriedades fisicas dos produtos a

secar.
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2.2.6. Trabalhos sobre a secagem de biomateriais em leito fixo

A literatura sobre a secagem em leito fixo, tanto em camada espessa como em camada
delgada ¢ extensa. As citagdes a seguir tratam do processo de secagem contendo abordagem

experimental de materiais biolodgicos, abedecendo a sequéneia:

autor (ano)
biomaterial secado

resumo

SABBAH et al. (1979)

Soja

Verificaram a influéncia da  inversio do fluxo do ar na homogeneidade do produto final.
Constataram que, através da inversdo do ar de secagem, o produto resultante torna-se bem mais

homogéneo.

COUTINHO (1982)

Soja

Estudou a modelagem e a expressdo para a taxa local de secagem. Concluiu que o modelo
obtido representava bem o periodo a taxa constante, necessitando aumentar o tempo de

simulagdo para se verificar o periodo a taxa decrescente.

SINICIO (1983)

Raspas de mandioca

Determinou empiricamente uma equagfo de secagem em camadas finas, com base em dados da
literatura, para uso na faixa de temperatura de 27 a 50°C e umidade 18 a 85%. Concluiu que a
equagdo ¢ satisfatoria, podendo ser introduzida em modelos matematicos para simulagio da

secagem do material utilizado.

CORREA ef al. (1983)

Café

Realizaram uma adaptacio do modelo de Hukill originalmente proposto para milho, através da
inclusio de equagBes de equilibrio higroscopico, secagem em camada delgada e para o calor
latente de vaporizagdo, especificas para o produto. Concliiram que o modelo de Hukill nio
descreve satisfatoriamente o processo de secagem, pois ndo prevé o reumedecimento do
produto.
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SOKHANSANJ (1984)

mitho, arroz, trigo

Estudou a simulagdo da secagem de grios com respeito a conservagdo de energia ¢ qualidade do
produto. O autor apresentou uma revisdo dos modelos baseados nos principios de transferéncia
de calor e massa. Usou a estratégia de apresentar primeiro um balango para obter as equagdes
gerais e depois particulanza-las a leitos estacionarios ¢ em movimento (correntes paralelas,
contra-corrente ¢ fluxo cruzado)

GUNTHER et al. (1984)

Pasta Celulésica

Realizaram um estudo preliminar da secagem em leito fixo de laboratorio. Concluiram que as
curvas de secagem dependem da temperatura e velocidade do ar de secagem, da umidade
inicial do material ¢ da altura do leito; e que o modelo que melhor representa o fendmeno € o da

capilaridade.

KAMEOKA et al. (1986)

Arroz

Apresentaram um novo modelo matematico para a secagem de arroz em camada espessa. Uma
compara¢io entre valores calculados e experimentais mostrou uma maxima diferenga entre o

conteudo de umidade e a temperatura do ar de 2,5% e 10%, respectivamente.
p p

SINGH, NARAIN ¢ SRIVASTAVA (1986)
arroz em casca :

Estudaram a secagem em camada delgada. Constataram que a secagem do leito pode ser
aproximada através do modelo da difusdo.

SOBRAL (1987)

sangue bovino incorporado em proteina texturizada de soja

Estudou a cinética de secagem em leito fluidizado e em leito fixo. No leito fixo, verificou a
influéncia da temperatura e da umidade inicial, empregando fluxos de ar em torno de 1,8 kg/m2.s,
concluindo que esses pardmetros tém efeitos significativos no processo de secagem. Constatou
que o efeito da temperatura aumenta com a redugic da umidade imcial. Para os dois sistemas de
secagem, observou que o processo ocorria no periodo de velocidade decrescente. Para
representar as curvas de secagem, o autor utilizou a equacdo empirica de Page, obtendo ajustes
com coeficientes de correlagio acima de 0,98.
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CENKOWSKI, MUIR e JAYAS (1990)

canola ¢ cevada

Modificaram um modelo para secador continuo de fluxos cruzados e o usaram para simular o
processo em secador de leito fixo. Os resultados gerados pelo modelo adaptado foram
comparados com dados experimentais, obtendo-se, ao findar a secagem, desvios na faixa de 1°C e
0,5% bs na temperatura do ar e na umidade do produto (canola), respectivamente. O modelo
também foi aplicado, comparando-se dados experimentais de outros autores, para a secagem de

cevada, obtendo-se boa concordéncia entre os resultados experimentais e os da simulagdo.

SILVA ¢ LACERDA FILHO (1990)

milho, feijdo, arroz, soja, café, feno, mandioca, cebola, alho

Desenvolveram um secador para operar na secagem em lotes de varios produtos agricolas,
bastante simples, podendo ser construido e utilizado em fazendas. Informam que o secador opera
independente das condigdes climaticas, apresentando uma eficiéncia de secagem semethante a
muitos secadores de alto custo encontrados no mercado brasileiro, O secador € descrito em
detalhes, sendo também fornecidos os pardmetros de secagem em fung¢do da natureza do produto

e sua finalidade.

SILVA (1991)

urucum

Estudou a secagem em leito de jorro e em leito fixo. Observou que a intensidade da secagem em
leito fixo € ligeiramente inferior a realizada em leito de jorro, com ambas ocorrendo no periodo a
taxa decrescente. Com relago a degradagiio térmica, constatou que ndo ha perda consideravel
de bixina. Concluiu também que a reumidificacio do produto n3o causa efeito no comportamento
da secagem.

RUMSEY (1991)

nozes

Estudou a variagdo do conteido de umidade em um secador de leito fixo. Apresentou um modelo
matematico com abordagem global para a simulago da secagem do material contendo diferentes
teores de umidade. O autor realizou comparagdes com outros modelos (incluindo ¢ de
BROOKER, BAKKER-ARKEMA e HALL, 1974) e com dados experimentais. Concluiu que o
modelo ¢ satisfatdrio e pode ser utilizado para a secagem de produtos com diferentes conteGdos
de umidade iniciais.
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DALPASQUALE ¢ PEREIRA (1991)

soja

Estudaram a secagem com ar ambiente em camadas do produto com 2,5m de altura. Os
resultados foram usados para ajustar o modelo de Thompson as condi¢des de clima tropical,
através de uma equag¢do de secagem em camada fina. O calor latente de vaporizagdo do material

foi incluido no balango de energia. Obtiveram excelentes resultados com o modelo proposto.

CASTRO e FARIA (1992)

urucum

Estudaram a estabilidade térmica da bixina no processo de secagem de duas variedades, Peruana e
Piave Vermelha. Concluiram que o teor de bixina ndo sofreu degradag¢@o aprecidvel até

temperaturas de 73 °C e que as sementes ndo possuiam umidade superficial.

TECHASENA, LEBERT e BINBENET (1992)

cubos de cenoura

Desenvolveram um modelo para a secagem em camada delgada, junto com as equagdes de
balango de transferéncia de calor e massa para o ar ¢ o produto. Um outro modelo para o secador
de leito fixo em camada espessa foi obtido, considerando-o como uma série de camadas delgadas
superpostas. Os modelos foram utilizados para simular a secagem, obtendo-se boas concordéncias
com os dados experimentais, exceto para a temperatura de saida do ar, para a qual os valores
calculados foram mais altos do que os valores experimentais. Concluiram que esta diferenga esta
relacionada 4 complexidade de certos fenomenos que ocorrem durante o processe € que nic

foram considerados nos modelos.

TELIS-ROMERQ, GABAS , RIZZATTO (1995)

Uvas Italia e Rubi

Estudaram a cinética de secagem em fungio de pré-tratamentos quimicos permitidos pela
legislag@o brasileira, com o objetivo de aumentar o coeficiente de difusdo de umidade, reduzindo
o tempo de secagem sem perder a qualidade do produto. Observaram que o pré-tratamento com
solugdes aquosas de NaOH resultava na redugéio do tempo de secagem devido 4 solubilizagdo do
material ceroso e da destruigio parcial da casca. No entanto, concluiram que o tratamento com
solugdo alcalina contento acido oléico aumentava consideravelmente a taxa de secagem, sendo

este ¢ pré-tratamento quimico mais eficiente de todos os ensaios realizados.

LIMA (1995}

Feijdo

Realizou uma comparacio entre os processos com leito fixo, leito de jorro e leito de jorro
fluidizado, em escala de laboratério, avaliando comparativamente a influéneia da carga de solidos,

teor de umidade inicial dos grios e temperatura do ar de secagem. Levando também em
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considera¢do pardmetros energéticos para os trés secadores analisados, constatou que o secador
de leito fixo apresentou melhor desempenho; contudo a andlise ndo foi significativa para indicar, a

principio, este secador como o mais adequado para o processamento deste material,

SOUZA, ARNOSTI Jr., SARTORI (1996)

Sementes de Brachiasia brizantha

Estudaram a cinética da secagem e observaram que na espessura do leito 0,01m caracterizava-se a
camada fina. Constataram a existéncia de trés periodos de secagem e que a constante de secagem
sofreu influéncia diferenciada das varidveis velocidade e temperatura do ar, para cada um desses
periodos, predominando, no entanto, a influéncia do efeito difusivo no segundo e terceiro periodo
de secagem.

LOPES-FILHO e VIEIRA (1996)

Cara

Apresentaram as variagdes das propriedades do material durante o processo de secagem,
conduzido a 45, 55 ¢ 65°C, com o tubérculo submetido a pré-tratamento com metabissulfito de
sddio a 2%, visando inibir o escurecimento enzimatico. Conforme € tipico nos biomateriais,
verificaram que o teor de umidade do produto decrescia exponencialmente com o tempo para
todas as condi¢Ges operacionais. Observaram que a massa especifica real apresentava relagio
quadratica e a massa especifica aparente aumentava linearmente com o teor de umidade, ndo
sendo, no entanto, influenciadas pela temperatura do ar de secagem. Observaram que a
porosidade do leito diminuia linearmente com o aumento do teor de umidade e Gue os volumes
reais e aparentes apresentavam comportamento inverso, mas que tambeém ndo eram influenciados

pela temperatura.

PARK ¢ BROD (1997)

Cocos

Realizaram comparages entre secadores operando com fluxos de ar paralelo e permeante através
do leito fixo de solidos em temperaturas de 50, 60 e 70°C para velocidades do ar 0,5 e 1 m/s,
tomando por base a determina¢do das difusividades efetivas, taxas de secagem e energia de
ativacfio utilizando um modelo tipo Arrehnius. De acordo com o esperado, as difusividades
efetivas aumentaram com a temperatura e velocidade para os dois secadores, indicando a
influéncia dessas variavels na cinética de secagem. Devido ao menor tempo de operacdo
alcangado para se atingir a umidade desejada, recomendam o secador em leito fixo vertical com

circulagdo permeante, para a secagem de produtos bioldgicos.
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ALSINA, ARAGAO E MONTEIRO (1997)

Algaroba (Prosopis juliflora)

Estudaram a cinética da secagem visando a obtencdo de uma equacio de camada delgada,
necessaria ao projeto e otimizacdo de unidades industriais. Trabalhando com temperaturas e
velocidades do ar variando, respectivamente, entre 60 e 90°C e 0,1 a 1,5 m/s, verificaram que o
efeito da temperatura foi mais importante para a reduc¢io consideravel dos tempos de secagem do
material. Utilizaram a solugiio da segunda lei de Fick para estimar o coeficiente de difusdo de

umidade,

LOPEZ et al. (1997)

Malte

Apresentaram uma modelagem matematica para a secagem do produto em camada espessa, com a
determina¢do experimental das constantes de secagem com o ar em varias condigdes de
temperatura ¢ umidade. O modelo foi validado para unidades em escala industrial, propiciando
uma economia de aproximadamente 5,5% em combustiveis e 7,5% em energia elétrica, quando
foi utilizado recirculagdo de ar, o qual era transportado para fora durante as 6 horas finais do
processo de secagem, provocando um significativo decréscimo no fluxo de ar durante este

periodo.

YOSHIDA (1997)

Milho superdoce

Estudou a cinética de secagem em leito com camada fina, analisando o efeito das variaveis
temperatura, velocidade e umidade relativa do ar de éptrada na taxa de secagem. Observou que a
temperatura foi a variavel de maior influéncia na secagem dos grios, e o0 modelo exponencial com
dois termos, 0 que melhor se ajustou aos dados expenimentais.

2.3. EQUILIBRIO HIGROSCOPICO
2.3.1. Divisdo e Fixacio da Umidade nos Grios

A Agua participa ativamente na formagfo dos produtos agricolas. No estado Gmido, o
grio é um produto heterogéneo, coloidal, pouco inchado, pela auséncia de vasos capilares e
espagos intercelulares. Quando a adgua ¢ retirada por meio da secagem, o grao inicialmente
elastico, torna-se quebradigo. Os fisiologistas de cereais determinaram que a agua no grio se
apresenta sob quatro tipos diferentes, em fungdo da natureza das ligagdes fisico-quimicas
existentes entre os componentes da matéria e as moléculas de agua, correspondentes aos
diferentes niveis de hidratagio do produto, segundo observagtes de LASSERAN (1978).
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O primetro tipo de agua ¢ constituido por uma camada monomolecular de dgua
ligada a certos agrupamentos moleculares da matéria bioldgica, fortemente polarizadas, como o
grupo das hidroxilas.

A agua do segundo tipo ¢ representada por uma camada polimolecular de agua, vindo
fixar-se sobre a camada monomolecular precedente. Essas diferentes camadas moleculares,
ligadas 4 matéria por meio de ligagGes eletromagnéticas, chamadas forgas de Van der Waals,
constituem agua pseudo-liquida, ndo solvente, sem papel bioldgico e fortemente adsorvida.

Esses dois tipos de agua correspondem a niveis de hidrata¢do relativamente baixos. Na
secagem, essa agua ndo € retirada, o que ndo ¢ de interesse, uma vez que ela é totalmente inerte
sob o ponto de vista bioldgico.

O terceiro tipo de agua que se encontra nos grdos ¢é constituida de agua liquida sob
tensdo osmotica. Trata-se de agua solvente, que retém diferentes substincias dissolvidas nas
células tais como: agucares, acidos, amido e sais. Esse tipo de dgua fracamente adsorvida tem
papel biologico e pode permitir reagdes enzimaticas, bem como o desenvolvimento de fungos.

A agua do terceiro tipo ou Agua osmdtica, ndo apresenta dificuldade para ser
evaporada, e ¢ em grande parte retirada pela secagem. Todavia, em razio da espessura dos
grdos, a migracdo deste tipo de 4gua no interior do produto, no momento da secagem, € causada
por diferengas de pressdo osmética de célula para célula. Em vista disso, defronta-se com um
problema de difusdio de agua por ocasio da evaporag¢io das ultimas quantidades de umidade,
tendo em vista que as paredes celulares semipermedveis constituem uma espécie de obstaculo ao
escoamento da agua.

O quarto tipo de agua é constuido por agua de impregnagdo, denominada "agua livre",
Esse tipo de dgua € também solvente e sua presenga no grio colhido a granel torna-o inapto
para a conservagdo. A agua de impregnagdo ¢ bastante movel e evapora-se facilmente por
ocasido da secagem.

A Figura 25 da uma representag@o esquematica do modelo de fixagdo de dgua no grio,
de acordo com LASSERAN (1978).

Agua nin adsor-

O
vida ¢ solvenie o . o
(igna livre™ o5 © _Apua do 4% tipo (acima de 27%0)
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solvents 0 o of Aguade3“tipo(l3227%,)
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Agua fortemente [D00C0O0Q0| 04
adservida, nio  156000000]
solvente com Liga-1n0000000] Agua do 1° tipo (0 2 5%)
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hielégica

Figura 25. Representacdo esquematica do modo de fixagdo  da 4gua no grio com
indicagiio aproximada dos limites entre os diferentes tipos de A4gua, para
milho a 15° C,
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2.3.2. Sorcio de Umidade

Conforme o exposto anteriormente, a agua esta adsorvida, isto é, mantida nos grios por
forcas de atragdo molecular, ou ligada firmemente a substdncia adsorvedora. O termo geral
sorgdo, € usado para denotar a interagdo Agua-substincia adsorvedora. Os termos adsorgdo e
dessor¢io sdo usados especialmente para indicar o processo de ganhar ou perder agua pelo
processo de sorgdo.

A classificaco dos tipos de agua presentes nos grios ¢ meramente uma divisio em
categorias usuais, Segundo PEREIRA e QUEIROZ [19--], deve-se ter em mente que sistemas
coloidais, tal como os grios, os quais sdo constituidos de varias substdncias e possuem uma
estrutura organizada, ocorrem muitos tipos de agua ligada, na faixa entre a agua livre e aquela
quimicamente ligada.

Ao colocar-se um produto biologico em ar ambiente com uma determinada temperatura
e umidade relativa constantes, havera equilibrio higroscopico quando as pressdes parciais do
vapor d'agua no ar e na superficie do grdo se igualarem. Quando o grdo estd em equilibrio
higroscopico com o ar que o envolve, ocorre troca reciproca de umidade (dgua) entre o ar e o
grio, porque nio ha diferenga de pressio parcial de vapor entre a umidade da superficie do grio e

a do ar.

2.3.3 Atividade de Agua

A 4gua contida em materiais biologicos, como sementes, interage com os varios
componentes ndo aquosos ¢ associa-se a moléculas das substincias constituintes, em diversas
intensidades, que podem ser descritas pela atividade de 4gua (aw). Este termo foi desenvolvido
para levar em conta essas interagdes e para ser um indicador mais preciso da suscetibilidade de
alteragdo dos alimentos (FENNEMA, 1993), e mostrar a relagdo entre o produto e a umidade
relativa de equilibrio com o ambiente (VAN DEN BERG e BRUIN, 1981).

De acordo com LABUZA (1968) a atividade de agua pode ser definida pela Equacgio 13,

P (13)

aw = —

Po

na qual p corresponde & pressdo parcial da agua, na fase vapor, sobre a amostra e po € a pressio
de vapor da agua pura, & mesma temperatura. A Equacgdo 13 € uma aproximagio da relagdo do

coeficiente de atividade original desenvolvido por LEWIS ef al. (1961), expresso pela Equagio
14, onde f, e f° sio as fugacidades do solvente e do solvente puro, respectivamente.

a =g (14)
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i

A e ~ . P, .
A baixas pressfes, em torno de | atm, a diferenca entre 5 e ~— € muito pequena e
: Po
v

justifica-se a definicdo de aw em termos da relag@io entre pressdes parciats (VAN NESS e
ABBOT, 1982; FENNEMA, 1993).

A atividade de 4gua também esta relacionada com a umidade relativa de equilibrio, através
da Equagdo 15 (LABUZA, 1968):

UR, (15)

2.3.4, Isotermas de Sorciio

Define-se umidade de equilibrio como sendo o teor de umidade de um material
higroscopico depois de exposto a um ambiente em condigdes de temperatura e umidade relativa
controladas, apds um periodo de tempo prolongado. Pode-se dizer, ainda, que o material esta
higroscopicamente em equilibrio com o ambiente em que se encontra quando a tensio de vapor
d'agua correspondente & umidade do material for igual a tens@o de vapor d'dgua do ar ambiente.
Para cada espécie e/ou variedade de material, a tensdo de vapor tem um valor caracteristico de
acordo com a temperatura e o teor de umidade do material.

A importincia da obtencdo de dados experimentais de equilibrio higroscopico dos
produtos agricolas € bem conhecida. Tendo-se em vista a importdncia desse conceito, nas
inimeras aplicagdes no campo da secagem, na armazenagem € no manuseio dos produtos
agricolas, tém-se empregdo esforgos para a obtengdo de equagdes que expressem o teor de
umidade de equilibrio para cada produto, como uma fungio da umidade relativa e temperatura do
ar.

A utilidade dessas equagOes sdo multiplas; PEREIRA e QUEIROZ [19--], destacam: a) as
variages continuas de temperatura ¢ umidade do ar em contato com os produtos armazenados
ocasionam mudangas no teor de umidade de equilibrio. Em pesquisas a respeito de armazenagem,
freqilentemnente € necessario calcular esse teor de umidade por meio dessas equagdes; b) nos
calculos de secagem, independente do sistema de secagem empregado, os valores do teor de
umidade e equilibrio devem ser determinados. Vale ressaltar, ainda, a importincia do
conhecimento dessas equagdes de equilibrio higroscopico, para os célculos da entalpia de
vaporizagdo da dgua dos produtos biologicos nos processos de secagem.

Os valores de teor de umidade de equilibrio dos produtos biologicos dependem,
principaimente, da temperatura e da umidade relativa do ar, como também do proprio produto. A
maturidade fisiologica e o histérico do produto, assim como a maneira pela qual o equilibrio foi

obtido (adsorcdo ou dessorgao), também influenciam na umidade de equilibrio.



Capitulo 2. Revisdo da Literatura 76

As isotermas de sor¢do de umidade consistem na representagio grafica do teor de umidade
de um produto, geralmente expressa em massa de dgua em relagdo & matéria seca, em fungdo da
sua atividade de agua. As informagdes resultantes destas curvas tornam-se Gteis nos processos de
concentragio e secagem de alimentos, pois a maior ou menor facilidade de eliminagio da umidade
esta relacionada a atividade de agua e com a estabilidade (FENNEMA, 1993).

De acordo com KAREL (1975), uma isoterma de sor¢do ¢ simplesmente uma curva que
relaciona o teor de umidade de equilibrio de um produto versus a umidade relativa do ar ou
atividade de agua do produto, para uma determinada condi¢do de temperatura. Encontram-se na
literatura diversos exemplos de isotermas de sor¢do, obtidas para os mais variados tipos de
produtos. IGLESIAS e CHIRIFE (1982) apresentam uma ampla colegdo de isotermas de sorgdo
obtidas experimentalmente, compiladas da literatura.

O teor de umidade de equilibrio de um material higroscdpico, para determinada condigio
de temperatura e umidade relativa, depende do caminho utilizado para atingir a condi¢iio de
equilibrio. Assim, para uma mesma umidade relativa, pode haver duas isotermas, denominadas
isotermas de adsor¢do e de dessor¢do, obtidas em fungdo das condigdes experimentais iniciais.
Isso porque o material pode estar com teor de umidade menor ou maior que a umidade de
equilibrio para as condigdes do ambiente. Esse fendmeno ¢ denominado histerese. As isotermas
geralmente té€m formato sigmoidal e, segundo TEIXEIRA NETO (1987), a isoterma de dessor¢do
apresenta valores de umidades de equilibrio superiores aos da isoterma de adsor¢do. Nio ha ainda
na literatura uma explanagdo conclusiva a respeito do fendmeno de histerese. Diversas teorias tém
sido formuladas para explicar o fendmeno. NGODDY e BAKKER-ARKEMA (1975) apresentam
uma revisio das teorias existentes até entfo, que explica a histerese por um mecanismo de
formagdo de menisco no processo de adsorgio e desaparecimento do mesmo durante a dessorgio.
CHUNG e PFOST (1967) explicam ¢ fenémeno com base na contragio de volume que ocorre
durante a desor¢io de umidade no processo de secagem. Isto ¢, a redugfio de volume do produto
acarreta diminuicdo de pontos de ligagdo disponiveis para ligagbes d'agua com as moléculas das
substdncias, o que resulta em histerese. A teoria do "tinteiro" desenvolvida por RAO (1941)
supde os capilares como corpos largos com prolongamentos estreitos. Na adsorgéo, o capilar ndo
se enche completamente até que uma atividade correspondente ao seu maior raio seja alcangada.
Durante a dessorgdo, o seu menor raio, controla o esvaziamento do poro, de modo que a
atividade de agua € reduzida consideravelmente.

As curvas caracteristicas das isotermas de sor¢fo, representadas na Figura 26, sdo
classificadas, segundo BRUNAUER, EMMET e TELLER (1938), nas seguintes formas
principais:

Tipo I Isoterma tipo Langmuir, caracteriza uma adsor¢do pura em camada monomolecular.

Tipo II: Tsoterma caracteristica de formac@io de multiplas camadas de moléculas de adsorbato
sobre a superficie do sélido. Freqientemente encontrada para solidos n3o porosos
(HINES e MADDOX, 1985), sendo tipica para produtos alimenticios.
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Tipo IIl: Embora similar ao tipo 1l, sdo raramente observadas em solidos ndo porosos. Seu
formato sugere também adsor¢do em camada polimoleculares.
Tipo IV e Tipo V: Refletem a condensagio capilar, quando a pressdo de saturagdo do vapor do

adsorbato ¢ atingida.

I
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Figura 26. Formas caracteristicas das isotermas de sor¢io

2.3.5. Modelos de equilibric higroscopico

Diversos modelos tedricos, semi-empiricos e empiricos tém sido propostos para expressar
o teor de umidade de equilibric de grios. Analisando-se os trabalhos publicados nesta area,
conclui-se que, de um modo geral, nenhum modelo tedrico desenvolvido € capaz de predizer
exatamente o teor de umidade de equilibrio de grios em todas as faixas de temperatura e umidade
relativa. Além disso, apenas alguns modelos levam em consideragio a temperatura como
parametro.

Modificagdes nas equagdes dos modelos tém sido apresentadas na literatura e, neste caso,
a faixa de validade ¢ aumentada. A Tabela 17 mostra alguns dos modelos mais comuns de
isotermas de sor¢do, segundo FORTES e OKOS (1980).

De acordo com PEREIRA e QUEIROZ [19--]

para as umidades relativas superiores a 95%, e a equagdo de Langmuir n3o se aplica a produtos

a equagdo de Kelvin somente ¢ aplicada

>

alimenticios. A equac¢iic BET e a versio apresentada por Rounsley permitem estimar a
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contribuigdo de agua adsorvida em relagdo ao total de agua ligada. As equagdes de BET,
Harkins-Jura e Rounsley fornecem resultados aceitdaveis somente para valores de umidades
relativas inferiores a 30%. Segundo KNEULE (1976), a equagdo de Langmuir é valida até o
momento em que a superficie se recobre com uma camada monomolecular simples e a equagio de
BET ¢ aplicdvel somente no intervalo 0<aw<0,35.

A equagdo de Henderson ¢ a de Chung-Pfost séo, de acordo com PEREIRA ¢ QUEIROZ
[19--], as que melhor expressam o teor de umidade de equilibrio de grdos para faixas mais amplas
de temperatura e umidade relativa. Entretanto, modificacGes empiricas melhoraram
consideravelmente essas equagdes, tornando-as apliciveis em intervalos mais amplos de
temperatura ¢ umidade relativa. Como por exemplo, podemos citar as equagdes modificadas de
Henderson e de Chung-Pfost, para as quais, encontram-se na literatura valores dos pardmetros

para diversos produtos agricolas (ASAE, 1985),

Tabela 17. Modelos matemaéticos de isotermas de sor¢do

Equagdo ¥ Autor (ano)
aw = CXP[— M} Kelvin (1871)
repIRT
KXo  kaw
Xm 1+ kaw Langmuir (1918)
Xe kaw

Xm:(l~mv)(]—aw+kaw)

)
aw = exp| kj ——5
Xe

) ,ﬁ_(ﬁ)"z
W=D TR\ X
k2
I—aw=exp —(kiTXe)

Xe kaw 1—aw'
Xm 1+{k-Daw 1-aw

Ky
lnaw = wwexp(-— kaw)

BET ¥ (1938)

Harkins-Jura (1944)
Halsey (1948)
Henderson (1952)
Rounsley (1961)

Chung and Pfost (1967}

RT

g, k., k, & n sdo parimetros empiricos; Xm € o conteudo de umidade

equivalente para uma monocamada e aw € a atividade de agua.
) BRUNAUER, S. E.; EMMETT, B. H.: TELLER, E.

2.3.5.1. O modelo matematico de GAB

Varios modelos empiricos € semi-empiricos tém sido propostos para descrever
matematicamente a relag&o entre o contetido de umidade de equilibrio com a atividade de 4dgua de
produtos alimenticios (BOQUET, CHIRIFE e IGLESIAS, 1978; BOQUET, CHIRIFE e
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IGLESIAS, 1979; TOLEDO, 1991). Dentre eles, o modelo tri-paramétrico de GAB
(Guggenheim, Anderson, de Boer) tem sido utilizado em varios alimentos com bons resultados e
sua equacio representativa € recomendada pelo projeto Europeu COST’90 sobre propriedades
fisicas de alimentos (WOLF ¢f al., 1984; MAROQULIS, TSAMI, MARINOS-KOQURIS, 1988,
FARIA e ROCHA, 1997).

A equacio GAB, aplicavel na faixa de 0<aw<0,90 € escrita normalmente na forma,

XmCkaw (i6)

X = [ = Kaw)(1 - Kaw + CKaw)]

onde X representa o contedo de umidade de equilibrio do material em base seca; e Xm, C e K
sdo constantes caracteristicas; a primeira correspondente ao teor de umidade na monocamada e as
demais estdo relacionadas a efeitos térmicos de sor¢do na monocamada e na multicamada,
respectivamente (MYHARA, TAYLOR e AL-BULUSHI, 1996). As constantes C e K sdo

expressas pelas relagdes:

AHc 17
C=CoexpC1=Cchp( RT) (7
- AHk 8
K=K, expKl= Koexp( RT ) (18)

nas quais T € a temperatura absoluta € R representa a constante universal dos gases!, sendo AHc
e AHk fungdes do calor de sorgdo dadas por,

AHc = Hm - Hn (19)
AHk = H; - Hn (20

onde Hm e Hn séo os calores de sor¢do da monocamada e da multicamada, respectivamente. Hj
representa o calor de condensagio do vapor d’agua pura.

De acordo com CHIRIFE ef al. (1992), a equagdo da isoterma de GAB ¢ uma extensio
do modelo bi-paramétrico de BET (Brunauer, Emmett, Teller), considerando as modificagdes das
propriedades do sorbato na regido de multicamada, através da introdugfo do terceiro pardmetro,
K. Segundo MAROULIS, TSAMI, MARINOS-KOURIS (1988), os melhores ajustes a dados
experimentals para alimentos, t€m sido obtidos a partir de uma regressdo nfo-linear da Equagio
16.

IR =38314 ¥molK
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2.3.6 Calor isostérico de sor¢io

A influéncia que a temperatura exerce sobre a atividade de agua dos alimentos, para um
dado teor de umidade, pode ser descrita pela equagio de Clausius-Clapeyron, na forma:

dinaw _ogst (21)
(1T

TR

T

Segundo TSAMI (1991), dos métodos existentes para se avaliar o calor isostérico liquido
de sor¢do (gst), o que requer o conhecimento das isotermas de sor¢io é o mais preciso, quando
utilizado em combinagio com a equagio de Clausius-Clapeyron, para a solugfo grafica da

Equacdo 21. O calor isostérico integral de sor¢fo pode ser estimado através da Equagdo (22),

Qst = gst + AHv (22)

onde AHv é a entalpia de vaporizagio da agua, em fungdo da temperatura.

Este procedimento ¢ utilizado por varios pesquisadores no célculo dos calores isotéricos de
sorgdo para produtos biolégicos (SANCHES, ef al. 1996; PARK, et al. 1996, MAROULIS,
TSAMI, MARINOS-KOURIS, 1988, AYROSA e PITOMBO, 1996; SUAREZ, AGUERRE,
VIOLLAZ, 1983). Em trabalhos recentes utilizando esta metodologia, FARIA, ROCHA ¢
COSTA (1998) e COSTA, FARIA e MAIA (1998), analisaram o comportamento termodindmico
de sementes de urucum {Bixa orellana L.} e pimenta longa (Piper hispidinervium C. DC.)
durante o processo de dessorgdo de umidade, respectivamente.

A solugfio da Equagdo 21, pode ser obtida graficando-se valores de In aw contra 1/T, onde
os valores do calor isostérico liquido de sorg¢do sdo calculados com base no coeficiente angular
das retas geradas para cada valor constante de umidade das amostras. Os calores isostéricos
integrais de sorgdo podem ser calculados pela Equagdo 22 considerando a entalpia de vaporizagdo
da 4gua na temperatura média de trabalho.

Os calores isostéricos de sor¢do de umidade para as sementes de urucum, em fungio da
temperatura, podem também ser calculados através da integragdo da equagdio de Clausius-
Clapeyron (VAN DEN BERG e BRUIN, 1981), resultando em:

n—]=—— =
aw., R AT, T, (23)

Os valores de aw, € aw, para T] e T,, sdo determinados através das isotermas de dessor¢io

obtidas experimentalmente.
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2.3.7 Determinaciio experimental de isotermas de sorgio

As isotermas de sor¢do consistem na representagdo grafica da umidade relativa de
equilibrio, ou da pressdo parcial de vapor de um produto, em fungdo de seu teor de umidade a
uma determinada temperatura .

Existem na literatura varios métodos analiticos que permitem o levantamento desse
historico de relagdes entre a umidade relativa e o teor de umidade de um produto, sempre em
condi¢des de temperatura constante. Para efeito de simplificagdo, TEIXEIRA NETO (1987)
divide esses métodos, segundo o principio de medi¢do, em duas categorias: a) Métodos onde se
mede a pressdo parcial de vapor, ou umidade relativa de equilibrio, de amostras do produto com
teor de umidade previamente conhecido; e b) Métodos onde se mede o teor de umidade do
produto em situagio de equilibrio a diferentes umidades relativas. KNEULE (1976), classifica
esta Gltima categoria como métodos de aproximagdo gravimétrica, podendo ser estatico ou
dindmico.

Enquadram-se na primeira categoria de métodos, aqueles em que a pressio parcial de
vapor do produto ¢ medida manometricamente, ou aqueles em que a umidade relativa de
equilibrio é medida diretamente por sensores (higrometro elétrico, célula de ponto de orvalho,
psicrOmetro, higrémetro de cabelo).

Na segunda categoria de métodos estdo aqueles em que se efetua a determinagdo do teor
de umidade das amostras apos o equilibrio, geralmente, gravimetricamente (método estatico).
Nestes casos, os ambientes com diferentes umidades relativas para equilibrio das amostras sdo
preparados em dessecadores ou frascos herméticos. A umidade relativa do ambiente pode ser
dada por diferentes tipos de solugles salinas, acido sulfirico em vanas concentragdes, ou por
outras substdncias, como glicerol. Da-se geralmente preferéncia as solugbes saturadas de sais,
uma vez que permitem a manutengdo da umidade relativa constante com maior facilidade, pois
mesmo que absorvam ou percam umidade, a umidade relativa do ambiente ndo se altera, desde
que as solugdes ainda estejam saturadas.

Existem na literatura dados de umidade relativa em fungdio da temperatura para varias
solugOes saturadas de sais, destacando-se os trabalhos de GREENSPAN (1977), YOUNG
(1967), WEXLER e HASEGAWA (1954) e KITIC et al. (1986). Detalhes sobre a preparagio de
solugbes salinas saturadas e de solugdes de acido sulfirico, para serem utilizadas inclusive como
padrdes na calibragiio de instrumentos de medida de atividade de agua, sdo fornecidos por
JARDIM (1987).

Embora o método dos dessecadores seja muito trabalhoso e demorado, devido 2
simplicidade do mstrumental que exige e, principalmente, a reprodutibilidade dos resultados que
fornece quando adequadamente utilizado, € bastante comum na pratica. Este método consiste em
se colocar pequenas quantidades de amostras do produto em andlise num recipiente (dessecador
ou similar), no interior do qual, a umidade do ar e a temperatura se mantém constantes. Quando
se estabelece o equilibrio, apOs certo intervalo de tempo, entre o contettdo de umidade da amostra
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e o ambiente do recinto onde se encontra, a massa da amostra deixa de variar. Determina-se
entdo o teor de umidade da amostra e se obtém, dessa forma, um ponto da isoterma de sor¢io
(PENA, 1994).

A temperatura ambiente e para umidades do ar elevadas (acima de 85%), os tempos para
se atingir o equilibrio sdo altos, podendo chegar a vidrias semanas. Nestas condigbes, para
produtos bioldgicos, ocorrem modificagdes de estrutura e aparecimento de mofo, antes que seja
alcangado o estado de equilibrio. Visando diminuir a duragio do ensaio, tem-se proposto métodos
dindmicos de fluxo continuo.O método dindmico consiste essencialmente em forgar o ar, com
umidade relativa e temperatura controladas, a passar pela amostra até que ndo ocorra variagio de
massa da mesma. Dessa forma, se atinge o estado de equilibrio higroscopico num periodo de
tempo inferior aquele necessario quando se utiliza o método estético (dessecadores), nas mesmas
condi¢Ges de temperatura e umidade relativa (KNEULE, 1976; STRUMILLO e KUDRA, 1986).

No método dinimico descrito por KNEULE (1976), em vez de ar, se opera com uma
corrente de gas inerte, para se evitar influéncias oxidantes, conforme o esquema representado na
figura 27. Uma corrente de nitrogénio, procedente de um recipiente pressurizado, a, se dirige com
o auxilio de um distribuidor, b, a diversos frascos de lavagem, ¢, contendo solugdes salinas
saturadas. Devido aos tubos de vidros porosos destes frascos, se chega a alcangar uma
distribuigio a mais fina possivel, de forma que se mantenha a porcentagem de umidade
correspondente a cada solucdo salina. O baldo de widro, d, serve de recipiente estabilizador, no
qual podem se depositar as gotas de liquido suscetiveis de serem arrastadas eventualmente. A
amostra do produto examinado se encontra no tubo em U, e.

Um método dindmico similar € apresentado por STRUMILLO ¢ KUDRA (1986), no qual
o fluxo de ar com umidade controlada pode ser obtido borbulhando-o em soluc@es salinas
saturadas, ou através da mistura do ar saturado com uma corrente de ar seco. Uma aplicagéo
recente deste método € realizada por ESPINGSA, CUBILLO e MARTINEZ {1998), na obtencio

de isotermas de dessorc¢io sementes de Azadirachta indica A. Juss.

b a- entrada de gis
~ b- distribuider
¢- frasco de lavagem
com vidro poreso
d- recipienie de
estabilizacio
e- tubo em U que
contém a2 amostea

Figura 27. Determinag8o de isotermas de sorgdo, com gas inerte, por método dindmico
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2.4. PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTOS E METODOLOGIA DE SUPERFICIES DE
RESPOSTA

Um experimento constitui-se numa séric de testes nos quais sdo realizados
propositalmente variagdes nos pardmetros de controle do processo ou de uma operagdo
industrial, com o objetivo de observar ¢ identificar as variagdes na resposta. Assim, segundo
CARPINETT! (1996), através de experimentos estatisticamente planejados, pode-se determinar:

- quais as variaveis, ou fatores, do processo sdo mais influentes no(s) pardmetro(s) de resposta de
interesse, o qual se constitui na variave! dependente ou item de controle;

- os niveis de ajuste das vanidveis do processo influentes na resposta, de modo que a variabilidade
do parametro de resposta seja minimo,

- os niveis de ajuste das variaveis influentes do processo, de modo que o valor do resultado seja
proximo do valor nominal,

- 0s niveis de ajuste das varidveis influentes na resposta, de modo que o efeito das variaveis nio
controlaveis! seia reduzido.

Varios exemplos podem ser encontrados na literatura sobre as melhores combinagGes
entre variaveis e seus nivels, visando a otimiza¢fio do processo ou da qualidade dos produtos
(BOX, HUNTER e HUNTER, 1978; AKHNAZAROVA ¢ KAFAROV, 1982; MONTGOMERY,
1991; CLARKE e¢ KEMPSON, 1997; BARROS NETO, SCARMINIO e BRUNS, 1995;
MANSON, GUNST e HESS, 1989). Duas das técnicas usuais no planejamento, ou organizagio
dos experimentos, sdo os Experimentos Fatoriais e os Experimentos Fatoriais Fracionarios. Para a
analise dos dados, usa-se geralmente os Testes de Hipdtese e o quadro de andlise de vanidncia
(ANOVA).

Os experimentos fatoriais sdo especialmente utilizados quando se deseja estudar o efeito
na variavel de resposta, da combinagio de véarios fatores de controle. Um caso de projeto fatorial
é 0 2%, onde k representa o numero de varigveis, ou fatores, € 0 2 o nimero de niveis, ou valores
e qualidade que estas k variaveis podem assumir. No caso de projetos fatoriais completos
exigirem um grande nimero de combinagdes de testes experimentais, utiliza-se os projetos
fatoriais fracionarios, onde sio desprezados os efeitos de mais alta ordem, que, na pratica, ndo
influenciam significativamente a vanavel de resposta, podendo entdo ser descartados, diminuindo
consideravelmente o nimero de experimentos, o que é desejavel economicamente.

Os experimentos fracionarios, de acordo com BOX, HUNTER e HUNTER (1978) e
WERKEMA e AGUIAR (1996), sdo muito empregados nos estigios iniciais de experimentagio,
quando ha um nimero muito grande de fatores a serem pesquisados; sendo portanto, desejavel
avaliar, de forma mais superficial € com o minimo de tempo e custos, os efeitos de um
consideravel nimero de fatores sobre a variavel de resposta. Neste tipo de situagfo, € freqiente

que apenas alguns fatores exergam efeitos significativos sobre a resposta. Dessa forma, o objetivo

I definida como covaridvel (“covariate™) em MANSON, GUNST E HESS (1989).
2 um acrénimo de “Analysis of Variance”
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principal do experimento ¢ a identificagdo destes fatores, os quais devem ser analisados de forma
mais detaihada nas etapas seguintes do estudo, visando determinar a condigdo otima do processo,
que conduza a obtengdo de um valor ideal para a variave! de resposta.

Uma das técnicas de otimizagdo muito utilizada é a metodologia de superficies de resposta
(MSR)?, a qual baseia-se no emprego de planejamentos fatoriais e tem sido utilizada na
modelagem de muitos processos tecnologicos e industriais (BOX e DRAPER, 1987, KHURI! e
CORNELL, 1987).

A metodologia de superficies de resposta consiste de um grupo de técnicas usadas no
estudo empirico de relagdes entre uma ou mais variaveis de entrada e a resposta (BOX, HUNTER
¢ HUNTER, 1978). E uma técnica de otimizagio baseada no emprego de planejamentos fatoriais,
estabelecida inicialmente por BOX e WILSON (1951), e utilizada desde entdo com sucesso na
modelagem de diversos processos quimicos (BRUNHARA, BRUNS e KIECKBUSH, 1996,
CHUNG et al.,1996; ANDRADE, ROCHA Filho e TAQUEDA, 1998; TAQUEDA, COSTA e
FARIA, 1998; COSTA e FARIA, 1998).

De acordo com MONTGOMERY (1991), este conjunto de técnicas matemadticas e
estatisticas, sdo uteis para a modelagem de problemas nos quais a resposta a ser otimizada €
influenciada por varias variaveis. A superficie de resposta constitui-se na representac¢do
geométrica obtida quando a varidvel dependente é graficada em fung¢o de uma ou mais variaveis
de entrada quantitativas. Considerando-se que n fun¢des matematicas, f; (k = 1,2 ...n) existem
para cada uma das variaveis de resposta, yi, em termos de m varidveis de entrada, & (i = 1, 2...

m), representadas por.

e = fk €1, &2, - &) (24)

onde &4, &2, &5 ... £ denotam as variaveis independentes, ou fatores, de interesse.

A exata representaciio matematica desta fungdo (fi) ¢ desconhecida ou muito complexa.
Entretanto, esta fungfio pode ser representada por um polindmio de segundo grau ou modelo
quadratico, na forma da Equagiio 25, como uma aproximagio da verdadeira fungdo f,
geralmente para que seja possivel a obtengdo de uma estimativa mais precisa da condigio ideal de

operagdo de um processo,

k k 5 k-1 k (25)
Yk :bko + Z‘bkixi + Zbkiixi + 3 2 bkijxixj +e
i= i=1 i=1j=i4l
onde by, by, buii € b representam os coeficientes de regressdo constantes e x;, (i =1, 2, ..., k),

sdo as variaveis independentes codificadas, relacionadas linearmente a &; conforme Equagio 26,

2 ou RSM, sigla em Inglés para “Response Surfaces Methodology”
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& (26)

na qual & € o valor real da varidvel de entrada em unidades originais, &’ o valor central' em
unidades originais, e d; representa a metade diferenga entre os valores dos niveis baixo e alto de
E.. O termo e constitui-se num componente de erro aleatorio,

Os projetos compostos, 0s quais consistem de projetos fatoriais completos ou de uma
fracio do projeto fatortal, sdo detalhados em BOX e¢ DRAPER (1987) e em KHURI e
CORNELL (1987).

As formas mais frequentes das superficies de resposta dadas por modelos polinomiais de
segunda ordem, estdo ilustrados em BOX, HUNTER e HUNTER (1978). A identificagio do tipo
de superficie e da condi¢io oOtima de operagio do processo pode ser obtida através do
procedimento conhecido como analise candnica, que transforma o modelo quadratico em um
novo sistema de coordenadas. A metodologia utilizada na redugdo de modelos quadraticos para a
forma candnica visando a otimiza¢do de problemas estd descrita em COCHRAN e COX (1957),
AKHNAZARQOVA e KAFAROV (1982) e em MONTGOMERY (1991).

O projeto de engenharia e a eficiente operagdo dos equipamentos e do processo de
secagem sdo geralmente baseados em experimentos em planta piloto com ¢ matenal em estudo,
numa certa faixa de condigdes operacionais.

Segundo RAOUZEOQOS e SARAVACOS (1984), no método cldssico de experimentos, os
pardmetros (variaveis independentes) de um processo de secagem sdo variados um de cada vez,
mantendo-se os demais constantes, sendo a correspondente resposta (variavel dependente)
estimada por um método de medidas adequado. Essa abordagem apresenta a desvantagem de
requerer grande numero de ensaios experimentais no caso de experimentos multivariados, além de
apresentar himitagdes nas conclusdes, em consequéncia dos efeitos e de possiveis interagdes de
Varios pardmetros.

O planejamento estatistico de experimentos e a analise de varidncia proporcionam um
vantajoso meétodo para avaliagdo dos efeitos e interagles das varidveis operacionals mais
importantes do processo de secagem de varios materiais. A metodologia de superficies de
resposta € comumente empregada na analise de dados experimentais de secagem, resultando na
otimizagdo do processo.

Uma aplicagdo destas técnicas na compreensio dos fendmenos de transferéncia de massa
que ocorrem na desidratagiio osmotica em solugdes concentradas, foi realizada por SAUREL et
al. (1994a) utilizando tecidos de magds frescas, empregando metodologia de superficies de
resposta. O estudo foi completado em SAUREL e al. (1994b) para o caso de tecidos congelados

de macis, utilizando o mesmo procedimento estatistico.

! média entre os valores do nivel baixo e do nivel alto da varidvel original &,



Capitulo 2. Revisdo da Literatura 86

GUERRERO, ALZAMORA E GERSCHENSON (1996) otimizaram um processo de
preservagdo da qualidade de puré de banana baseado nas superficies de resposta, visando
minimizar as mudangas na colorag¢@io durante a armazenagem do produto por até 4 meses. Atraveés
de um modelo polinomial de segunda ordem, foi possivel estabelecer os valores 6timos das
varidveis operacionais de entrada (concentragio de bissulfito de sodio, temperatura de
armazenamento e tratamento térmico apds embalagem) para a manutengio da qualidade do
produto final.

As técnicas de planejamento fatorial e metodologia de superficies de resposta tém sido
empregadas para a otimizar a operagdo de secagem, minimizando o nimero de experimentos, em
sua maioria trabalhosos e dispendiosos, permitindo a otimiza¢cio do processo e melhorando a
qualidade dos produtos finais.

As citagdes a seguir exemplificam alguns trabalhos sobre a aplicagfo da anélise estatistica
em processos de secagem visando sua otimizacdo, ¢ obedecem a sequéncia:

autor (ano)

biomaterial secado

resuemo

RAQUZEQOS e SARAVACOS (1984)

Geléia de amido (amido de milho e glucose)

Utilizaram dois projetos fatoriais completos, sendo um 3° (sem glucose) e outro 3* (com todas as
varidveis iniciais), totalizando 54 e 93 corridas, respectivamente. As variaveis iniciais e suas
respectivas faixas de variag@o foram: temperatura, T (30°C - 50°C); contetdo de umidade inicial,
Xi (81%bu - 91%bu); espessura da amostra, L (2mm - 6mm) e conteiido de glucose, C (0
%solidos - 50 %solidos). A variavel de resposta estudada foi o tempo de secagem necessario para
a amostra atingir conteudo de umidade final igual a 30%bu. O processo foi conduzido em tinel de
secagem em escala de laboratorio (leito fixo), com a velocidade do ar mantida a 2m/s, sendo a
perda de massa do material medida continuamente em balanga acoplada ao sistema de secagem.
Foram propostos dois modelos polinomiais para o tempo, um para cada projeto fatorial, em
funcgdo das varidveis significativas. A anélise de varidncia para os dados experimentais demonstrou
a ordem de significancia dos efeitos principais (L, T, C, Xi), revelou a influéncia das interacdes
binarias (TL, XiL, CL, CT, TXi), e que as interagBes de ordem superior ndo possuiam
significdncia estatistica. A aplicagdo de analise de regressio resultou na obtencio de dois
polindmios (um para cada projeto) os quats podem ser usados para estimar o tempo de secagem

em fungdo dos efeitos correspondentes (principais e interagdes) estatisticamente significativos.

ZAKHIA, BOHUON e COLLIGNAN (1995)
Peixe (tilapia)
A modelagem da cinética de secagem de peixe usando uma combinagdo de metodologia de

superficies de resposta e modelos difusionais, foi desenvolvida através de um projeto composto
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central de 3 fatores e 5 niveis (com 3 repeti¢des no ponto central) totalizando 17 corridas
experimentais. As variaveis independentes e seus valores extremos foram: temperatura de
secagem (38°C - 70°C); umidade relativa (15% - 55%) e velocidade do ar de secagem (1,1m/s -
3,5m/s). As variaveis dependentes foram: tempo de secagem para a amostra atingir uma umidade
final igual a 15,8 %bu; coeficiente de difiisdo aparente e coeficiente convectivo de transporte de
massa. Utilizaram um secador convectivo de leito fixo com controle efetivo das variaveis
operacionais. A perda de massa era determinada continuamente em balanga de precisdo 0,lg,
sendo os dados transmitidos para um computador de processo. A cinética da secagem foi
expressa em termos da taxa de secagem versws contedo de umidade. O modelo polinomial
resultante do projeto experimental descreve adequadamente os efeitos no tempo de secagem e no
coeficiente aparente de difusio em diferentes condigdes de secagem, predizendo com boa
aproximagdo os dados experimentais dentro da faixa estudada. Concluiram que a combinagio das
duas metodologias (modelo difusional e metodologia de superficies de resposta) fornecem um
bom método de predigio de tempos de secagem.

MADAMBA (1997)

Alho

Visando a otimizag@o do processo de secagem de fatias de alho em camada delgada, realizou um
projeto composto central de 4 fatores e 2 niveis (com 3 repetigdes no ponto central) totalizando
27 corridas experimentais. As varidveis iniciais utilizadas e suas respectivas faixas foram:
temperatura, T (50°C - 90°C);, umidade relativa, UR (8% - 24%); velocidade do ar, v (0,5m/s -
1,0m/s) e espessura do material, L {2mm - 4 mm). As variaveis de resposta foram: valor CIE! ;
indice optico (IQ); razio de reidratacio (RR) e conteddo de umidade final (Xf), como
importantes atributos de qualidade do produto desitratado. Com o intuito de encontrar as
condigdes Otimas de secagem, utilizou a metodologia de superficies de resposta ¢ propds um
modelo polinomial de segunda ordem, o qual foi estatisticamente significativo para CIE e O,
enquanto que os modelos para RR e Xf demostraram ndo ter influéncia. Verificou que as
condigdes otimas de secagem foram obtidas para 70°C e material com 2mm de espessura, com 0s
valores preditos proximos dos valores experimentais das respostas. A analise de varidncia revelou
que T e L afetaram significativamente (ao nivel de 90% de confianga) CIE, I0 e RR. Concluiu

que os efeitos das varidveis v, UR ndo foram estatisticamente significativos.

ASCOTA (1997)
Soja

Estudou a qualidade mecénica de duas variedades de soja em relaciio a parimetros de secagem,

utilizando 2 projetos compostos centrais ortogonais em 2 blocos cada, 5 niveis (com 16

! Comission Internatinale de I’Eclairage: sistema padronizado de medigdio ¢ especificacio de cor, baseado em
{riestimulos (tom, croma e luminosidade).
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repeticdes no ponto central), totalizando 32 corridas experimentais. Com o objetivo de reduzir o
conteado de umidade de 20%bu para 10%bu, utilizou secador de leito fixo, sendo o material
disposto em cesto telado com aproximadamente 5cm de altura. As varidveis independentes e
respectivos limites para os dois blocos foram: temperatura (48°C - 164°C) e tempo de sccagem
(26h - 94h). A variavel dependente foi a percentagem de quebra (teste de resisténcia mecanica a
compressdo). Através de modelos polinomiais obtidos por meio da metodologia de superficies de
resposta, concluiu que as caracteristicas mecdnicas da soja sfo afetadas significativamente pela
temperatura e tempo de secagem e que a soja com caracteristicas mecanicas aceitaveis, pode ser
obtida apds a secagem na faixa de 50°C a 80°C para tempos de secagem inferiores a 10h, ou para
secagem abaixo de 50°C e tempos superiores a 60h.



CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIA PRIMA

3.1.1 Identificacao e Procedéncia

A escolha das amostras do material em estudo recai em sementes oriundas de plantagdes
racionais de um mesmo local, que tenham recebido os mesmos tratos culturais e que sejam
comprovadamente do mesmo tipo cultivar, para com isto minimizar a influéncia desses fatores na
concentragdo inicial de bixina, visando ter-se um material mais homogéneo em termos dessa
concentragdo e especificamente caracterizado.

A matéria prima utilizada sdo sementes de urucum (Bixa Orellana L), tipo cultivar Piave
Vermelha, fornecidas pela empresa Agroindustrial Biotropical Ltda. do Grupo dinamarqués CHR
HANSEN, sediada no municipio paraense da Zona Bragantina, Sdo Francisco do Pard, nordeste
do Estado, a qual possui uma fazenda de cultivo racional de urucuzeiros e atua nas areas de
producio e exportagdo de grdos e corantes de urucum e fornece material para extragio de
corantes as industrias processadoras da regido sudeste brasileira.

A cultivar utilizada neste trabalho, proveniente da Fazenda Ahité! da referida empresa, ¢
plantada com espagamento 7x3m e 7x2,5m com adubagio quadrimestral usando 150g de
monofosfato de amdnio ¢ 100g de cloreto de potassio, sendo adicionado 200g de calcario
dolomitico a cada 3 anos.

Com relagdo aos tratos culturais, € realizada uma poda a cada 2 anos, retirada de “erva de
passarinho” duas vezes por ano, limpeza (roga mecéanica) trés vezes por ano, rogadas manuais
duas wvezes por ano, aplicacdo de herbicidas (mecdnica e manual) uma vez por ano e
eventualmente controle de pragas e doengas (OLIVEIRA, 1998).

A distribui¢@o mensal da producdo de urucum na referida fazenda € apresentada na Tabela
18, na qual observa-se um maior volume de colheita na época da estiagem, compreendida entre
junho e novembro na zona Bragantina do Estado do Par4, avaliada no periodo de 1989 a 1997.

As sementes utilizadas neste trabalho foram colhidas nas safras do segundo semestre de

1996 e 1997, mais precisamente nos meses de agosto e outubro, respectivamente.

! Urncum, na Hngua dos indios Parecis (ANDRADE, 1926).
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Tabela 18, Distribuigdo da producdo de urucum na Fazenda Ahité

Meses ] Produgdo (%)
Junho 15,5
Jutho 11,9
Agosto 16,6
Setembro 6,5
Outubro 15,9
Novembro 12,3
Dezembro 8.5
Janeiro 2,0
Fevereiro 1,0
Margo 0,9
Abril 3,1
Maio 5,8

Fonte: Agroindustrial Biotropical Ltda.

De acordo com OLIVEIRA (1998) o tipo cultivar Piave Vermelha representa cerca de
15% da producdo da fazenda, ocupando uma area plantada de 135 ha.

3.1.2. Caracterizaciio Quimica

Foram realizadas algumas analises quimicas para se determinar a composi¢do centesimal
dos principais componentes das sementes de urucum, cultivar Piave Vermetha, efetuadas por
métodos padronizados. O conteddo de umidade, pgpteinas, cinzas e lipidios, sdo baseados nos
métodos analiticos do Instituto Adolfo Lutz. O teor de carboidratos é estimado por diferengas, e a
concentracdo de bixina pelo método do KOH descrito neste capitulo no item 3.2.3. As analises
efetuadas e as referéncias metodologicas estdo indicadas na Tabela 19,

Tabela 19. Analises quimicas, métodos e referéncias.

Analise Referéncia
Umidade Aquecimento direto em estufa a 105°C. Norma Analitica 4.5.1
(INSTITUTO Adolfo Lutz, 1985).
Proteina Meétodo Kjedahl (N x 6,25). Norma Analitica 4.12
(INSTITUTO Adolfo Lutz, 1985).
Cinzas Residuo por incineragio em mufla a 550°C. Norma Analitica 4.6
(INSTITUTO Adolfo Lutz, 1985),
Lipidios Extragdo por solvente em aparelho Soxhlet. Norma Analitica 4.10
(INSTITUTO Adolfo Lutz, 1985).
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3.1.3. Operacdes de pré-processamento

Os experimentos foram realizados com sementes de urucum adequadamente colhidas e
por ocasido da safra do produto (ver Tabela 18), dentro da metodologia adotada pelo sistema de
produgdo.

As sementes chegaram ao laboratorio em sacos de 30 kg dentro de 24 horas apds a
colheita, sem terem recebido qualquer pré-tratamento, a ndo ser o descachopamento (retirada
mecidnica das capsulas) e leve aeragiio. Foram entdo submetidas aos processos de limpeza e
classificagdo, utilizando-se aeragdo, peneiramento e inspecdo visual. Apos isso, foram
acondicionadas em sacos de 2 kg de papel Kraft, envolvidas em sacos plasticos e armazenadas em
freezer a -5°C e 85% de umidade relativa, para posterior processamento.

Para a primeira fase dos experimentos, conforme o planejamento fatorial fracionario, as
amostras sofreram pré-secagem de 40 minutos a 60°C e vazdo do ar de secagem de 36x10™ kg/s,
com o objetivo de simular diferentes niveis para a variavel teor inicial de umidade das sementes.
Através deste procedimento, conseguia-se os niveis mais baixos do contedo de umidade de

entrada das sementes in natura,

3.1.4. Andlises Preliminares

Do material recebido sfo retiradas amostras, em triplicatas, para as analises preliminares
de teor de umidade e contelido de bixina, realizados pelo método da estufa a 105°C + 1°C por 24h
e pelo método do KOH, respectivamente. Tais procedimentos visam estabelecer apenas um
controle do material recebido do produtor, com o intuito de manter-s¢ a homogeneidade e a
qualidade da matéria prima. Com o objetivo de se verificar a influéncia das condi¢des da
armazenagem prévia das sementes de urucum no comportamento da secagem, foram realizados
alguns ensaios com as sementes /n natura, nas mesmas condigdes operacionais das corridas
experimentais estabelecidas pelo planejamento estatistico, ndo havendo diferengas significativas

entre 0s comportamentos caracteristicos das curvas de secagem obtidas.

3.1.5 Caracterizacio Fisica

O conhecimento das propriedades termofisicas das sementes utilizadas ¢ fundamental para
o estudo deste material, principalmente na modelagem do processo de secagem. Como
informagdo complementar deste estudo, sdo determinadas experimentalmente as seguintes
propriedades: massas especificas aparente e real, didmetro, esfericidade e capacidade calorifica,
como também a porosidade do leito de sementes.

0Os métodos empregados na medida de cada propriedade de interesse e as respectivas

referéncias, estio indicados na Tabela 20.
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Tabela 20. Propriedades termofisicas do urucum, métodos e referéncias

Propriedade Método Referéncia
Didmetro médio Técnica de Peneiramento McCABE; SMITH; HARRIOTT
(1993)
Esfericidade Razdo entre didmetros dos circulos PECANHA ¢ MASSARANI
INSCFILOS e CIrcunscritos ao contorno (1986)

da proje¢do da particula.

Massa especifica Picnometria KEEY (1992)
aparente
Massa especifica real Picnometria de comparagio KEEY (1992)
{(tolueno)
Porosidade do leito Relagdo entre massas especificas KEEY (1992)
real e aparente
Capacidade calorifica Misturas calorimétricas ALVARADO e MORENO
(1987)

O didmetro foi estimado como o didmetro médio de Sauter, considerando-se o didmetro
da particula (sementes de urucum) igual ao didmetro médio de abertura das malhas das peneiras

do sistema padrio Tyler, conforme a metodologia de analise granulométrica por peneiramento.
3.2. MEDIDAS EXPERIMENTAIS NO PROCESSO DE SECAGEM
3.2.1 Determinac¢io das massas e temperaturas das sementes

As massas das sementes a serem processadas, sio determinadas experimentalmente em
balanga eletronica Gehaka - modelo BG 8000 com precisdo de 0,1g. Suas temperaturas antes e
depois da secagem, s3o medidas calorimetricamente em bulbo térmico isolado, contendo um
sensor tipo K, com indicador de temperatura em °C modelo Salvterm 700K-Salcas. A massa de
sohido seco, apods a secagem em leito fixo, necessario ao calculo dos teores de umidade e de taxa
de secagem em base seca, ¢ determinada diretamente em estufa com circulacio de ar forgada, a
105 £ 1°C por 24 horas. Utiliza-se a estufa secadora-esterilizadora Fabbe com regulador de
temperatura, estavel na faixa de 80 a 200°C.

3.2.2 Determinacio da vazio massica do ar de entrada

A determinacfo da vaz@o madssica do ar de entrada no leito € obtida conhecendo-se as
velocidades do escoamento de ar no tubo de acoplagem do leito de vidro a unidade basica de
secagem através da medida com tubo de Pitot (ver Figura 37). Apos a verificagdo do perfil de

velocidade do ar na segdo transversal do tubo, para cada condi¢do experimental, fixa-se o tubo de
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Pitot na regido indicativa da velocidade média do escoamento. As velocidades médias do ar (vy)
sdo obtidas diretamente através da leitura da diferenga de pressio (AP) dadas em mm H;0, pelo

micromanometro MDC FCO01 - Fuerness controls Ltda - England, escalas variaveis de -30 a 30
mmH;0O e -100 a 100 mmH,0, conforme metodologia recomendada em CHEREMISINOFF
(1979) e MUNSON, YOUNG, OKIISHI (1997), utilizando a equagio:

24P @27
\
8 Pg

De acordo com a distancia entre a reducgdo gradual da se¢@o quadrada para a circular e a

localizagdo do tubo de Pitot, estariamos ainda no limite da regido de entrada, conforme a
Equagdo 28 para o adimensional de comprimento de entrada (MUNSON, YOUNG e OKIISHI,

1997):

%f:a«aa% (28)

A faixa para o comprimento de entrada com os dados experimentais deste trabatho é de
1,41 a 1,85m para as vazdes de 0,007 e 0,036 kg/s, respectivamente. Verifica-se que com os
valores fornecidos pela Equagiio 28 nfo se atinge a regido de escoamento plenamente
desenvolvido, para o qual a velocidade do ar seria fungio apenas do raio do tubo, pois a distdncia
da redugdo gradual ao ponto de medida de velocidades é de apenas 70cm. Contudo, pelo perfil de
velocidade experimental obtido, constata-se a eficiéncia do direcionador de fluxo colocado no
tubo de acoplamento a saida da reducio gradual, conforme ilustrado na Figura 30.

A determinagio da vazdo massica € realizada por meio da equagdo

29)

onde S € a drea da se¢do circular perpendicular ao fluxo e py, dado pela Equagio 30, representa a
massa especifica do ar Gimido em fungio do volume especifico (vy) ¢ da razdo de umidade do ar
(Y), estimadas numericamente através das subrotinas de célculo de propriedades psicrométricas
do ar imido Psi.bas e Winpsi, desenvolvidos respectivamente por FARIA (1986) e PENNA Ir.
(1994), para cada ponto de estado, dado pelas leituras de Ts e Tu fornecidas por psicrémetros
instalados & entrada e saida do leito de sementes (ver Figuras 32 e 33).

B 1+Y (30)
Pg = v

3.2.3. Métodos de Andlise de Bixina

Com o objetivo de se padronizar no pais uma metodologia de andlise das sementes de

urucum, foi criado um grupo de estudos durante o I Seminino de Corantes Naturais para
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Alimentos’, que conseguiu uniformizar as metodologias existentes e apresentar os resultados no
11 Seminario de Corantes Naturais para Alimentos?. Foram entdo estabelecidos dois métodos
para a determinagdo do teor de bixina em grios de urucum: Método do Cloroférmio e Método
do KOH. O primeiro método utiliza cloroformio em  sementes moidas e o segundo utiliza

solugdo de KOH em sementes inteiras, conforme descrigdo a seguir:

Método do KOH
Pesar com precisdo de mg, cerca de 25g de amostra em um erlenmeyer de 500ml..

Adicionar 150mL de solugio de KOH a 5% fervente. Aquecer até ebulicdo mantendo-a por
um minuto. Esfriar em agua corrente. Filtrar através de 3 de vidro para um baldo volumétrico de
1000mL e lavar o residuo com 100 mL de agua destilada, Repetir o processo de lavagem por
mais sete vezes. Completar o volume com agua destilada. Retirar uma aliquota de 2ZmL  desta
solugdo e transfenir para um baldo volumétrico de 1000mL., completando-o com solugdo de
KOH a 0,5%. Fazer a leitura em espectrofotdmetro a 453nm, em célula de 1 cm de percurso
optico, usando como branco a solugdo de KOH a 0,5%.
A concentragio de norbixina é encontrada usando o coeficiente especifico de extingio:
E[” =3473

O teor de norbixina encontrado multiplicado pelo fator 1,037 ¢ igual ao teor de bixina na

amostra.

Método do Cloroformig:;

Amostrar 100g de sementes e moer em um moinho de facas ou equivalente. Pesar com
precisdo de mg, cerca de 2g da semente moida e transferir para um erlenmeyer de 300 mL.
Adicionar 100 mL de cloroformio e agitar vigorosamente durante 3 minutos. Filtrar através de 13
de vidro, recebendo o filtrado em baldo volumétrico de 250 mL. Retornar o residuo e a )3 de
vidro e reextrair com 30 mL de cloroférmio. Filtrar através de |4 de vidro, recebendo o filtrado
no mesmo baldo volumétrico. Repetir o procedimento de extragio com mais 30 ¢ 30 mL de
cloroférmio ou até a completa extragdo dos pigmentos. Completar o volume com cloroformio.
Retirar uma aliquota de 10 mL e diluir com cloroformio em baldo volumétrico de 100 mL.

Tracar o espectro de absorbancia de 350 a 550 nm, em espectrofotémetro, em céiula de 1
cm de pecurso optico. Fazer a leitura a 470 nm, usando cloroférmio como branco.

A concentragio de bixina é encontrada usando:

E}% = 2826
I

| Realizado em Campinas - SP, ITAL, 1988,
2 Realizado em Campinas - SP, ITAL, 1991,
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E observado por YABIKU ¢ TAKAHASHI (1991) que o método utilizando solugdo de
KOH apresenta sempre resultados inferiores em relagio ao método que utiliza cloroformio.
Também foi observado que essa variagdo entre os dois métodos é constante, sendo, portanto,
possivel de ser corrigido com a introdugio de um fator de corregio.

Esse fator de corre¢do foi estabelecido através de analises realizadas por dez laboratérios
participantes, a nivel nacional, em cinco amostras de sementes de urucum, pelos dois métodos em
questdo. O fator de corregdo final foi 1,1601. Assim, deve-se multiplicar por 1,1601 o teor de
bixina encontrado pelo método do KOH para se equiparar ao teor de bixina obtido pelo método
do cloroférmio.

O método utilizado neste trabalho para a determinagdo dos teores iniciais e finais de bixina
durante o processo de secagem ¢ o método do KOH, pela sua precisio e por necessitar de menor
quantidade de amostra.

Para a determinagdo do conteido final de bixina apds a secagem em leito fixo, eram
coletadas cerca de 60g de sementes ao término de cada corrida experimental para as andlises, em
duplicatas, dos teores de corantes existentes, Essa massa retirada do leito era proporcionalmente
computada em fun¢io da umidade perdida pelas sementes remanescentes, na determinagdo da
massa de solido seco, para ndo haver descaracterizagdo na obtengdo dos dados experimentais.
Nos anexos C e D estdo tabelados os valores desses teores e a percentagem de degradagio
sofrida pela bixina durante o processo de secagem em leito fixo.

Verifica-se que os teores de bixina das sementes utilizadas na primeira fase dos
experimentos possuia valor mais elevado do que os encontrados na fase final do trabalho. Este
fato pode estar relacionado com a época de colheita das sementes, que foram realizadas em
diferentes safras, com intervalo de aproximadamente 1 ano entre elas.

q,

. _— 1% - \ _
O coeficiente de extingio, [ C;, ¢ comumente utilizado e corresponde a extingdo de 1 %

de solucdo em 1 cm de percurso Optico em um dado comprimento de onda.
A quantidade de bixina em percentagem, em fungdo da absor¢io lida em
espectrofotdmetro, pode ser estimada pela Equagdo 31:

Abf_V
B; (%) = —2—1,037 G
E

Mgg

na qual: Ab = absorbancia, adim; fp = fator de dilui¢do (500), adim.; V = volume inicial do extrato
(1000mL); E = Coeficiente especifico de extingdo (3473), adim.; mss = massa da amostra seca
(g); 1,037 = fator de conversdo

Na analise da amostra, a concentragio de bixina ¢ determinada medindo-se a absorbéncia,
Ab, em cubeta de 1 cm de percurso Optico, levando-se em conta ¢ volume inicial do extrato, V
(mL) e todas as diluicdes efetuadas, para que a leitura da absorbéncia seja feita no intervalo de 0 a

1. A medida da absorbincia € realizada em espectrofotdmetro GBC 916 UV/Vis.
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3.2.4 Obtencio das Isotermas de Dessor¢iio

As amostras de sementes, para a realizagdo dos ensaios de equilibrio higroscépico visando
a constru¢io das isotermas de dessor¢do, sdo retiradas do ambiente sob refrigeracio em
condigBes controladas, o qual propicia excelente conservacdo do material e um teor de umidade
inicial adequado para a obtengdo experimental dos pontos de equilibrio, dispensando processos
adicionais de reumidificagio.

As isotermas de dessorgdo sdo determinadas pelo método de aproximagdo gravimétrica
estatico, através da exposicio das sementes a ambientes com umidades relativas controladas por
meio de solugdes salinas saturadas, a dadas temperaturas (GAL, 1975, PENA, RIBEIRO e
GRANDI; 1995). Sdo utilizados frascos de vidro de 500 mL, contendo 80 mL de solugdes
saturadas, gerando ambientes com umidades relativas na faixa de 5 a 79%, conforme indicado na
Tabela 21.

Tabela 21. Umidades de equilibrio geradas por solugdes aquosas saturadas,

Substidncias | Temperatura | Umidade Relativa de Referéncia
(°C) Equilibrio (%)
NaOH 15 9,59 GREENSPAN (1977)
35 6,92 GREENSPAN (1977)
40 6,26 GREENSPAN (1977)
LiCl I5 11,30 GREENSPAN (1977)
35 11,25 GREENSPAN (1977)
40 11,21 GREENSPAN (1977)
80 10,51 GREENSPAN (1977)
CH;COOK 15 23,40 GREENSPAN (1977)
35 23,00 ROCKLAND (1960)
40 23,00 ROCKLAND (1960)
MgCl,.6H,O 15 33,30 GREENSPAN (1977)
35 32,05 GREENSPAN (1977)
40 31,60 GREENSPAN (1977)
80 26,05 GREENSPAN (1977)
K,CO; 15 43,20 GREENSPAN (1977)
35 41,50 YOUNG (1967)
40 40,00 ROCKIAND (1960}
NaNO, 15 66,50 YOUNG (1967)
35 62,80 YOUNG (1967)
40 61,50 CARR e HARRIS (1949)
NaCl 15 74,13 GREENSPAN (1977)
35 74,87 GREENSPAN (1977)
40 74,68 GREENSPAN (1977)
30 76,29 GREENSPAN (1977)
LiBr 80 5,20 GREENSPAN (1977)
NaBr 80 51,43 GREENSPAN (1977)
NaNQO; 80 65,22 GREENSPAN (1977)
KCl 80 78,90 GREENSPAN (1977)
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As amostras sdo colocadas em pequenos recipientes de polietileno e introduzidos em um
suporte adequado nos frascos de 500 mL, de modo a ficarem suspensas. Amostras de 1 = 0,05g
de sementes de urucum s3o pesadas, em triplicata, utilizando-se balanga analitica Chyo modelo
200L. Os frascos sio acondicionados em estufa incubadora para DBO' - Quimis, modelo
315.D16, faixa de trabalho (0 a 50°C), precisio + 0,3°C; a 15+ 03°C; 35+ 0,3°Ce 40 £ 0,3°C ¢
em estufas termostatizadas de esterelizacio e secagem a 80 + 1°C (modelo De Léo, faixa de 20 a
120°C, precisdo + 1°C). Uma representagio esquematica do recipiente com o suporte contendo a
amostra € o arranjo experimental utilizado na obtengio das umidades de equilibrio, estdo
indicados nas Figuras 28 e 29, respectivamente.

Tampa

— Frasco de polistileno

Recipiente de vidro —

{500 mlL) _ Amostra (1+0,05)

Suporte —

A | Solucao aquosa Salurada
(80 mL)

Figura 28. Detalhe do recipiente e do suporte contendo a amostra

Foto: R.F. Neves

Figura 29. Recipiente com amostra para determinacdo de umidade de equilibrio

! Demanda Bioquimica de Oxigénio.
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O processo € acompanhado através de determinagdes sucessivas da massa das amostras em
intervalos de 48h, até o equilibrio, alcangado quando ocorre a constincia no valor das massas
para trés pesagens consecutivas. Durante esse periodo, ¢ realizada uma inspe¢do visual das
amostras, com o propdsito de verificar possiveis alteragdes, principalmente crescimento de
fungos e/ou escurecimento das sementes.

Apos alcangado o equilibrio, o conteddo de umidade de equilibrio das amostras ¢
determinado em estufa a vacuo (Fanem, modelo 099 EV) a 65°C e 650mmHg, até massa
constante.

3.2.5. Ajuste do Modelo GAB

Os dados experimentais das i1sotermas de dessorcdo de sementes de urucum a 15°C, 35°C,
40°C e 80°C sdo ajustadas ao modelo de GAB (Equag@o 16) e suas constantes caracteristicas
determinadas através da técnica de regressdo ndo-linear, utilizando-se o aplicativo Statistica®
(Statsoft, Inc.-USA) versdo 5.0 através do método Quasi-Newton. Os critérios usados para se
avaliar a exceléncia do ajuste sdo os valores do coeficiente de regressdo e o desvio médio relativo,
P, dado pela Equagio 32:

100 7 jve—~y 32
p 100 I fre-vi (32)
T i=1 W

na qual 1 representa o nimero de experimentos, ve e vy sdo os valores experimentais e preditos,

respectivamente. De acordo com AGUERRE, SUAREZ, VIOLLAZ (1989) e MATOS e
ANADON (1995) um bom ajuste, para fins praticos, deve ser considerado para valores de
P <10%.

3.2.6 Determinacfio dos Calores Isostéricos Liquidos e Integrais de Sorgiio

Os resultados para os calores liquidos de sorgdo de sementes de urucum cultivar Piave
vermelha, foram obtidos através dos resultados da lineariza¢do da equagfio de Clausius-Clapeyron
(Equacdo 21), com os valores de qgst resultantes da multiplicagdo dos coeficientes angulares das
retas de inclinagiio (-qst/R) obtidas para cada valor de temperatura e umidade relativa gerada pelo
modelo de GAB, pelo valor da constante universal dos gases R, conforme mencionado no item
2.3.6 . De posse dos valores de gst, os calores integrais, Qst, sdo estimados pela Equagio 22,
conhecendo-se o valor médio da entalpia de vaporizagio da agua pura, para a faixa de

temperatura de interesse.
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3.3 EQUIPAMENTO PARA A SECAGEM EM LEITO FIXO

A condugio do processo de secagem experimental das sementes de urucum ¢ realizada
através de um prototipo de secador de leito fixo projetado e construido neste trabalho, tendo
como base uma unidade adaptada capaz de movimentar e aquecer ¢ ar, fabricada pela P, A.
Hilton Ltda. - England. Este equipamento basico consiste de um duto de 254 c¢m de segio
quadrada, contendo um soprador centrifugo com controle de velocidade do rotor, capaz de
movimentar o ar até o leito de sélidos, com varia¢do de sua velocidade. Compde o sistema, dois
pares de resisténcias elétricas de 2 kW e 1kW cada, distribuidos ao longo da unidade, as quais
propictam o aquecimento do ar utilizado como agente de secagem.

Adaptado a esta unmidade, encontra-se o secador de leito fixo, acoplado por meio de
redugio gradual com mudanga da se¢do quadrada para circular com 7,5 cm de didmetro interno e
1,35 m de comprimento, construida em ago inoxidavel e isolada termicamente com fibra de vidro,

com angulagdo de 90°, raio curto, conforme ilustrado na Figura 30.

Figura 30. Esquema da se¢do de acoplamento entre a unidade basica ¢ o leito fixo
1 - Se¢do de saida da unidade basica (quadrada, lado = 25,4 cm)
2 - Redugfio gradual com mudanga de se¢do (circular, didmetro = 7,5 cm)
3 - Direcionadores de fluxo
4 - Encaixe do tubo de Pitot
5- Acoplamento a base do leito.
— diregdo do escoamento do ar
+2| isolamento térmico (fibra de vidro) com protegdo externa de aluminio

corrugado.

O corpo do leito secador € constituido em vidro pirex, contendo dispositivos para medidas
de temperatura de entrada e saida do ar, como também para amostragem de ar para avaliagio de
suas propriedades psicrométricas, as quais variam ao permear o leito de sementes. O equipamento
dispde de um cesto cilindrico telado, construido em ago inoxidavel, no interior do qual sdo
depositadas as sementes de urucum, ficando entdo sujeitas ao contato do ar de secagem, através

do leito a partir de sua base e pelas laterais do dispositivo (Figura 31).
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Este cesto, que constitui-se no leito propriamente dito, possui didmetro interno 12,5 cm e
altura 25,5 cm e uma capacidade volumétrica total de 3,13 litros. No momento das corridas
experimentais, fica suspenso no interior do corpo cilindrico de vidro, conectado a4 uma balanga
eletronica Gehaka BG 8000 com sensibilidade 0,1g, a qual indica continuamente o decréscimo da
massa do material no decorrer do processe de secagem.

Completam o arranjo experimental, um exaustor colocado lateralmente proximo & balanga,
com 0 objetivo de arrefecimento do ar de secagem a saida, para que o mesmo nfo aquega em
demasia a base da balanca, a qual se encontra parcialmente protegida do calor por um anteparo de
madeira.

e o
SR
' Foto: R. T. Neves
Figura 31. Leito em ago inoxidavel contendo amostras

A instrumentagdo do prototipo consiste em um tubo de Pitot engastado na tubulaciio de
ago inoxidavel acoplado ac micromandmetro anteriormente especificado, utilizado para a
indicag@io da velocidade e da vazio massica do ar de entrada; e de dois sensores de temperatura
constituidos por termopares tipo K (cobre-constantan) com indicadores em °C, necessarios para
indicar as temperaturas de entrada e saida do ar de secagem.

A aplicacio de psicrémetros para a determinagio das propriedades psicrométricas do ar
em processos de secagem esta recomendado em ROCHA e FARIA (1992). Desta forma, na
entrada e saida do leito, a unidade dispde de dois psicrémetros construidos neste trabatho
conforme recomendagdes da ASHRAE (1996) com a finalidade de medir as variagdes das
propriedades psicrométricas do ar de secagem. O psicrémetro a saida do leito esta conectado a
uma bomba de vacuo modelo Marconi/MA-058, com pressio negativa de 700 mmHg,
succionando o ar de saida, de modo a manter uma velocidade adequada (> 5m/s) ao passar pela
mecha Gmida, para que o termometro indique sua temperatura de bulbo (mido com um erro
minimo (WEXLER ¢ BROMBACHER, 1951).
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As condigOes ambientais antes, no decorrer e apos o processo, sio monitoradas através de
termOmetros de maxima e minima (Incoterm), e através de termohigrometro modelo Sundo,
4463HT, faixa de trabalho 0 a 40°C e 0 a 100% de umidade refativa. O arranjo experimental
completo esta esquematizado na Figura 32.

I - controle de velocidade do soprador 14 - bomba de vacuo

2 - soprador centrifugo 15 - exaustor

3 - controlador de poténcia 16 - balanga eletronica de precisiio
4 - par de resisténcias de 2 kW 17 - camada de sementes

5 - par de resisténcias de 1 kW 18 - cesto (leito)

6 - tubo de Pitot 19 - corpo do leito secador

7 - micromandmetro 20 - termometro de maxima e minima
8 - distribuidor de ar 21 - termohigrémetro

9 - cimara plenum 22 - telas difusoras de ar

10 - medidor de temperatura do ar de entrada 23 - unidade basica de secagem

11 - medidor de temperatura do ar de saida 24 - se¢do de acoplamento ao leito
12 - pstcrémetro (Ts e Tu a entrada) 25 - anteparo

13 - psicrémetro (Ts e Tu a saida) - fluxo de ar

Figura 32. Esquema do prototipo do secador de leito fixo desenvolvido neste trabalho
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A Figura 33 mostra um aspecto do letto de sementes de urucum durante uma corrida
experimental.

2

Foto: RF. Neves

Figura 33. Aspecto do leito de sementes de urucum

3.3.1. Modo operacional e método de mediciio das varidveis no equipamento

O modo de operagio do protétipe de secador e o método de medicio das variaveis
operacionais na condugfo do processo de secagem do material esta descrito a seguir, tomando
por base a Figura 32.

Ar fresco € admitido no prototipo, insuflado pelo soprador [2], com o controle da vazéo
realizado por meio de um transformador [1] que permite a variagio da velocidade do rotor do
soprador. A velocidade média e a vaz8o mdssica do ar sdo determinadas através do tubo de Pitot
{6], em fun¢fo da queda de pressdo indicada no micromandmetro [7].

O ar de entrada ¢ entdo aquecido até a temperatura conveniente, conforme os limites
especificados no planejamento de experimentos para cada corrida. O aquecimento pode ser
obtido através dos pares de resisténcias elétricas de 2kW [4] ou dos pares de resisténcias de TkW
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[5] os quais podem ser actonados individualmente ou em conjunto, para se obter as temperaturas
desejadas de entrada lidas no medidor [10]. O ajuste fino da temperatura é obtido pelo
controlador de poténcia [3] acoplado as resténcias elétricas de 2kW [4]. A saida do leito, a
temperatura do ar ¢ indicada no medidor [11], sendo arrefecido pelo exaustor [15], para que a
elevagdo da temperatura abaixo da balanga [16] ndo altere a leitura da massa. A razdo de umidade
e demais propriedades psicrométricas do ar na entrada e saida do leito, sdo obtidas a partir da
leitura das temperaturas de bulbo seco e bulbo timido nos psicrometros [12] e [13], utilizando-se
subrotinas para o calculo numérico das propriedades temodindmicas do ar imido (FARIA, 1986;
FARIA ¢ CASTRO, 1991; PENNA Jr, 1994), considerando-se que o processo ocorra a pressdo
de 101,325 kPa (1 atm).

O ar, passando através das telas [22] para uniformizagio do fluxo e em condi¢des
propicias para promover a secagem do matenal, flui entdo através do leito fixo de solidos [17].
Estes, dispostos em camada espessa dentro do cesto telado [18], recebem o fluxo de ar
ascendente com uma vazdo adequada para ndo haver movimentagio do leito,

Os teores iniciais de bixina do material utilizado sdo determinados conforme o método de
analise do KOH descrito anteriormente. As curvas de secagem sio obtidas experimentalmente,
com base na determinag¢do do decréscimo da massa do material com o tempo, utilizando-se a
balanca [16] com precisdo de 0,1g e crondmetro, para uma dada condi¢io de experimento. As
curvas de taxa de secagem sdo obtidas por denvagdo dos dados experimentais de contetido de
umidade versus tempo.

As experiéncias s3o realizadas descontinuamente (batelada), sendo coletadas amostras de
sementes ao final da secagem, com o objetivo de se determinar a variagio da concentragdo de
bixina e de temperatura. A massa de solido seco € obtida diretamente em estufa a 105 °C durante
24 h. A temperatura inicial e final dos sélidos, é medida calorimetricamente, utilizando-se
termopares tipo K, acoplados a milivoltimetro digital. As propriedades psicrométricas do ar fresco
sdo determinadas a partir da leitura da umidade relativa e temperatura de bulbo seco indicadas no
termohigrometro [21]. A vanagdo de temperatura ambiente durante o decorrer do experimento
sdo indicadas no termdmetro de méxima e minima [20]. Para o calculo da area do leito de
sementes expostas & secagem, considera-se a area lateral do leito (area lateral do cilindro),
tomando-se as alturas da sementes, de acordo com cada condigdo experimental, somando-se
ainda as areas circulares de entrada e saida perpendiculares ao fluxo de ar, em fungdo do raio

interno do leito (cesto), conforme a Equagio 33:
A =2nr’ + 2neH (33)
onde:

r = raio do leito {6,25 cm)

H; = altura do leito de sementes, cm.
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As curvas de secagem, de taxas de secagem e as curvas caracteristicas (Xr versus t, Xrc
versus t, Wr versus Xr e Wr versus Xrc) sdo construidas a partir dos dados do perfil de perda de

massa em fungdo do tempo obtidos diretamente no processo de secagem, utilizando as equagdes:

X(%bs) = (m]xoo M
W= _ M dX 3)
A dt
Wr = (34)
Wer
Xr = X-~Xe (35)
Xi - Xe
Xrc = mz("_xf’_. (36)
Xcr — Xe

Para a determinagfo das curvas de taxas de secagem (taxa de secagem em fungo do teor

dX
de umidade e taxa de secagem em fun¢do do tempo), a quantificagio da derivada (E} fo1 obtida

ajustando-se os dados experimentais da curva de secagem (X versus t) as equagdes da reta e de
Page (PAGE, 1949), dadas respectivamente pelas Equagdes 37 e 38, de acordo com o
comportamento da relagio entre o teor de umidade do material e o tempo ser linear ou néo.

X =a+bt (37)
X = 2t? (38)
Nestas equages, a e b s#o constantes obtidas no ajuste dos modelos. As umidades de

equilibric para cada condigdo experimental foram determinadas com base nas isotermas de

dessorgiio ajustadas ao modelo GAB, em fungio do estado psicrométrico do ar de entrada.
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3.4. PROJETO EXPERIMENTAL
3.4.1 Projeto Fatorial Fracionario

Na secagem convectiva em leito fixo efetuada neste trabalho, a razdo de umidade do ar €
um pardmetro ndo controlavel, podendo somente ser medida através de psicrometros instalados
no leito ou por termohigrometro localizado no ambiente proximo ao equipamento.

As variaveis controlaveis, que a principio podem ter relevancia no comportamento da
secagem do material sdo as relacionadas ao ar (temperatura e vazdo massica), aos solidos (teor
inicial de umidade, carga ou altura do leito) e ao processo (tempo de secagem).

As sementes de urucum secadas devem manter teores de umidade e bixina finais
compativeis com os padrdes e qualidade do produto. S3o geralmente armazenadas na planta
industrial para posteriormente serem processadas para a obten¢do de corantes. Assim, tomam-se a
principio estas como varidveis de resposta e verfica-se quais as variaveis iniciais isoladas e/ou
combinadas que tém significincia estatistica nas respostas consideradas.

Apods uma prnimeira analise, € possivel realizar-se a otimizagdio do processo com as
variaveis de entrada selecionadas de maior efeito para as respostas, através da Metodologia de
Superficies de Resposta.

A andlise do processo ¢ inicialmente realizada através do Projeto Fatorial Fracionéario, 2°'
com resolugo V (cinco). As varniaveis de entrada selecionadas para o experimento € seus
respectivos niveis estdo listados na Tabela 22, A analise completa com as cinco variaveis de
entrada consideradas geraria 2° = 32 experimentos; dessa forma optou-se, por questdes
econdmicas, pelo processo fracionirio o que nio compromete as conclusdes a respeito da
influéneia dos fatores operacionais na varnavel de resposta.

Tabela 22. Varidveis de entrada e respectivos niveis para o projeto fracionario de experimentos

Vanaveis Orniginais Variaveis Nivels
{notagdo) Codificadas Baixo (-) Alto (+)
Temperatura do ar (Tg) A 40°C 80°C
Vazdo massica do ar (G) B 14x10° kg/s 36 x107 kg/s
Tempo de secagem (t) C 2h 4 h
Carga de sementes (m) D 0,5 kg 1 kg
Teor inicial de umidade das sementes (Xi) E 33,2 %bs 422 Y%bs

. . N 5 . . .
O Projeto Fracionario 2°" conduz a apenas 16 corridas experimentais com o gerador E =

ABCD, para uma mesma amostra, realizadas de forma aleatoria. S3o realizadas 5 repetigdes
aleatoriamente, totalizando 21 corridas, com objetivo de aumentar os graus de liberdade para
melhor estimar o erro (BOX, HUNTER e HUNTER, 1978). A matriz de experimentos original,
com os valores das variaveis de resposta (Xf: contetido de umidade final das sementes, %bs e BE
teor de bixina final, %bs), estd sumarizada na Tabela 23.
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Tabela 23. Matriz de experimentos para o projeto fracionario

Corridas A B C D E Xr Bf
01 - - - - + Xf Bf,
02 + - - - - Xf; Bf,
03 - + - - - Xfs Bf s
04 + + - - + Xfy Bf@
05 - - + - - Xfs Bf's
06 + - + - + Xfg Bf
07 - + + - + Xf5 Bf,
08 + + + - - Xfy Bfy
09 - - - + - X£Ey Bfs
10 + - - + + Xf 1o Bf g
11 - + - + + Xfn Bfy,
12 + + - + - Xf2 Bf,
13 - - + + Xf 3 Bfis
14 + - + + - Xf 14 Bfy,
15 - -+ + + - Xf s Bfs
16 + + + + Xf;(, 8{15
17 - + - + + Xf Bf 4
18 - - - + - Xf;g Bf]s
19 + - + - Xt Bf o
20 + - - + Xf 2 Bfy
21 ~ - - - + Xfan Bf;,

A interpretagdo dos resultados ¢ baseada na analise de variancia, e no grafico em papel de
probabilidade normal, gerados pelo aplicativo Statghaphics® (Statistical Graphics Corporation -
USA), versdo 5.0, apos o conhecimento das variaveis de resposta, obtidas experimentalmente.

3.4.2. Metodologia de Superficies de Resposta

A técnica de superficies de resposta é empregada na otimizagio de processos que
apresentam um consideravel nimero de variaveis de entrada capazes de influenciar as respostas e
permite a identificagdo dentre esses fatores, os que mais afetam as variaveis de controle do
processo em analise. '

A estratégia desta metodologia consiste em selecionar modelos nos quais as respostas
possam ser expressas em fungfo das varidveis independentes envolvidas no processo. Uma boa
estimativa dos erros experimentais e das curvaturas das superficies ¢ obtida com a realizagio de
ensaios com replicatas no ponto central, que corresponde & valores meédios entre os niveis
inferiores e superiores das variaveis de entrada consideradas. A analise estatistica dos dados
obtidos neste trabalho & realizada com base em ajustes & modelos polinomiais de 2* ordem, a
partir de um planejamento fatorial composto central rotacional de 3 fatores, com precisdo
uniforme, conforme descrito em KHURI e CORNELL (1987),
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De acordo com esses autores, o niumero total de ensaios, Ny, pode ser dado pela Equagio
39

Nt =nr+ n, + nc (39)

onde n. representa o namero de observagdes repetidas no centro do planejamento [n. = (0, 0, 0,
...., 0)] e o namero de experimentos referentes as por¢des fatorial do planejamento (ng) e axial
(n,), sdo dadas por

ne= 2% (40)
ne =2k (41
onde k € o nimero de variaveis independentes ou fatores.

Para o planejamento experimental possuir precisdo uniforme!, o nimero de repeti¢des no
ponto central deve ser estimado aproximadamente pela Equagdo 42, para o caso de k=3:

n, = 0,8385(\/5—% 2)2 -~ ng—1n, (42)

O planejamento central composto pode ter a propriedade de rotabilidade?, bastando para

isto calcular o valor do espagamento axial, «, através da equagio:
o =" 43)

Desta forma, o planejamento central composto com trés fatores (k=3) utilizado neste
trabalho, para possuir as propriedades de precisdo uniforme e rotabilidade, deve ter ny= §; n, = 6;
n. = 6 e a =t 1,68; perfazendo um total de 20 corridas experimentais (N = 20).

Para se obter modelos estatisticos capazes de predizer adequadamente os contelidos finais
de umidade e bixina de sementes de urucum, em fungdo das variaveis mais significativas para o
processo de secagem em leito fixo, € desenvolvido um planejamento estatistico com base na
Metodologia de Superficies de Resposta tomando-se como variaveis de entrada a temperatura e
vazdo massica do ar € o tempo de secagem.

O processo ¢ conduzido mantendo-se fixas duas variaveis de entrada consideradas no

experimento anterior, conforme indicado na Tabela 24. Apesar da varidvel teor inicial de umidade

I A

! (nando a varidneia de Y no centro do plancjamento for igual a varidncia de Y a wma distincia unitaria do centro
do plangjamento (WERKEMA e AGUIAR, 1996).
A

2 Se o desvio padrdo da resposta predita Y for constante em todos 0s pontos que estiverem 4 mesma distincia do
centro do plangjamento (MONTGOMERY, 1996).
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das sementes ter apresentado influéncia estatistica nas repostas, ndo foi selecionada para a
segunda etapa em virtude da mesma se comportar como uma covariavel, ou seja, ndo € possivel
controla-la de modo a mante-la em dois niveis iniciais constantes, A variavel independente massa
de sementes de urucum ndo fot selecionada para a segunda etapa do experimento, devido ndo
apresentar influéncia significativa nas respostas consideradas na primeira fase dos experimentos,
conforme tratado na discussio dos resultados.

Tabela 24. Variaveis mantidas fixas na segunda fase dos experimentos

Variaveis Originais Valores
Carga de sementes 1000 g
Teor de umidade inicial das sementes 21,62 £0,27 %bs

O valor do contetdo inicial de umidade médio das sementes de urucum constantes da
Tabela 24 foi obtido a partir dos teores iniciais de umidade das 20 corridas experimentais da
segunda fase de experimentos, onde as amostras permaneciam em condigdes constantes de
temperatura e umidade relativa por um tempo conveniente, tal que proporcionasse uma
homogeneidade em seus teores de umidade iniciais, o que pode ser comprovado pelo baixo erro
padrdo apresentado.

Na Tabela 25 estio representadas as varidveis e 0s respectivos niveis utilizados na
otimizag¢do do processo de secagem de sementes de urucum, utilizando secador de leito fixo, com
base na metodologia de superficies de resposta.

Tabela 25. Valores codificados e originais para as variaveis utilizadas no planejamento da
metodologia de superficies de resposta

Variaveis Originais Variaveis | Unidades Niveis
(notagdo) Codificadas -1,68 -1 0 +1 +1,68
Temperatura do ar (Tg) X3 C 26 40 60 80 94
Tempo de secagem (1) Xa min 199 240 300 360 401
Vazio massica do ar (G) X3 kg/s 0,007 | 0,013 | 0,0215] 0,030 | 0,036

As corridas com a metodologia de superficies de resposta sio desenvolvidas de acordo
com a matriz de experimentos indicada na Tabela 26.

O objetivo principal nesta etapa consiste em ajustar um modelo de 2* ordem capaz de
representar o relacionamento existente entre os experimentos realizados numa regido centrada nas
condigdes operacionais atuats, verificadas durante o processo de secagem na primeira etapa do
planejamento.
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Tabela 28. Matriz de experimentos da segunda fase dos experimentos

Corridas X X3 X3 Xt (%bs) | Bf (%bs)
01 - - - Xf Bf,
02 + - - XF, Bf
03 - + - Xfs Bfy
04 + + - Xfy Bf,
05 - - + Xfs Bf's
06 + - + Xf, Bf;
07 - + + Xf4 Bf,
08 + + + Xfy Bfy
09 ~ €1 0 O ng Bfr)
10 + 0 0 Xf 0 Bfp
E 1 0 - L O Xf;; BF];
12 0 + o 0 Xf[z Bf,
13 0 0 - Xfs Bfis
14 O 0 o Xf[.g Efu
15 0 0 0 Xf s Bfs
16 0 0 0 Xf 6 Bfs
17 0 G 0 Xf 19 Bf s
18 0 0 0 Xf 3 Bf s
19 0 0 0 Xf 9 Bfy
20 0 0 0 Xf Bfa

A anilise estatistica dos experimentos visando encontrar um modelo representativo para
os teores finais de bixina e umidade ¢ realizada utilizando os aplicativos Statgraphics® (Statistical

Graphics Corporation - USA) e Statistica ® (Statsoft, Inc. - USA)

3.4.2.1 Anélise de modelos de 2® ordem

As caracterizagdes do ponto estacionario e das superficies de resposta, descritas através

de modelos polinomiais quadraticos sdo realizadas da seguinte maneira. Quando se esta na
A

proximidade do ponto étimo do experimento, um modelo de 2* ordem para a resposta Y ¢

adequado para uma estimativa mais precisa da condigfio inicial de operagdo do processo.
Fat

Os niveis do ponto para otimizar a resposta predita Y podem ser obtidos de suas derivadas

parciais em fungfio de cada variavel independente X1, X,, ... X, através da Equagio 44,

oY oY oY (44)

d(] - &2 P &(k

cuja solugdo simultaneamente das k equagdes resultantes fornece um ponto de coordenadas xs,

Xas, ... Xy denominado ponto estaciondrio, o qual pode representar um ponto de minima ou
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maxima resposta, como também um minimax ou ponto de sela (MONTGOMERY, 1991). A
metodologia para a solugdo geral e a localizagiio do ponto estacionario e do correspondente valor
da resposta neste ponto, a partir de um modelo polinomial de 2* ordem, esta descrito em KHURI
e CORNELL (1987) e em BOX e DRAPER (1987).

Uma vez encontradas as coordenadas do ponto estacionario, torna-se necessario
caracterizar a superficie de resposta nas vizinhangas imediatas deste ponto, com o objetivo de
elucidar se esta regido corresponde a um minimo, maximo ou minimax (sela) ¢ verificar a relativa
sensibilidade da resposta as variaveis de entrada. [sso pode ser realizado através da transformagio
do modelo proposto para um novo ststema de coordenadas com a origem no ponto estacionario,
efetuando-se uma rota¢do dos eixos deste sistema até torna-los coincidentes com os eixos
principais da superficie de resposta proposta com base nos dados experimentais, resultando numa
expressdo do tipo:

A N

Y=Y+ AWF + W3 44 W, (45)

na qual os Wi (i =1, 2, ... k) correspondem as variaveis independentes transformadas e Ai (i = 1,
2, ... k) sdo constantes, conhecidas como autovalores ou raizes caracteristicas da matriz simétrica
( k x k) de diagonal principal formada pelos coeficientes quadraticos puros e os demais elementos
pela metade dos valores dos outros coeficientes do modelo proposto, conforme especificado em
MONTGOMERY (1991).

A Equagdo 45 corresponde a uma forma candnica do modelo e representa a mesma
fungdo do modelo polinomial de 2* ordem. A natureza da superficie de resposta pode ser
determinada a partir do ponto estacionario e do sinal e magnitude dos autovalores Ai. Se todos
forem negativos, entdio a superficie corresponde a um maximo, ao passo que se os autovalores no
ponto estacionario forem todos positivos a superficie € um minimo. Se todos os Ai ndo possuirem
o mesmo sinal, entdo o ponto estacionario caracteriza um ponto de sela na superficie de resposta
ajustada pelo modelo.

Os calculos necessarios a localizagfio do ponto estacionario, predicdo da resposta no
ponto estacionario ¢ determinagido dos autovalores, Ai, e seus correspondentes autovetores,
podem ser efetuados analiticamente ou numericamente com auxilio  dos programas
computacionais Matlab® ou Mathematica®.

A natureza da superficie de resposta descrita conforme a metodologia acima € valida
quando o ponto estacionario localiza-se dentro da regido experimental, caso contrario, torna-se
arriscado tentar concluir sobre a natureza da superficie de resposta em um ponto muito afastado
deste. A distdncia do ponto estacionario ao centro do experimento (ponto central), em unidades

de projeto, pode ser estimado pela Equagdo 46:

Dg = Z Xis
’ 1=
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onde xis (i=1,2,..k) representa as coordenadas do ponto estacionario. Se as coordenadas do
ponto estacionario estiverem préximas do ponto central, o qual acarreta valores de Dy ndo muito
afastados da unidade, uma forma candnica do tipo indicado pela Equagdo 45, onde sdo eliminados
os termos lineares e cruzados do modelo quadratico, torna-se adequada para a compreensio da
superficie de resposta. Esse método ¢ denominado de forma candnica B por BOX ¢ DRAPER
(1987).

A determinagdo de um ponto Otimo, em fungdo de restrigdes nas variaveis de entrada,
pode ser conseguida através do conceito de desejabilidade global, Dj, conforme descrito em
AKHNAZAROVA e KAFAROV (1982).

O conceito de desejabilidade global ¢ Gtil quando se deseja otimizar processos onde estdo
envolvidas mais de uma variavel de resposta. As respostas obtidas sdo transformadas e
interpretadas em termos de aceitabilidade, numa escala adimensional que varia de 0 (indesejavel) a
1 (6timo alcangavel), conforme os critérios estabelecidos por AKHNAZAROVA e KAFAROV
(1982); onde dj consiste na desejabilidade individual para cada resposta analisada e Dj
corresponde a desejabilidade global, calculada pela média geométrica entre os varios valores de
dj. A otimizagio numérica pode ser obtida através de programas computacionais especificos
disponiveis no mercado, como por exemplo o aplicativo Design Lxpert®.



CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSAOQ

Sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos de caracterizagdo quimica e fisica e da
analise do comportamento higroscdpico das sementes de urucum, além dos ensaios iniciais ¢ finais
de secagem, com base no planejamento estatistico de experimentos e na metodologia de superficie
de resposta. Atraveés da aplicagdo de técnicas estatisticas de otimizagdo, é delimitada a regido e
estabelecido o ponto otimo de operagdo, de modo a obter-se sementes secas com qualidade
desejavel para conservagio e obten¢do de corantes.

4.1 Resultades da caracteriza¢io quimica do material

Os resultados da andlise quimica das sementes de urucum, cultivar Piave Vermelha,
utilizada nos ensaios finais de secagem e na higroscopicidade, estdo indicados na Tabela 27.
Constituem valores médios de ensaios realizados em triplicata, com as indicagdes do erro padrio
em relagdio a estimativa da média, e do coeficiente de variagio!, os quais ddo uma idéia da
precisdo dos experimentos.

Tabela 27. Composigdo centesimal meédia das sementes de urucum, cultivar Piave Vermelha,
usadas neste trabalho

Constituintes Composi¢io (%) Coeficiente de variagdo (%)
Umidade 21,40 £ 0,86 6,98
Proteina 8,85£0,12 2,27
Cinzas 3,76 + 0,04 1,77
Lipidios 1,21 40,02 2,19
Carboidratos ¢ 64,78 + 0,89 2,37
(*) Obtido por diferenga

Observa-se que os valores encontrados estdo ligeiramente abaixo da faixa de concentragio
de composi¢do centesimal dados na literatura, indicadas na Tabela 8; a ndo ser o valor de
carboidratos, que foi determinado por diferenca, e estd um pouco acima da faixa dos teores
indicados na Tabela 8, os quais também foram estimados por diferengas, ndo incluindo, porém, 0s
teores de agucares e amido, que s@o determinados analiticamente. O teor de umidade inicial das
sementes utilizadas neste trabalho encontra-se em niveis mais elevados do que os valores da
Tabela 8, provavelmente em virtude das condigdes de armazenagem do material (-5°C, 85% UR)
propiciarem teores de umidade de equilibrio diferentes daqueles.

1 obtido pela relagiio entre as estimativas do desvio padriio e da média, multiplicado por 100.
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Verifica-se com base nos valores dos coeficientes de variagdo, que os ensaios tiveram
baixa variagdo ficando abaixo do himite de 10% para medidas experimentais com produtos
agricolas (GOMES, 1990).

4 2 Resultados da caracterizaciio fisica do material

Estdo indicados na Tabela 28 os resultados dos ensaios fisicos realizados com as sementes
de urucum usadas neste trabalho, contendo parametros estatisticos indicativos da precisio dos
ensalos, conforme visto no item anterior. De um modo geral, os valores das propriedades situam-
se dentro da faixa normalmente encontrada na literatura, sumarizada na Tabela 8, havendo
naturalmente pequenas diferengas em fungdo das caracteristicas inerentes s variedades de

sementes.

Tabela 28, Propriedades fisicas de sementes de urucum, cultivar Piave Vermelha, utilizadas neste

trabalho.

Propriedade (unidade) Valor médio + erro padrio | Coeficiente de variacdo (%)

Didmetro (mm) 3,524 £ 0,021 1,05

Massa especifica aparente (g/cm’) 0,631 + 0,007 2,81

Massa especifica real (g/cm3) 1,638 + 0,007 1,51

Esfericidade (adim.) 0,817+ 0,011 8,69

Porosidade do leito (adim.) 0,46 £0,01 4,52

Calor especifico (J/g°C) 1,643 £ 0,091 9,63

Exceto os ensaios para a estimativa da esfericidade das sementes, realizadas com 40
amostras, os demais foram efetuadas em triplicatas. Observa-se também boa precisio nos ensaios,

com base nos valores dos erros padries e dos baixos coeficientes de variagio encontrados.
4.3 Dessorcao de umidade do urucum

Na Tabela 29 estio indicados os dados do conteudo de umidade de equilibrio das
sementes de urucum, cultivar Piave Vermelha, nas temperaturas 15, 35, 40 e 80°C, nos ambientes
com umidades relativas constantes, geradas pelas solugdes saturadas, cobrindo aproximadamente
a faixa de 5 a 79% de umidade relativa, correspondendo a regido de atividade de agua entre 0,052
e 0,789,
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Tabela 29. Dessorgio de umidade de sementes de urucum a 15, 35, 40 e 80°C

15°C 35°C 40°C 80°C
aw Xe (%obs) aw Xe {(Yobs) aw Xe (%bs) aw Xe (%obs)

0,0959 4,02 0,0692 3,96 0.0626 2.84 0,052 1,05
0,113 4,32 0,1125 4,04 G,1121 3,39 0,1051 1,62
0,234 6,06 0,230 5,11 0,230 435 0,2605 2.417
0,333 7.00 0,3205 6,30 0,316 5.43 0,5143 412
0,432 8,63 0,415 7,83 0,400 6,77 0,6322 5,45
0,665 13,32 0,628 11,21 0,615 10,74 0,7629 10,36
0,7413 16,32 0,7487 17.62 0,7468 15,9 0,786 13,14

Nas Figuras 34, 35, 36 € 37 podem ser visualizadas as isotermas de dessor¢do de umidade,
para as temperaturas de 15, 35, 40 e 80°C, construidas com base nos dados experimentais da
Tabela 29.

T T T T T H T
E] B ¥ L} H 3
' L ] ' E #? [
: 1 1 3 ] : ]
i a 1 ¥ L3
.............. B it o ot ke e e e
20 : : ; : ‘ :
13 1 a El L] 1
3 ¥ ] 1 2 2 ¥ 3
) 3 H H L] 1
] E H ] H ] 9
] z ] ] [
] % 2 & 13 L] [}
1 L3 2 13 E3 1 1}
X H i ¥ 13 : :
2 [ 1] § ]
16 brmrrmmmenrnn R — PR R — S, [ T FIRURY - S——
£} 13 1] n 1 E
L] 13 L3 & 1] 1 1
3 & 2 13 ¥ 1
H [ & 1 1
E L3 13 ¥ L] 5 1
H 1 e 13 L] 1 1
& 1 1
- § 3 1] )
12 z [ B 13 L]
S~ o 1 N
rrulls [ T— JC R, et e e e b v ——————— d admasm s nmme e e me e d e e
3 n n 1
3 | : ! : :
1 1 n L} a
(=]
- 1 1 ¥ i
o i 1 ' ¥
e 1 1 1 1
2 1 : : : : ;
H [} 4 2
8 e S e T
] ] 2 B E
B 1 5 2 E
2 4 B ¥ H
L] k) F g L]
et ] z ¥ %
] E] 3 ¥ ]
z E & ¥ LS
a 3 H 13 5
5 L] H 13 1]
. N P .~ SN . F A H S cmmam s
z 3 g 13 [}
¥ i E ¥ ]
E 5 H + 1)
E 2 H 13 L3
3 ] [ 1 ' v
E 13 1 1 ]
13 [3 13 L] 4
E ¥ £ ' : '
ok : a P AN B
0.0 0,1 0.2 8,3 0.4 0.5 0,6 0,7 0.8

aw (adimensionai)

Figura 34, [soterma de dessor¢do de sementes de urucum a 15°C. (s experimental, — modelo de
GAB)



Capitulo 4, Resultados e Discussio

¥ L4 T ¥ 1 1] ™
1 ' 3 i ¥ t
3 A, i ¥ 1 H
E ] ' 1 i J
¥ i E 3 ' 1}
' 1 ¥ + ¥ H
' i 3 1 ] + i
r H r ' H 3
1 1 E 1 [
' 1 ¥ i '
1 i i v 3
1 E " ' t
' 1 . 1 ‘
' 3 4 i i
ST S o wman o mpen o v I P o o 0 o g
' H H v H
i ' 1} + 1
1 E E 1 L]
h 1 i H .
13 L] 1 1] E
i v x) ¥ 1
i 1 n i H
i H i '
1 1 3 ' i
k 1 FAY 3 H
H ¥ IR F H
: ' e 1 '
13 1 k 1 3
T e mmu L L W P g e o]
H i s . f
1 ¢ 1 ] i
1 13 L] ¥ L)
E 1 1 1 [
3 1 ¥ 1 13
1 ' + H i
1 + [l E 1
b 1 1 ' .
H i ' 1 .
H ' N H ¢
1 v i ' +
1 3 i ¥ 3
¥ 1 1} + r
s am w s nmw F PP . A [ I SRS
1 ' ¥ [ ¥
a ¥ i ' i
‘ i i ' ]
& 1 ' 1 !
. 1 H a L
1 i H H
1 ¥ ' '
H H ' H
E ) H 1
1 e 1 [
H ¥ ' ]
H i 1 1
4 1 v 1
s e Lemnem o b 2 e I (SR A A ’
1 ¥ 1 t
a ¥ i '
H 1 ' 1
: H : i 1
H B 1 [
" 1 1 ¥ L}
i 1 § 1 F A
3 1 L3 1 E
1 ¥ 1 v 1
H ¥ 1 . H
' 1 ] 1 H 1
4 i . 1 ¥
1 v 1 ] a
llllllllllllll | SN S ] R A P ——
S T, b ! 4 ! 1 4
I3 ' H I 1
1 F 1 . 1
a v ' . '
¥ 1 13 1 E
F 1 X H H
H H 1 ] 3
1 3 1 ] '
H H ¥ 1 £
* i H h H
1 ¥ 1 ¥ H
1 13 1 ] '
¢ 1 ' + £
1 i . 1 r
Tll..... lllllllll P T T R LT e Fmmm o w o mw
1 E 1 13 L]
H i H 1 4
E ) ¥ 1 13 ¥
1 5 i i 1
1 ¥ 1 ' 1 0
H 1 ) ' ¢ %
E i ' 1 £
H ' i ' H L
1 F 1 E L] 3
H r i ] ¥ H
3 1 [ 1 r A
) [} I [} 1 !
1 E ' ‘ H 2
femmugmromsunnmn Fermnamme J U, oo Ry T A
14 i H 1 H i
' ' 1 ] 1 3
1 ¥ 1 ¥ ' :
i i ' ' ¥ 5
E 1 ' 1 3 3
1 ] T ] 1 I
i H i ¥ i [
L} 3 1} 1 ¥ 1%
I H v i I R
, 3 . i ' 1 ]
i £ 1 ¥ [ ]
1 1 i ' . +
H i X ' £ 1
k. x H b i - P
N & - -

(5G 9%) 8

0,8

04

aw (adimensional)

Figura 35. Tsoterma de dessor¢io de sementes de urucum a 35°C. (e experimental, — modelo de

GAB)

¥
1
a
i
b
. o i g o T Rl 0 T 0 TR e 0 R T e T e o

|||||||||||||||||||||||

e e L T e A T g i

i i e o e e e

[k
[
B
[}
¥
H
a
]
3
H
#
a
3
H
'
]
H
a
1]
E
4
]
¥
T
a
+
[
¥
£
1
]
]
¥
1
]
¥
r
1
4
P
H
Il
1]
i
1
i
¥
+
[l
1
|
1
-

T A Y e 1 B Ak 0 o 8 A ey T e

r

| SRS S

20

2k

1

(59 %) e

[ S

a.8

0.7

aw {adimensional)

Figura 36. Isoterma de dessorcio de sementes de urucum a 40°C. (e experimental, — modelo de

GAB)



Capitulo 4. Resuliados e Discussio iis

L e &

]
4
)
]
]
]

p0] I—

g e e g e
i 2w e e e e ]

16 bmonne

e o e B T e o 6 0 e 5t

T T T LR LTI L T R

L TR At

B T2 e e S s T T T
2 :
& :
@ :
> :
B fremumsacmmeds o mwn s cm e SO JRSURSAES BSNIIS YNNI SRR ST S p——
i i
¥ 35 "UEENSE. SRS, o : —a— : S
o¥ P . A - vt

0.8 0.9

o
U) b
=
~

0,0 a1 0,2 0,3 0.4 05

aw (adimensional)

Figura 37. Isoterma de dessor¢do de sementes de urucum a 80°C. (& experimental, — modelo de
GAB)

(Observa-se que as isolermas possuem forma sigmoidal, correspondendo ao tipo I, de
acordo com a teoria de BET (BRUNAUER, EMMETT, TELLER, 1938). As linhas cheias
correspondem as curvas de ajuste dos pontos experimentais ao modelo GAB. A partir de valores
de umidade relativa 60% ou de atividade de agua 0,6 verifica-se um acentuado comportamento
exponencial das curvas para todas as temperaturas testadas, indicando que a partir desses valores,
um pequeno aumento na umidade relativa do ambiente propicia um consideravel acréscimo na
umidade de equilibrio das sementes, pondo em risco a qualidade do produto armazenado em
locais com UR além desse limite.

Esse comportamento € mais evidente na isoterma a 80°C, que pode ser entendido
supondo-se uma maior dissolucdo de aglicares contido no produto, acelerada pela temperatura
mais elevada. Este fato € observado também por MYHARA, TAYLOR e AL-BULUSHI (1996) ¢
TSAMI (1991), para ameixas, figos, t@maras, groseiha. passas e damascos, sendo tipico de
produtos agricolas e alimentos contendo teores elevados de agucares.

Neste caso, para ambientes a 060% de umidade relativa, os teores de umidades de
equilibrio para as sementes de urucum indicados pelas isotermas de dessorcdio, situam-se entre
5% e 11,5%bs, para a faixa de temperatura utilizada. Verifica-se, no entanto, que para
temperaturas usuais de armazenamento (15 a 35°C) a 60% ou 0.6 de atividade de agua, que
corresponde a umidades relativas medias, as isotemas a 15°C e 35°C fornecem valores maximos
em torno de 11,5 %bs, ou 10,3 %bu, para o conteudo de umidade de equilibrio do material, o que
estd em concorddncia com os nivels minimos de umidade do produto (< 10%bu), segundo as
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normas de qualidade proposta para classificacdo das sementes de urucum (RASERA, [991).
Visto que esse valor de atividade de dgua (aw=0,6) ¢ suficiente para inibir todo o crescimento
microbiano e ainda manter as condigdes de umidade desejaveis no produto (FENNEMA, 1993
MYHARA, TAYLOR e AL-BULUSHI, 1996), os resultados experimentais deste trabalho
confirmam que, para a manutencio da qualidade, as sementes devem ser acondicionadas em
ambientes com umidade maximas de 60%, entre 15 e 80°C, podendo-lthes atribuir a classifica¢fio
tipo 1, desde que observadas as demais condi¢des estipuladas na Tabela 5.

Para o produtor regional, essa indicagio torna-se interessante, pois a qualidade das
sementes podem ser mantidas no periodo pés-colheita, inclusive em sistemas simples de
armazenagem das proprias regides produtoras do nordeste do Estado do Para, sem problema de
deterioracdo por fungos, resultante da influéncia da umidade, desde que o teor de umidade do
material seja mantido no limite de 10 %bu, considerando que a temperatura média local situa-se
no intervalo de 35°C a 40°C (média de 37,5°C). Um resumo das observagdes sobre o
comportamento higroscépico das sementes de urucum, com base no modelo de GAB ajustado
aos dados experimentais deste trabalho, € fornecido na Tabela 30.

Tabela 30. Comportamento higroscopico das sementes de urucum usadas neste trabatho

Condigdo higroscopica Temperaturas do ambiente (*C)
15 35 40 80
Ambiente com UR = 60% Xe (%bs) 11,5 11,0 10,0 5,0
Xe (Yabu) 103 9,9 9,1 48
Sementes com Xe = 11 %bs | UR do ambiente (%) { 52,5 60,0 62,5 76,3
Ambiente com UR = 80% Xe (%bs) 19,0 22,0 20,0 14,0
Xe (%bu) “ 16,0 180 | 167 | 123

Constata-se pelos dados da Tabela 30 que as sementes de urucum podem ser conservadas
com maior estabilidade em ambientes com umidade relativa 60% (aw= 0,6) para todo o intervalo
de temperatura utilizado; além do que, nestas condigdes o teor de umidade de equilibrio das
sementes mantém-se em torno de 10%bu, o que é desejavel para os padrdes de qualidade do
material.

Observa-se também, que para manter-se a umidade de equilibrio das sementes em torno de
11%bs (9,9 %bu) os niveis de umidade relativa do ambiente devem ser os indicados na Tabela 30,
em fungdo das temperaturas do meio; sendo entretanto no maximo 76,3% o valor da umidade
relativa admitida para o intervalo de temperatura indicado. Contudo, os niveis de umidade relativa
das regides produtoras do Estado do Para sdo elevados, em tomo de 80% (aw=0,8), prejudicial a
boa conservagdo do matenal. Observa-se que para este valor de umidade relativa, a armazenagem
do material 4 temperatura ambiente (média entre 35 e 40°C), implicaria em sementes de urucum
com teores de umidade de equilibric média entre 16,7 e 18,0%bu, o que estaria fora das

especificagdes de sementes tipo 1, com sérias ameagas a sua estabilidade, por estar em condigdes
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propicias ao desenvolvimento de microorganismos. Os resultados para os teores de umidade de
equilibrio das sementes 4 umidade relativa de 80% sfo estimados através de extrapolagdes,
utilizando as curvas representativas do modelo de GAB ajustado, conforme indicam as Figuras 33
a 36.

A influéncia da temperatura no comportamento do processo de dessorcio de umidade ¢é
ilustrado na Figura 38. Nota-se o efeito do aumento da temperatura em toda a faixa de atividades
de agua estudada; com isto, ocorre um decréscimo no teor de umidade de equilibrio quando a
temperatura aumenta, a um valor de aw constante. Este é um comportamento tipico de muitos
produtos de origem vegetal (SANCHES er o/, 1996, MYHARA, TAYLOR, AL-BULUSH]I,
1996; MAROULIS, TSAMI, MARINOS-KQOURIS, 1988).

o, 15C
4., 35C
: : H i i i i TBL 40C
00 01 02 0,3 0,4 o5 06 07 0.8 o9 ®. 80C

aw {adimensicnal)

Figura 38. Efeito da temperatura na dessor¢io de sementes de urucum

4 4 Resultados do modelo de GAB ajustado

Na Tabela 31 sfo mostrados os valores das constantes caracteristicas (Xm, C ¢ K) do
modelo GAB, bem como as estatisticas P ¢ & As constantes sdo obtidas por ajuste nio linear
direto, por substitui¢io das Equactes 18 € 17 na Equagdo 16. Os valores de Xm encontrados
para as sementes de urucum a 15, 35, 40 e 80°C sdo: 5,60, 4,32; 4,27 e 1,65 %bs,
respectivamente. Nesses nivels de umidade, o produto poderia ser conservado por longos
pericdos (BRUNAUER, EMMETT, TELLER, 1938).

A faixa de atividades de agua correspondentes aos valores de Xm sdo: (0 - 0,225) para
15°C; (0 - 0,15) para 35°C; (0 - 0,20) para 40°C e (0 - 0,10) para 80°C, que sfo as zonas para as
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quais tém-se a regido de umidade fortemente adsorvida, onde a 4dgua ndo atua como solvente,
comportando-se como parte integrante do solido. Nesta regides, a entalpta de vaporizagdo da
dgua € muito maior do que a da agua pura (FENNEMA, 1993).

Tabela 31. Constantes caracteristicas do modelo GAB para sementes de urucum, cultivar
Piave Vermelha

T Xm C K 3 P
(C) (%%bs) (%)
15 5602 | 20,316 | 0,896 | 09998 | 0,48
35 4323 | 59481 | 1,007 | 09976 | 311
40 4274 | 20262 | 0987 | 09988 | 3,22
80 1,646 | 36,579 | 1,109 | 009984 | 4389

As isotermas resultantes do modelo de GAB estdo representadas nas Figuras 34,35e 36 ¢
37, para as respectivas temperaturas de 15°C, 35°C, 40°C e 80°C. Os valores de P ¢ ® indicam o
excelente ajuste da Equagdo 16 aos dados experimentais deste trabalho.

Na Tabela 32 estdo indicados os demais pardmetros do ajuste do modelo GAB. Os valores
de Hm e Hn sdo determinadas pelas Equagdes 19 e 20 considerando-se o calor de condensagio
do vapor d’agua Hj igual a 43 kJ/mol, que corresponde ao valor médio entre as temperaturas 15
e 80°C.

Tabela 32. Pard@metros termodindmicos do modelo GAB para sementes de urucum, cultivar Piave

Vermelha
T Co Ct Ko K1 AHc AHk Hn Hm
¢C) (k)/mol) | (kJ/mol) | (k¥/mol) | (kJ/mol)
15 | 6,551 | 1,134 | 1,181 | -0,276 2,715 20,661 | 43,661 46,376
35 | 0,863 | 4233 | 1,735 | -0,544 | 10,839 -1,393 | 44393 55,233
40 | 1,598 | 2,540 | 1,677 | -0,530 6,610 21,379 | 44379 50,989
80 | 0,460 | 4,376 | 1137 | -0,025 | 12,843 -0,073 | 43,073 55,916

Os valores de Xm decrescem com a temperatura, conforme constatado por PARK ef al.
(1996) e PALIPANE e DRISCOLL (1992). Os valores das constantes C ¢ K n3o apresentam
comportamento definido com a temperatura. Os valores para a constante de corregio da
multicamada K estdo na mesma ordem de grandeza dos valores comumente encontrados em
trabathos com biomateriais (MAROULIS, TSAMI, MARINOS-KOQURIS, 1988; SANCHEZ et
al., 1996). _

Os valores de AHe, que representam a diferenca de entalpias entre a monocamada e a
multicamada, no processo de dessor¢io de umidade, variam entre 2,715 kl/mol a 12,843 klJ/mol,
¢ como era de se esperar sdo positivos, devido a forte interagdo exotérmica do vapor d’agua com
os sitios de sorgdo primérios nas sementes de urucum,
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A remogdo de umidade através de evaporag@io requer energia para superar a entalpia de
vaporizagio da agua pura (seta em azul), mais uma parcela para vencer as forgas de ligagdo
internas da umidade ao material. Esta energia requeria ¢ geralmente maior & medida em que o teor
de umidade diminui, conforme indicado na Figura 39, para o calor isostérico integral de
dessorgio.

70

Qst {kJimol)

18

X (%bs)

Figura 39. Comportamento do calor isostérico integral de dessorcio com o teor de umidade de
sementes de urucum, cultivar Piave Vermelha

Desta forma, os valores de AHc indicam que existe uma forte ligacio entre os solidos e a
camada monomolecular de agua, maior que entre a monocamada e a multicamada molecular de
umidade. O mesmo é observado por MYHARA, TAYLOR, AL-BULUSHI {1996) no estudo
higroscopico de tdmaras.

Os pequenos valores negativos para AHk, correspondem a um calor de sor¢io na
multicamada ligeiramente superior ao calor de condensagdo da agua, conforme encontrado por
MAROULIS, TSAMI, MARINOS-KOURIS (1988), na aplicagio do modelo de GAB a frutas
secas. Para as sementes de urucum deste trabalho, os valores de AHk estdo na faixa de -0,073
kJ/mol a -1,393 k¥/mol.

4.5 Calores isostéricos de sor¢iio para sementes de urucum

Os valores dos calores isostéricos liquidos de dessor¢io de umidade para as sementes de
urucum, cultivar Piave vermelha, so calculados com base na linearizacdo da equagdo Clausius-
Clapeyron (Equag@o 21), conforme os isosteres indicados na Figura 49, nas temperaturas de 15,
35, 40 e 80°C, para conteidos de umidade do material variando de 4 %bs a 16 %bs. As relagdes
entre temperaturas e atividades de dgua sdo obtidas do modelo ajustado de GAB.
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Figura 40. Isosteres obtidos da relacio de Clausius-Clapeyron entre aw e T para sementes de

urpcum cultivar Piave vermelha

Constata-se uma diminuigdo da inclinagio das retas representativas com o aumento da
umidade do produto, resultando um decréscimo nos valores do calor isostérico liquido de sorgio
correspondente ao contetdo de umidade da amostra.

Com o aumento da temperatura de 15°C para 80°C, ha um decréscimo nos valores de aw
para a faixa de teores de umidades testadas. Isso implica na diminuigdo do calor isostérico liquido
de sor¢do, quando a umidade aumenta de 4 %bs para 16 %bs na abscissa do grafico
representativo, indicado na Figura 41. Para essa faixa, a variagdo encontrada para gst € de 24,50
ki/mol a 1,44 kJ/mol, respectivamente.
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Figura 41. Calor isostérico liquido de sorgfio para sementes de urucum, cultivar Piave Vermelha
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Verifica-se um aumento acentuado no calor 1sostérico de sor¢do com a diminuigdo do teor
de umidade, indicando a elevag@o na energia de interagdo entre o sorbato e os sitios de sor¢do.
Observa-se também, pelo exame da Figura 41, que para se alcangar o conteudo de umidade
seguro para armazenamento das sementes, ou seja, 10 %bs, deve-se dispor de 5 kl/mol além da

energia necessaria para evaporar a dgua (AHv = 43 kJ/mol), totalizando 48 kJ/mol.

4.6. Analise dos dados de secagem através do planejamento fatorial fraciondirio

A Tabela 33 corresponde a matriz de experimentos com as varidveis de entrada originais,
contendo o resultado das variaveis de resposta, gerada através do Projeto Fatorial Fracionario 2°'
com 5 repetigbes aleatorias para melhor estimar o erro. As corridas foram realizadas de forma
randomizada, visando minimizar os erros experimentais. Vale ressaltar que os valores constantes
na coluna da variavel de entrada Xi consistem de valores médios, de modo que o valor da corrida

01 ndo corresponde a um processo de umidificagio, como pode parecer.

Tabela 33. Matriz de experimentos do planejamento fatorial fracionario, com os respectivos
resultados das varidveis de resposta

Comidas | Tg Gx 10° t m Xi Xf Bf
°C) (ke/s) (min) (2) (%bs) | (%bs) | (Y%bs)
01 40 14 120 500 33,2 37,06 | 3,76
02 80 14 120 500 42,2 13,01 3,48
03 40 36 120 500 422 20,78 3,34
04 80 36 120 500 33,2 13,32 3,36
05 40 14 240 500 42,2 18,23 3,55
06 80 14 240 500 33,2 12,20 { 2,76
07 40 36 240 500 33,2 18,53 3,43
08 80 36 240 500 422 10,06 | 3,17
09 40 14 120 1000 33,2 13,46 | 2,387
10 80 14 120 1000 422 29,39 | 3,89
11 40 36 120 1000 42,2 23,12 | 2,75
12 80 36 120 1000 33,2 17,81 3,03
13 40 14 240 1000 42,2 3496 | 3,43
14 80 14 240 1000 33,2 11,94 | 2,55
15 40 36 240 1000 33,2 19,69 | 3,51
16 80 36 240 1000 42,2 14,14 | 3,58
17 40 36 120 1000 42,2 24,85 3,75
18 40 14 120 1000 33,2 21,76 | 3,53
19 80 14 240 1000 33,2 12,85 3,20
20 40 14 120 500 33,2 20,10 | 3,61
21 80 36 120 500 422 10,03 3,30
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4 6.1 Resultados para a vaniavel de resposta Xf (teor de umidade final das sementes)
4.6.1.1. Estimativa dos efeitos
Os efeitos para a variavel de resposta Xf sdo apresentados na Tabela 34, desprezando-se

as interagdes entre as variaveis maiores que dois, com o0s pardmetros sendo estimados com 5

graus de liberdade.

Tabela 34. Estimativa dos efeitos para a varidvel de resposta Xf

Efeitos Valores estimados +/- erro
A: Tg -8,69234 +/- 1,35298
B: G -4,71734 +/- 1,35298
C:t -3,79991 +/- 1,34771
D: m 3,64368 +/- 1,33465
E: Xi 6,62266 +/- 135298
AB 1,36734 +/- 1,35298
AC -1,95009 +/- 1,34771
AD 3,03132 +/- 1,33465
AE -3,06766 +/- 1,35298
BC 0,864759 +/- 1,35743
BD 0,0013166 +/- 1,33465
BE -6,64751 +/- 134161
Cb 1,86389 +/- 132684
CE -1,72524 +/- 135743
DE 2,08632+/- 1,33465
Grande média 19,4312+/- 0670803

Observa-se na Tabela 34, em primeira analise, que exceto as combinagdes binarias de
variaveis AB, BC e BD, ou seja, (TgG), (Gt) ¢ (Gm), as demais tém significdncia estatistica pois
seus efeitos comparativos ao desvio sdo maiores, evidenciando que estes efeitos ndo ocorrem
simplesmente devido a erros operacionais durante a execugdo dos experimentos.

A principio, os dados da Tabela 34 fornecem uma boa indicagdo de que as variaveis t (C)
e m (D) poderiam ser mantidas como pardmetros (fixadas num valor adequado)! nos futuros
ensaios de otimizagdo deste processo. Além disso, observa-se que as interagdes binarias de maior
significincia, sdo aquelas que envolvem as variaveis de maior efeito, Tg (A), G (B) e Xi (E), ndo
seria, portanto, desprezada nenhuma vanavel significativa contida nessas interagOes, caso as

variaveis C e D fossem fixadas.

I Menor valor de tempo (1 = 199min) e m = 1000g, conforme indicado na Tabela 24.
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4.6.1.2 Analise de vanincia (ANOVA)

A Tabelas 35 apresenta a andlise de varidncia, e mostra a probabilidade que cada efeito
possui de ser considerado estatisticamente significante para a variavel de resposta, ou seja, de
estar fora da regido de aceitagdo de hipotese nula, situagfio na qual os efeitos ndo sdo
considerados apenas ruido ou erros aleatdrios e sim efeitos significativos. Nesse aspecto,
constata-se pela Tabela 35, que as variaveis Tg, G, Xi e a combinagio entre G e Xi (combinagio
BE), sdo as que apresentam a menor probabilidade de estarem dentro do limite de aceita¢do da
hipotese nula (sem significincia), quando comparadas com as demais com uma confianga em
torno de 99% (nivel de significincia 0,01). Isto € evidenciado pela ordem de grandeza dos
valores numéricos da coluna de probabilidade (Pr). Para essas variaveis, os valores estimados para

o teste F s3o maiores que os valores tabelados, sendo dessa forma rejeitada a hipdtese nula.

Tabela 35. Analise de Vanncia para a variavel de resposta Xf

Efeitos Soma dos Graus de Quadrado Teste (F) Probabilidade
Quadrados Liberdade médio (Pr)

A:Tg 352,838973 1 352,83897 41,28 0,0014
B: G 103,919528 1 103,91953 12,16 0,0175
C:t 67,958018 1 67,95802 7,95 0,0371
D:m 63,713802 | 63,71380 7.45 0,0413
E:Xi 204 818399 1 204,81840 23,96 0,0045
AB 8,730801 1 8,73080 1,02 0,3586
AC 17,897873 1 17,89787 2.09 0,2076
AD 44097589 1 44,09759 5.16 0,0723
AE 43.945974 1 43,94597 5.14 0,0727
BC 3,469334 1 3,46933 0,41 0,5586
BD 0,000008 1 0,00001 0,00 0,9993
BE 209,872735 1 209,87274 24,55 0,0043
CD 16,869256 1 16,86926 1,97 0,2191
CE 13,808774 1 13,80877 1,62 0,2597
DE 20888761 I 20,88876 2,44 0,1788

Erro total 42742296 5 8,54846 - -

4.6.1.3. Grafico de barras (diagrama de Pareto)

O grafico de barras, ou de Pareto, confirma a maior significincia dos efeitos individuais e
combinados das varaveis indicadas anteriormente, conforme ilustrado na Figura 42, onde os
efeitos individuais e combinagdes binarias estatisticamente significativas para Xf estdo a direita da

reta vertical indicativa do limite de rejei¢do da hipdtese nula.



Capitulo 4. Resultados e Discussio 125

ATy i-
BE
EXi
BG
Citi-
m
AD
AE
DE
AC
co
CE
AB
BC
BD .

o] 2 4 8 8

Efeitos padronizados

Figura 42. Grafico de barras dos efeitos individuais e combinados para a resposta Xf
4.6.1.4. Grafico dos efeitos individuais

A Figura 43 indica os efeitos das variaveis isoladas, evidenciando a influéncia que exercem
na variavel de resposta, aumentando ou diminuindo seu valor, quando essas variaveis de entrada
passam do nivel mais baixo (-) para o mais alto (+). Verifica-se que quantitativamente, a
temperatura do ar e a umidade inicial das sementes de urucum sdio as variaveis mais significativas,
seguidas de G, m e t. Com base na inclinag3o das retas representativas, verifica-se que o teor de
umidade final é minimizade quando aumenta-se a Tg, G e t; ao passo que Xf tende a aumentar
proporcionalmente com m e Xi; o que estd de acordo com o comportamento esperado pela
teoria, para o caso de processos parcialmente controlados por condigBes externas.
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Figura 43. Efeitos principais para a resposta Xf
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4.6.1.5. Grafico em papel de probabilidade normal

A Figura 44 representa o grafico em papel de probabilidade normal dos efeitos estimados,
tomando-se por base os dados contidos na Tabela 36, conforme metodologia descrita em BOX,
HUNTER e HUNTER (1978). O calculo da probabilidade acumulada ¢ realizado através da
Equacdo 47, na qual i representa o numero de ordem e p os efeitos principais e interagdes
(u=15). Os efeitos, aproximados para duas casas decimais, provém dos valores dos efeitos
estimados (Tabela 34).

10ofi - 15) (47)

Tabela 36. Efertos ordenados e pontos de probabilidade Pb, para a resposta Xf.
1 i 2 3 4 3 6 7 g 9 10 i 12 13 14 15
Efcitos | 8,69 | 6,65 | 472 -3,80 [-3,07]-1,95 1 -£,73 [ 1.32x107] 086 | 1,37 | 186 1 2,09 [ 3.03 | 364 | 6,62
EP 16441496 ]-349]-2.811-227]-144 1 -128 [992x10°} 063 | 101 [ 140 { 1,57 | 228 [ 274 | 4,90
LE ATg] BE | B:G; Cit | AE| AC | CE BD BC { AB | CD | DE | AD | Dim | E:Xi
Pb{%) | 3,33 | 10,0 116,67(23,33130,00]36,67}43,33] 50,00 }56,671633370,00176,67]83,33]90,00196,67
LE - identificagdo dos efcitos
E.P - Efcitos padronizados (efeitos estimados divido pelo erro)
Pb (%) - Probabilidade acumulada

9., | 2
Py(%%) 1 e .
2. __G_3®

0,1 =
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Figura 44. Grafico em papel de probabilidade normal dos efeitos padronizados para Xf

Observando a Figura 44 nota-se que os pontos centrais do grafico se ajustam mutto bem a
uma reta cuja intersecdo com a probabilidade acumulada (Pb) de 50% ocorre praticamente sobre

o ponto zero do eixo das abscissas (efeitos padronizados). Esse fato confirma que realmente se
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pode considerar esses pontos como pertencentes a uma populagio normal de média zero, ou seja,
os efeitos apresentados por eles ndo possuem qualquer significado fisico para a resposta Xf,
constituindo-se apenas em erros aleatorios cometidos durante o processo de secagem. Isto sugere
que os verdadeiros valores desses efeitos sdo zero, confirmando dessa forma a aceitagdo da
hipotese nula.

Pelo que foi discutido, somente as varidveis Tg, G, Xi e a combinagdo binaria GXi séo
estatisticamente significativas para o contetdo final de umidade Xf Devido ao afastamento da
reta, esses pontos certamente nio sdo provenientes da mesma distribuigiio de que vieram os
pontos centrais, devendo entdo ser interpretados como efeitos realmente significativos.

Desta forma, constata-se a veracidade da suposi¢do inicial de que as variaveis m ¢ t ndo
possuem efetiva significincia para a resposta em questdo, podendo entdo, se for conveniente,
serem mantidas constantes, num valor técnica e economicamente adequado, por ocasido da

otimizagdo dessa resposta no processo de secagem de sementes de urucum.
4.6.2. Resultados para a varidvel de resposta Bf (contetdo final de bixina)

As Tabelas dos efeitos estimados, considerando-se despreziveis as interagdes maiores que
dois (Tabela 37), bem como a respectiva analise de vanidncia (Tabela 38), indicam que as
variaveis isoladas Tg, G, Xi, m e t ou suas combina¢des bindrias, ndo tém efeito significativo no
teor de bixina final das sementes de urucum, nas condi¢des operacionais praticadas neste trabaltho,

conforme os valores dos parametros estatisticos F e Pr, e das grandezas dos erros apresentados.

Tabela 37. Estimativa dos efeitos para a variavel de resposta Bf, de sementes de urucum, cultivar
Piave Vermelha

Efeitos Valores estimados +/- erro
A: Tg -0,162152 +/- 0,200876
B:G -0,0309016 +/- 0,200876

C:it -0,113448 +/- 0,200093
D: m 0,00396004 +/- 0,198154
E: Xi 0,166598 +/- 0,200876

AB 0,0571516 +/- 0,200876

AC -0,222802 +/- 0,200093

AD 0,15479 +/- 0,198154

AE 0,08466516 +/- 0,200876

BC 0,300856 +/- 0,201535

BD 0,02104 +/- 0,198154

BE -0,0340061 +/- 0,199186

Cb 0,116086 +/- 0,196994

CE -0,141644 +/- 0,201535

DE 0,21354 +/- 0,198154

Grande média 3,34425 +/- 0,0995932
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Tabela 38. Andlise de Varidncia para a varidvel de resposta Bf

Efeitos Soma dos Graus de Quadrado Teste (F) Probabilidade
Quadrados Liberdade médio (Pr)
A: Tg 0,12278529 | 0,1227853 0,65 0,4644
B: G 0,00445930 1 0,0044593 0,02 0,8853
C:t 0,06057385 i 0,0605738 0,32 0,6010
D:m 0,00007526 | 0,0000753 0,00 0,9850
E:Xi 0,12961193 1 0,1296119 0,69 0,4531
AB 0,01525320 I 0,0152532 0,08 0,7903
AC 0,23363214 I 0,2336321 1,24 0,3161
AD 0,11498411 1 0,1149841 0,61 0,4780
AE 0,03346372 I 0,0334637 0,18 0,6952
BC 0,41992496 1 0,4199250 2,23 0,1957
BD 0,00212443 1 0,0021244 0,01 0,9206
BE 0,00549228 ] 0,0054923 0,03 0,8729
CD 0,06543558 1 0,0654356 0,35 0,5873
CE 0,09307969 1 0,0930797 0,49 0,5207
DE 0,21883187 i 0,2188319 1,16 0,3304
Erro total 0,94216660 5 0,1884333 - -

Entretanto, a analise da Tabela 37 permite constatar que, mesmo sem ter efeito
estatisticamente significativo na variavel de resposta, o aumento da temperatura do ar e do tempo
de secagem, sugerem uma tendéncia de reduzir a concentragio final de bixina, e que a
combinagdo dessas duas varidveis também contribuem para a diminuigdo de Bf, o que esta de
acordo com as informagdes sobre a instabilidade térmica do pigmento. Porém, observa-se também
uma tendéncia positiva com relagdo aos teores finais de bixina, a0 aumentar o valor da umidade
inicial das sementes (variavel Xi). Esse fato pode estar relacionado ao maior tempo em que o
solido fica com temperatura proxima a temperatura de bulbo Gmido do ar; pois com maior teor
inicial de umidade, existe uma maior possibilidade de parte consideravel da secagem ocorrer no
periodo de velocidade constante, contribuindo entdo para uma perda menor do corante por
degradagio térmica.

Portanto, com relagiio a esta vanavel de resposta (Bf), conclui-se que para os niveis das
varidveis operacionais da secagem consideradas, ndo ha perda apreciavel de bixina, ou seja, que
fique abaixo dos limites de concentragdo que comprometam a qualidade das sementes. O teor
inicial médio deste pigmento para a cultivar Piave Vermelha no inicio das corridas fo1 4,7%bs, e a
minima concentragdo resultante apos a secagem foi de 2,55%bs, acima dos 2,5% proposto para
semente de qualidade tipo 1 e também dentro das exigéncias atuais das empresas compradoras de
sementes. Esse valor foi obtido na corrida 10, com os maiores valores de Tg, t, G e com 0 menor
valor de Xi, o que estd de acordo com as estimativas do planejamento estatistico e com as
caracteristicas de instabilidade do corante existente no material. Assim, pode ser observado
através da anahse da Figura 45, obtida com base na Tabela 39, que nfio hi influéncias
significativas de nenhuma das variaveis de entrada ou de suas combinagbes, na varidvel de

resposta Bf, dentro dos limites estudados neste trabalho, sendo entfio aceita a hipotese nula.
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Tabela 39. Efeitos ordenados e pontos de probabilidade Pb, para a resposta Bf

i 1 2 3 4 5 6 7 8 9 H) 11 i2 i3 14 15
Efeitos| 0,22 1 0,16 |01 -0,11 1 0,034 | 0,031 } 0,039 | 0,021 [0,05710,085]0,116] 0,155 10,1671 0,21 { 0,30
EP | -1t 08 1071055 007 0551019710106 [028510.42510.5921 0,783 1083511061 1.5

LE AC | ATg { CE | C:t BE B:G | Dim i BD | AB | AE | CD AD 1T E:Xi] DE | BC

Ph(%}| 3.33 10,0 116,671 23331 3000 | 36,67 | 43,33 | 50,00 156,67|63,33 170,00 76,67 183,33 {90001 96,67

LE - identificaglo dos cfeitos
E.P - Efeilos padronizados (cfeitos estimados divido pelo erro)
Pb (%) - Probabilidade acumulada

99.9

99

95 ;
80 ’

P (%) o
50 “ P

;

G,1

-1.2 -0.7 -0.2 0:3 0.8 1.3 1.8

Efeitos padronizados

Figura 45. Grafico de probabilidade dos efeitos padronizados para Bf

4.7 Analise dos dados de secagem através da Metodologia de Superficies de Resposta

Na Tabela 40 estdo representadas as varidveis originais e codificadas e seus respectivos
niveis, com os valores das respostas obtidas no procedimento de otimizagdo da secagem de
sementes de urucum conforme projeto experimental constituido de planejamento fatorial {corridas
1 a 8), planejamento composto central (corridas 9 a 14) e replicatas no ponto central (corrida 15 a
20).
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Tabela 40. Condi¢des experimentats e resultados da metodologia de superficies de resposta

utilizada na segunda fase

Corridas Variaveis codificadas Variaveis originais Variaveis de resposta
X X2 X3 Tg (°C) t(min) G (kg/h) | Xf(%bs)  Bf(%bs)
01 - - - 40 240 46,8 15,84 3,00
02 + - - 30 240 46,8 11,28 2,79
03 - - 40 360 46,8 17,83 2,32
04 + - 80 360 46,8 7,70 2,56
05 - - + 40 240 108,0 13,10 2,56
06 + - + 80 240 108,0 9,22 3,00
07 - + + 40 360 108,0 12,78 2,50
08 + + + 80 360 108,0 6,51 2,76
09 -1,68 0 0 26 300 77.4 16,16 2.69
10 +1.68 0 0 94 300 77,4 6,75 2,67
il 0 -1,68 0 60 199 77,4 11,10 2,87
12 0 +1,68 0 60 401 77,4 10,07 2,54
13 0 0 -1,68 60 300 25,2 15,15 2,59
14 0 0 +1,68 60 300 129,6 10,76 2,50
15 0 0 0 60 300 77,4 11,35 2,30
16 0 0 0 60 300 71,4 11,27 2,90
17 0 0 0 60 300 77,4 11,36 2,74
18 0 0 0 60 300 71,4 10,65 2,75
19 0 0 0 60 300 71,4 11,90 2,65
20 0 0 0 60 300 71,4 11,29 2,84

* Por conveniéncia, as unidades da varidvel de entrada x; (G) correspondente & vazdo massica do ar de secagem,
foram mudadas de kg/s para kg/h.

Os efeitos estimados das variaveis isoladas ¢ de suas combinagGes binarias mostradas na

Tabela 41 indicam que, a principio, somente a combinagdo x;x; ndo teria efeito significativo para

a resposta Xf, devido este efeito apresentar valor menor que o erro. Observa-se também que o

aumento dos niveis inferior para o superior das varidveis isoladas x;, x» e X3, propicia um

decréscimo na variavel de resposta, sendo mais evidente com a vanavel x, (Tg), por possuir um

efeito mais significativo.
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Tabela 41. Efeitos Estimados para Xf, na segunda fase dos experimentos

Efeitos Valores estimados +/- erro
xi: Tg -5,95534 +/- 0,215057
Xa: t - 0,930263 +/- 0215057
x3: G - 2,69799 +/- 0,215057
X; X2 -1,99 +/- 0,280986
X; X3 1,135 +/- 0,280986
X2 X3 - 0,36 +/- 0,280986
X1 X{ 0,147576 +/- 0,209351
X3 X2 - 0,467602 +/- 0,209351
X3 X3 1,20823 +/- 0,209351
Grande média 11,3002 +/- 0,162069

Para a determinagdio da significincia estatistica dos efeitos das variaveis de entrada na
resposta teor final de umidade das sementes de urucum, Xf, com mais proprnedade, é realizada
uma analise de variincia conforme indicado na Tabela 42, A Tabela mostra os efeitos das
variavels de secagem sobre a resposta na forma linear, quadratica e com termos cruzados, que
podem ser avaliados com base nas estatisticas F e Pr.

Pelo exame da Tabela 42 verifica-se que as variaveis de entrada x; (Tg), x5 (G) e as
combinagdes xixz (Tgt) e xsx; (G?) sdo estatisticamente significativas em um nivel de significdncia
menor que 0,5%,; x» (t) e x;xs (Tg(G) a um nivel de significincia menor que 1% e a combinagio
x2x2 (1Y) pode afetar a resposta a um nivel de significincia menor que 10%. As demais
combinagdes ndo sdo estatisticamente significativas para a resposta Xf Neste trabalho serdo
considerados como estatisticamente significativos os efeitos das variaveis com nivel de
significincia de até 10%.

O teste de falta de ajuste indicado na Tabela 42, consiste em uma medida da falha que o
modelo pode apresentar ao predizer as respostas obtidas com base nos dados experimentais e o
coeficiente & representa a proporgdo de variabilidade em torno da média que € explicada ou
descrita pela equagfo de regressdo. Assim, verifica-se que para o modelo polinomial de 2* ordem
proposto ndo ha evidéncia de falta de ajuste, ja que o valor de F calculado (Fss = 2,37) é menor
que o valor de F tabelado (Fs5=5,05) ao nivel de 95% de confianca.

O valor do coeficiente de determinagio 2 indica que 98,43% de varidncia é explicada
pela regressdo de um méaximo de 99,53% de variagfio explicavel, obtida em fungdo das médias
quadraticas total e devido a falta de ajuste, conforme BARROS NETO, SCARMINIO ¢ BRUNS
(1995). Devido a alta proporg¢do de variabilidade explicada para a resposta Xf, o modelo de 2®
ordem proposto ¢ adequado para a descrigdo do processo e pode predizer com seguranga as
variagdes nos teores de umidade finais das sementes de urucum sujeitas & secagem convectiva em

leito fixo, em fungdo das variaveis estatisticamente significativas.
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Tabela 42. ANOVA para Xf, na segunda fase dos experimentos

Efeitos Soma dos Graus de | Quadrado Teste F Probabilidade
Quadrados | Liberdade medio {Pr)

xi: Tg 121,08912 1 121,08912 766,84 0,0000

Xz t 2,95463 1 2,95463 18,71 0,0075

x3: G 24.85268 1 2485268 157,39 0,0001

X1 X2 7,92020 1 7,92020 50,16 0,0009

X1 X3 2,57645 i 2,57645 16,32 0,0099

X2 X3 0,25920 ] 0,25920 1,64 0,2563

X1 X; 0,07847 i 0,07847 0,50 0,5195

X1 Xa 0,78777 1 0,78777 4,99 0,0758

X3 X3 5,25951 | 5,25951 33,31 0,0022

Falta de ajuste 1,86878 5 0,37376 2,37 0,1831
Erro Puro 0,78953 5 0,15791 - -
Total (Correlagio) | 168,850255 19 - - -

= 0,9843

Tabela 43. Coeficientes de regressio para Xf, na segunda fase dos experimentos

Parimetros Coeficientes
Constante 11,3002
xi: Tg -2,97767
X2 t -0,465131
x3: G -1,349
X X2 -0,995
X1 X3 0,5675
Xz X3 0,18
X X1 0,0737879
X2 %2 0,233801
X3 X3 0,604114

As curvas ilustradas na Figura 46 mostram os perfis dos teores de umidade adimensional

versus tempo de secagem, obtidos experimentalmente, para as seis repeticdes no ponto central do

planejamento experimental utilizado para o estudo do processo de secagem das sementes de

urucurm, desenvolvido na segunda etapa de ensaios. Nota-se que existe boa reprodutibilidade no

ponto central do experimento, onde as variaveis de entrada originais tém os valores indicados na

Tabela 40 correspondentes ao codigo zero.
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Figura 46. Reprodutibilidade da cinética de secagem, no ponto central do projeto experimental
desenvolvido na segunda fase

Os resultados da analise de regressio multipla com a indicacio dos respectivos
coeficientes das variaveis de entrada e suas combinagdes estdo indicadas na Tabela 43. Com base
nesta analise propde-se o modelo estatistico de 2* ordem conforme polindmio representado na
Equacio 25, utilizando somente os coeficientes € a variaveis codificada, estatisticamente
significativas para a resposta Xf, dado pela Equacio 48:

”

Y = 11,3002 - 2,97767x; - 0,465131x, - 1,349%; - 0,995x%; + 0,5675x;X; - (48)
0,233801x;" + 0,604114x3”

A Equag@o 52 descreve o modelo para a estimativa do contetido de umidade final de
sementes de urucum, cultivar Piave vermelha, em fungdo das variaveis originais Tg (°C), t (min) e
G (kg/h), a partir das rela¢Ses entre as variaveis independentes dadas pelas Equagdes 49, 50 ¢ 51,
com base na Equacgdo 26:

T T
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t— 300 (50)
"2 7 60
G-774
Xy = B (5D
: 306

Xf=13,372 + 0,028Tg + 0,081t - 0,2G - 0,00083Tgt + 0,00093TgG - 0,000065¢* +
0,00065G? (52)

A analise do modelo é realizada entdo, de acordo com 0s procedimentos constantes no
item 3.4.2.1,

A temperatura € a vazio do ar de secagem e o tempo de processamento mostraram
exercer consideravel influéncia na redugio do conteido de umidade das sementes de urucum. A
observagio dos resultados e a analise estatisitica indicam que um aumento nos valores de Tg, t e
G, provocam uma sensivel diminuigio no valor de Xf, favorecendo ¢ processo de secagem.

Para methor visualizagdo do ponto Otimo de operagdo, construiu-se as superficies de
resposta e as correspondentes curvas de niveis ou contornos em fungdo das variaveis codificadas,
utilizando-se o aplicativo Statistica®. Sdo graficados no eixo z a resposta Xf (%bs) € nos eixos x
e y duas variaveis de interesse, mantendo-se a outra nQ ponto estacionario, ou seja, atribuindo-lhe
os valores x;;, Xs € X3, de acordo com a situagﬁo."_ﬁNote que, embora as coordenadas desses
graficos variem do limite de -2 a+2, as curvas obtidas devem ser interpretadas dentro do limite de
-1,68 a +1,68, de acordo com a parte axial do planejamento adotado.

Desse modo, as Figuras 47 e 48 representam respectivamente a superficie de resposta e
os contornos, descritos pela Equagdo 48 para a resposta Xf em fungdo de x; (Tg) e x» (1),
mantendo-se x3 (G) fixo no ponto estacionario (x; = 0,7728). De modo analogo, as Figuras 49,
50, 51 e 52 indicam as superficies de respostas e as respectivas curvas de niveis para a resposta
Xfem funcio das variaveis codificadas indicadas nesses graficos.

Avaliando-se as superficies de respostas e os contornos indicados nas Figuras 47 a 52
percebe-se com clareza que realmente as condigdes que propiciam a diminuigiio de Xf e portanto

favorecem o processo, correspondem aos valores mais elevados das variaveis xq, x» € X3.
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Figura 49. Superficie de resposta para Xf em fungdo de x; e x; para x, = -2,5518
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Figura 50. Curvas de nivel para Xf em funcio de x; e x; para xp = -2,5518
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Figura 51. Superficie de resposta para Xf em fungfio de x; e x5 para x; = 0,7317

20 P
/ g
15¢ <
;";;f
;,f" ;’
1.0} /
05
o 00t AN
x \\
'\\“.
05t ’\\\ . 5,299
hhhhhhhhhh ”"‘*\ 7.155
. S B 8,011
10} el T —— 8,866
e T 9,722
_______ Tl g 10,578
15t JREREEC N el B [ 11,434
Tt Tl — 12,289
20 ;s : ’ - ; I e b T 13,145
,_2!0 -1.5 -1.0 0.5 0,0 0,5 1.0 15 20 T 14,001
X2

Figura 52. Curvas de nivel para Xf em fungio de x; e x; para x; = 0,7317

137



Capitulo 4. Resultados e Discussido 138

A determinagdo das coordenadas do ponto estaciondrio, bem como o correspondente
valor da resposta neste ponto e as caracteristicas das superficies de resposta obtidas para o teor
de umidade das sementes, sdo efetuadas com base na metodologia descrita no item 3.4.2. 1.

Partindo-se da equagio quadratica do modelo dado pela Equagdo 48, temos:

aY (53)
——=-2.97767 - 0,995x +0,5675x
1
oY (54)
= —0,465131 - 0,995x; — 0,467602x,
23!
oy (55)
—— =~1,349 + 0,5675x; +1,208228x 4
0‘5(3 )

Resolvendo simultaneamente esse sistema de equagdes, encontra-se as coordenadas do

~

ponto estacionario Xis, Xzs € Xzs € 0 correspondente valor de Ys através da substituigdo desses

pontos na Equagdo 43:

X1, = 0,7317
X2 = -2,55 18
X3, = 0,7728

Ys = 10,2829

Com a localizagdo desta coordenada, ¢ possivel a determinagdo da natureza das
superficies de resposta nas vizinhangas imediatas deste ponto através da analise candnica, descrita
anteriormente. Assim, através da Equagio 46, estima-se a distncia do ponto estacionario (Xis, Xz
X3s) 20 ponto central:

Ds = J(0,1317)" +(=2,5518)" +(0,7728)" = 2,765

indicando que se encontram relativamente proximos, o que permite transformar o modelo
proposto para uma forma canbnica do tipo apresentado na Equagio 45, para uma methor
compreensdo da natureza das superficies em analise.

Dividindo-se por 2 os termos das EquagBes 53, 54 e 55 e calculando os autovalores e os
correspondentes autovetores para esse sistema de equagles, com auxilio do aplicativo

Mathematica®, temos:



Capitulo 4. Resultados e Discussio 139

Autovalores

A= 07613
Ap = -0.6536
Az = 02627
Autovetores:

[0,4708; -0,2354; 0,8502]
[0,6382; 0,7563; - 0,1440]
[0,6091; -0,6104; -0,5063]

Desta maneira, se obtém a equagdo candnica, na forma:
N

Y =10,2829+0,7613W 2 - 0,6536W ? +0.2627W } (56)

com as relagdes lineares das coordenadas iniciais representadas pelas equagdes:

W, = 0,4708x - 0,2354x, + 0,8502x; - 0,7356 (57)
W, = 0,6382x; + 0,7563x - 0,1440x; + 0,0463 (58)
Wi = 0,6091x, - 0,6104x, - 0,5063x; - 0,7297 (59)

onde Wy, W, e W3 representam as variavels independentes na forma candnica.

Verifica-se pelo sinal e magnitude dos autovalores (A; e A; positivos e A2 negativos) que o
ponto estacionario corresponde a um minimax ou ponto de sela, o que j& estava evidenciado, em
primeira andalise, pelo formato das superficies de respostas obtidas e principalmente pelo
comportamento das curvas de nivel. A Equag@o candnica (Equagfio 56) indica que o valor da
resposta predita no centro do experimento € 10,2829; ou seja, teor de umidade de sementes de
10,28 %bs.

As magnitudes (mddulos) dos autovalores A;, A, e A3, que sd0 0s respectivos coeficientes
de W;, W, e W; na equagdo candnica indicam que a altura da superficie de resposta predita muda
mais rapidamente ao longo do eixo W, do que ao longo do eixo W,, e que a resposta muda
menos ainda na direcdo do eixo Wi, ao se afastar do ponto estacionario. Isto demonstra que a
ordem de sensibilidade relativa da variavel de resposta em consequéncia de alteragles nas
varidveis de entrada associadas as diregGes Wy, W, W3 € x; > x; > X3, ou em variaveis originais:
Tg>t>G.

Os elementos do autovetor associados com o autovalor A; (0,6091, -0,6104, -0,5063) e

que representam os coeficientes da Equacgdo 59, sugerem que no deslocamento ao longo do eixo
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Wi, o valor das vartaveis x; (Tg) e % (t) sfo em algum momento compensatorios, onde um
aumento em x, podera ser contrabalangado por um decréscimo em x;.

A Figura 53 mostra a comparagdo entre os valores experimentais ¢ os calculados através
do modelo polinomial para a resposta Xf. Conforme a aglomera¢io de pontos bem proximos a
reta representativa, verifica-se um excelente ajuste entre os valores observados e os preditos. A
distribui¢do dos residuos de maneira aleatoria verificado na Figura 54, indica que o modelo
proposto ¢ adequado, ndo havendo portanto inconsisténcia entre os valores da resposta estimados

e 0s experimentais.
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Figura 53. Comparagdo entre valores pffditos e experimentais para Xf
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Figura 54. Distribui¢do dos residuos para a resposta X{



Capitulo 4. Resultados e Discussio 141

Pelo exame das grandezas dos efeitos estimados das varidveis de entrada para a variavel
de resposta conteudo final de bixina, Bf, mostradas na Tabela 44, constata-se que, em primeira
analise, somente o tempo de secagem possui valor do efeito superior ac erro. A analise de
varidncia confirma que somente o tempo de secagem possui realmente significado estatistico para
Bf, ao nivel de 10% de confianga (Tabela 45).

Verifica-se ainda, ao se examinar a Tabela 45, que ndo ha evidéncia de falta de ajuste pois
I calculado igual a 0,46 ¢ bem menor do que o valor da raziio F tabelado ao nivel de 95% de
confianga, Fss = 5,05. Neste caso, o coeficiente de determinagio & indica que o modelo

consegue explicar 55,28% da variabilidade , num total maximo explicavel de 69,37%.

Tabela 44. Efeitos Estimados para Bf, na segunda fase dos experimentos

Efeitos Valores estimados +/- erro
Grande média 2,69518 +/- 0,0867353
xi: Tg 0,10198 +/- 0,115094
X2 t -0,258476 +/- 0,115094
x3: G -1,9946 x 107 +/- 0,115094
X; X2 0,0675 +/- 0,150377
X1 X3 0,1675 +/- 0,150377
X> X3 0,1525 +/- 0,150377
X1 Xy 7.69283 x 107 +/- 0,11204
X2 X3 0,0253703 +/- 0,11204
X3 X3 -0,0877658 +/- 0,11204

Tabela 45. ANOVA para Bf, na segunda fase dos experimentos

Efeitos Soma dos | Grausde | Quadrado Teste F Probabilidade
Quadrados | Liberdade médio (Pr)

x;: Tg 0,0355075 i 0,0355075 0,79 0,4252

X2 t 0,2281047 1 0,2281047 5,04 0,0747

3 G 0,0000001 1 0,0000001 0,00 0,9987

X1 Xa 0,0091125 1 0,0091125 0,20 0,6769

X1 X3 0,0561125 1 0,0561125 1,24 0,3160

X2 X3 0,0465125 1 0,0465125 1,03 0,3571

X5 Xi 0,0002132 1 0,0002132 0,00 0,9486

X2 X2 0,0023190 I 0,0023190 0,05 0,8321

X3 X3 0,0277523 1 0,0277523 0,61 0,4769

Falta de ajuste 0,1039402 5 0,0207880 0,46 0,7932
Erro Puro 0,2261333 5 0,0452267 - -
Total (Correlagdo) | 0,73805500 19 - - -

Z=0,5528
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Tabela 46. Coeficientes de regressdo para Bf, na segunda fase dos experimentos

Pardmetros Coeficientes
Constante 2,69518
xi: Tg 0,0509899
Xzt t -0,129238
X3 G -9,97298 x 10
X1 X2 0,03375
X1 X3 0,08375
X2 X3 0,07625
Xy Xq 3.84641 x 107
X2 X2 0,0126852
X3 X3 -0,0438829

Utilizando somente a constante e o coeficiente da variavel x; (t), dados na Tabela 46 ¢
obtidos da analise de regressdo, € proposto o modelo linear expresso através da Equagio 60, em
funcdo da vanavel codificada,

Y =2,69518 - 0,1292x, (60)

e da Equacio 61 em fungfo da variavel original,

Bf =335 - 0,0022t 61)

determinada através da relag@io entre x; e t dada pela Equacgio 50, onde t esta em min.

A superficie de resposta para Bf e as respectivas curvas de nivel, mostradas nas Figuras 55
e 56 em fungio de x; e X, indicam que o teor de bixina ¢é praticamente independente da
temperatura de secagem para a faixa estudada e fortemente dependente do tempo de
processamento, Esse resultado confirma as afirmagdes da literatura sobre a maior importdncia dos
efeitos indesejaveis que o tempo de exposigio da bixina a luz e oxigénio acarretam sobre a

estabilidade deste corante.
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Figura 56. Curvas de nivel para Bf em fun¢fo de x; e x.
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Entretanto, considerando-se o limite minimo de 2,5 %bs para a concentragdo de bixina
exigida na classificagdo de sementes tipo 1, observa-se que para toda a faixa das variaveis
operacionats Tg e G, valores abaixo do limite minimo de Bf s0 chegaram a ser atingidos em duas
corridas experimentais, mesmo assim, seus valores foram acima dos 2,1%bs necessarios a
comercializagdo do produto. O mntervalo de variagio de Bf, obtido experimentalmente foi de 2,30
a 3,00 %bs, correspondendo & uma degradacio de 27,22 a 5,06%, dada pela Equagdo 62.

o= [1 - %ﬂjl 00 (62)

onde B; representa o teor inicial médio de bixina, igual a 3,16 %bs. Observa-se que a maxima
degradacfio permitida para que ndo seja atingido valores de bixina abaixo de 2,1 %bs € 33,54%,
para as condigdes deste trabalho.

A Figura 57 representa o modelo para a degradagio de bixina, ¢, em fungio do tempo de
secagem, t, em minutos, para a faixa de temperatura 26 a 94°C e vazio do ar 25,2 a 129,6 kg/h,

24

22

—_—
D
e

12

180 220 2680 360 346 380 420
t {min)

Figura 57. Degradagio de bixina em func¢io do tempo de secagem

Deste grafico, pode-se verificar que a degradacio maxima permitida para este material ter
classificagdo, ou seja, cerca de 21%, ¢ atingida em aproximadamente 386 minutos, situagdo na
qual o valor limite minimo de 2,5 %bs ¢ alcangado.

As Figuras 55 e 56 ilustram as superficies de respostas e as curvas de nivel para Bf,
construidas a partir de um modelo linear que também inclut o coeficiente da variavel x; (Tabela

46), alocando-se as variavels x; (temperatura} e x; (tempo) nos €ixos X e y, respectivamente.
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Pelo exame dessas figuras, observa-se que as condigdes das variaveis temperatura ¢ tempo
de secagem que mais inibem a degradag@o da bixina sfo: tempos baixos (x; < -1) e temperaturas
de secagem de moderadas a altas (x; > 0), conforme as condigdes operacionais praticadas neste
trabalho. Mas, de modo geral, constata-se que a variavel mais influente € x;, pois examinando-se
os contornos indicados na Figura 56, nota-se que para tempos curtos de secagem (x2 < -1,4) o
teor final de bixina praticamente independe do valor da temperatura (x;), mantendo-se na faixa
perfeitamente aceitavel de 2,80 a 2,92 %bs, que corresponde a uma degradag@io do corante de
apenas 11,4 a 7,6%, em relagdo ao teor inicial de 3,16 %bs. Essa constatagdo de que se pode
trabalhar com tempos curtos e altas temperaturas de secagem (até o limite de x; = +1,68),
favorece em demasia o processo de secagem de sementes de urucum com elevados teores iniciais
de bixina, sendo essencial para a manutencdo da qualidade e posterior processamento do produto,

A comparagio entre os valores experimentais e calculados através do modelo linear para
Bf, tlustrada na Figura 58, mostra a existéncia de um ajuste razoavel entre os valores observados
e os preditos.

A Figura 59 representa a distribuigfio aleatoria dos residuos, mostrando a auséncia de um
comportamento tendencioso, indicando que o modelo matematico representa adequadamente as
variagbes da concentragdo final de bixina em fungio do tempo de secagem, por uma relagdo
linear, nio havendo dessa forma inconsisténcia entre os valores observados e os calculados

matematicamente.

3,9 -
291
Valorcs observados

27

25

23— e

24 25 26 2.7 2.8 28 3
Valores preditos

Figura 58. Comparagio entre valores preditos ¢ experimentais para Bf
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Figura 59. Distribuicdo dos residuos para a resposta Bf

4.8 Otimizacgdo do processo de secagem

Através da metodologia de superficies de resposta discutida anteriormente é possivel
determinar as condigles operacionais em fungdo das variaveis de interesse para o processo e
alcangar um valor otimo para a variavel de resposta considerada. Entretanto, quando se deseja
otimizar mais de uma vanavel de resposta deve-se verificar se, em certas situagdes, o Otimo para
uma resposta nio inviabiliza técnica ou economicamente o processo, ou ndo corresponda ao valor
Otimo para as outras respostas estudadas.

Assim, a identificacdo da regifo Otima para as respostas Xf e Bf consideradas neste
trabalho, ¢ realizada através da analise e da visualizago das curvas de niveis correspondentes as
duas respostas em questdo, com a identificagdo das faixas de condigdes operacionais de Tg, t e G
que possam corresponder ao 0timo para ambas as respostas.

As Figuras 60 e 61 exibem os contornos para as respostas Xf e Bf, em funcio das
variaveis x; (Tg) e xz (), para x; = 0,7728 (G = 101,05 kg/h). Mantendo-se fixa a vazdo massica
do ar de secagem no ponto estacionario, as partes sombreadas das curvas de nivel para Xf e Bf
denotam as regides onde o processo pode ser adequadamente conduzido, visando obter teores de
umidade entre aproximadamente 5 e 10 %bs e concentragdes de bixina superiores a 2,86%bs
(degradagdo menor que 10%). Uma superposi¢do dos contornos indicaria que as faixas de
temperatura e tempo de secagem devem ser compreendidas entre 76 e 94°C e de 199 a 270 min,

respectivamente.
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Na Tabela 47 estdo indicados os critérios de aceitabilidade para as respostas obtidas,
propostas por AKHNAZAROVA e KAFAROV (1982), e que serdo utilizados para a
determina¢do do ponto Otimo do processo de secagem, em fungio de restrigdes nas variaveis

operacionais de entrada.

Tabela 47. Escala de valores de desejabilidade (dj ou Dj)

Faixa (dj ou Dj) Descricdo da resposta
0,80a 1,00 aceitavel e excelente
0,63 a 0,80 aceitavel e bom
0,37 a 0,63 aceitavel porém pobre
0,204 0,37 faixa limite de aceitagio
0,00 2 0,20 inaceitavel

Observa-se que o ideal corresponde a valores de Dj o mais proximo possivel de 1,00. O
calculo da fungdo Di € realizado com base na metodologia descrita em AKHNAZAROVA e
KAFAROV (1982), com as seguintes restrigdes nas varidveis de resposta Xf e Bf:

X£ valores compreendidos entre 4 e 10%bs (4%bs < Xf < 10%bs)
Bf: valores maiores que 2,84 %bs (minimo 2,84 %bs)

Os valores limites para o conteido final de umidade compreende o minimo em torno do
valor médio do teor de umidade na monocamada, para a faixa de 35 a 80°C determinados neste
trabalho, e 0 maximo de 10 %bs, visando além da conservagdo do material, a qualidade, pela
classificagdo tipo 1. O limite minimo de 2,84 %bs para o teor final de bixina, foi escolhido de
modo a manter a estabilidade do corante em relagdo ao teor inicial, com no maximo 10% de
degradacdo.

A otimizagdo numérica foi realizada com o auxilio do aplicativo Design Expert®,
obtendo-se o valor 0,8732 para a fungio desejabilidade global, Dj. Esse valor € considerado
aceitavel e excelente, conforme a classificagio contida na Tabela 47. O ponto 6timo obtido para
as varidveis codificadas foi: x; = 1,68, x; = -1,68 e x;3 = -0,8918. Valores que correspondem a Tg
= 94°C, t = 199 min e G = 50 kg/h, atendendo as restrictes impostas na Tabela 48. Com esses
valores, se estabelece o ponto 6timo para as variaveis de entrada, obtendo-se neste ponto Xf =
10%bs e Bf = 2,98%bs, que corresponde a uma degradagdo de apenas 5,7% em rela¢do ao teor

inicial de bixina.

Tabela 48. Restrigdes nas variaveis de resposta para a localizagdo do ponto 6timo

Variaveis de Resposta (Yobs) Restrigfio Objetivo

Conteudo final de umidade (Xf) X< 10%bs minimizar
Conteudo final de bixina (Bf) Bf> 2 84 %bs maximizar
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4.9 Anilise da cinética de secagem das sementes de urucum

Na execug¢do do planejamento fatorial {racionario, realizado na primeira fase da analise do
processo, foram obtidos dados experimentais de cinética da secagem de sementes de urucum, que
associados aos resultados do comportamento higroscopico deste material, permitiram a
construgdo das curvas caracteristicas de secagem e de taxa de secagem, representadas no anexo
A, pelas Figuras Al.1 a A21.4, com base nos dados existentes nas Tabelas Al a A21.

A caracteristica geral dessas curvas € a indicagdo de um periodo 4 taxa de secagem
constante para todas as corridas experimentais. Esse fato nfo esta de acordo com os dados
cinéticos de secagem de urucum em leito fixo, estabelecidos por SILVA (1991) e por CASTRO ¢
FARIA (1992). Acredita-se que a existéncia de um periodo ante-critico evidenciado na secagem
de sementes de urucum efetuada neste trabalho, deva-se aos teores iniciais de umidade mais
elevados (25,6 %bs a 58,2 %bs) do que os da matéria prima utilizada por SILVA (1991), que
situa-se na faixa de 18 %bs a 32,5 %bs e de CASTRO e FARIA (1992), o qual cobria o intervalo
de 7,9 %bs a 10 %bs.

Da analise das primeiras 21 corridas experimentais (16 originais e 5 repeti¢des), observa-
se que 0 malor tempo gasto no processo para se atingir a umidade final do produto, decorre no
periodo poés-critico, onde a taxa de secagem € decrescente, nio sendo atingido, em nenhuma
corrida experimental, o teor de umidade de equilibrio das sementes. A faixa de conteddo final de
umidade foi de 10 a 37%bs, que sdo altas para a segura armazenagem do material, indicando que
os valores das variaveis operacionais deveriam ser modificados, para que fossem atingidos teores
de umidades finais mais baixos. Os valores de umidade final aceitdveis de 10,06 %bs e 10,03 %bs
foram obtidos nas corridas 8 e 21 respectivamente, nas condigdes de secagem mais favoraveis,
com a temperatura de 80°C e vazdo massica do ar 0,036 kg/s (129,6 kg/h), que corresponde aos
nivels maximos de Tg e G, a partir de sementes com teores de umidade iniciais em torno de
30%bs.

Pelo exame das curvas caracteristicas de taxa de secagem e com os valores das umidades
de equilibrio estimadas para as condigdes operacionais a 40 e 80°C através do modelo de GAB,
verifica-se que os teores de umidade critica variam desde 18,65 %bs até 48,60 %bs, com valores
de taxas de secagem constantes na faixa de 0,50 mg/cm®.min a 8,61 mg/ecm® min. A consideravel
variagdo neste pardmetro decorre da grande faixa de variagdo da umidade inicial das sementes, as
quais ndo puderam ser mantidas em dois valores constantes conforme exige o planejamento dos
experimentos.

A Figura 62 (Anexo: Figura A15.1) ilustra uma curva de secagem tipica obtida na primeira
fase dos experimentos. Através de ajustes ao modelo linear para os pontos alinhados de X versus
t e ao modelo de Page (PAGE, 1949) da parte ndo linear, obtém-se curvas caracteristicas de taxa
de secagem, ilustradas na Figuras 63 (Anexo: Figura A15.2) e 64 (Anexo: Figura A15.3). A
Figura 65 {Anexo: Figura A15.4) indica a curva caracteristica da taxa de secagem para o periodo

pos-critico e as Figuras 66 e 67 mostram os ajustes aos modelos linear e de Page.
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Figura 67. Ajuste ao modelo de Page (o experimental, — modelo) (corrida 15)



Capitulo 4. Resultados e Discussio 152

Nesta corrida, realizada com a vazdo maxima (0,036 kg/s), maior carga de sementes
(1500g) e temperatura minima (40°C), para um tempo minimo de secagem de 240 minutos (4h),
resultaram em teores finais de umidade e bixina de 19,66 %bs e 3,51 %bs, respectivamente. O
valor final do teor de bixina, equivale a um decréscimo de 15,83% em relag3o ao valor inicial do
teor (médio) de bixina encontrados nas amostras utilizadas na primeira fase dos experimentos
(4,7%bs).

Os valores de Xer e Wer sdio 25,79%bs e 3,46 mg/cm®.min, respectivamente. Os valores
das constantes e dos coeficientes de correlagdo, &, obtidos no ajuste do teor de umidade das
sementes de urucum com o tempo, para os periodos de secagem a taxa constante e decrescente,
na primeira fase dos experimentos, estdo indicados na Tabela 49. Pelos valores de 2 constata-se o

excelente ajuste dos modelos aos pontos experimentais,

Tabela 49 - Ajuste do conteido de umidade das sementes de urucum com o tempo, para os
periodos a taxa de secagem constante ¢ decrescente, utilizando as equagdes da reta e
de Page, para a primeira fase dos experimentos

Corridas X=a+bt X =exp (- kt)
a b z k n z
01 0,5173 -0,0014 0,9985 0.3608 0,2192 0,9974
02 0,3127 -0,0046 0,9971 0,8654 0,1793 09995
03 0,3300 -0,0019 0,9952 0,7633 0,1511 0,9999
04 0,3050 -0,0047 0,9998 0,9239 0,1655 0,9981
05 0,3058 -0,0008 0,9840 05811 0.1953 0,9986
06 0,5358 -(,0032 0,9963 0,1092 0,5434 0,9984
07 0,4635 -0,0029 0,9979 0,3786 0,2760 0,9978
08 0,3412 -0,0061 0,9971 0,8275 0,1905 0,9966
09 0,3700 -0,0028 0,9964 0,3131 0,3897 0,9989
10 0,4138 -0,0013 0,9987 0,4883 0,1917 0,9994
11 0,5863 -0,0066 0,9996 0,3048 0,3438 0,9526
iZ 0,3153 -0,0020 0,9940 0,7079 0,1848 0,9981
13 0,4625 -0,0006 0,9955 0,3748 0,1875 0,9988
14 0,4366 -0,0088 0,9984 0,7171 0,1876 0,9827
15 0,3135 -0,0008 0,9899 0,6547 0,1651 0,9983
16 0,4407 -0,0033 0,9960 0,3545 0,3070 0,9969
17 0,3373 -0,0011 0,9951 0,7495 0,1288 0,9989
18 0,2553 -0,0005 0,9959 1,1791 0,05367 0,9938
19 0,2563 -0,0010 0,9992 0,8410 0,1576 0,9879
20 02811 -0,0051 0,9809 1,0176 0,1721 0,0986
21 0,2755 -0,0008 0,9970 0,8599 0,1296 0,9968

As corridas experimentais que fazem parte da segunda fase dos experimentos,
correspondem a otimizagdo do processo pela metodologia de superficies de resposta, estdo
itustradas através das curvas de secagem e de taxa de secagem no apéndice B. Nas Tabelas B1 a
B20 estdo indicadas as condigbes experimentais de cada ensaio, e as curvas representativas da

cinética encontram-se ilustradas nas Figuras B1.1 a B20.3.
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As variagdes de pardmetros importantes para a analise do processo e para a cinética da
secagem de urucum estdo sumarizadas na Tabela 50, conforme observagbes experimentais da

segunda etapa de ensaios.

Tabela 50. Condigdes experimentais e faixa de resultados da secagem de sementes de
urucum, para a segunda fase de ensaios

Variaveis e Parametros do | Faixa de variag3o | Natureza da variavel ou
processo (unidade) (min. - max.) pardmetro de processo
Tg: (°C) 26-94 VEC
Tga (°C) 24 - 72 VS
t (min) 199 - 401 VEC
G (kg/h) 25,2-129,6 VEC
X; (%obs) 20,03 - 23,98 PEC
Xf (%bs) 6,75 - 17,83 VR
Xer (%bs) 15,12 - 21,42 A
Xe (%bs) 1,51 - 8,88 VS
Wer (mg/cm’.min) 0,14 - 1,80 VS
Y, (g/kg as) 12,2-203 PENC
Y, (g/kg as) 13,7 - 25,9 PS
Tua (°C) 20,5 - 40,0 PS
Ts; (°C) - 21,5-26,8 PEC
Tse (°C) 22,0 - 68,0 PS
Bf (%obs) 2,30 - 3,00 VR

V8&: variavel de saida; VR: varavel de resposta; VEC: varidvel de entrada controlavel; PEC:
parametro dc entrada controldvel, PENC: parimetro dc entrada nfio controldvel, PS;
pardmetro de saida

Pelo exame dos dados contidos na Tabela 50 verifica-se que o intervalo de umidade critica
ficou bem mais estreito, implicando que sementes com umidade maiores que 15,12 a 21,42%bs
devem possutr um periodo ante-critico com taxa de secagem constante, variando na faixa de 0,14
a 1,80 mg/em’s. Constata-se que os valores de Wer (constantes) para a primeira fase das
experimentos foi bem mais elevado, em fungio da faixa mais ampla de teores de umidade
existentes na maténa prima trabalhada inicialmente. Estes fatos demonstram a importdncia do
controle na umidade inicial das sementes, que neste caso foi bem mais efetivo, mantendo-se os
teores no estreito intervalo de 20,03% a 23,98 %bs, com valor médio estimado de 21,62 +
0,27%bs.

Qutro fato interessante € a temperatura maxima alcangada pelas sementes de urucum ao
final da secagem, 68°C; que esta abaixo dos 70°C propalado por alguns pesquisadores, como
temperatura limite para que sejam mantidas inalteradas varias propriedades de interesse em
produtos naturais, inclusive estabilidade de cor. Isto sugere que, de alguma forma este valor

maximo de Tsr pode ter contribuido para a boa estabilidade da bixina vernficada em todos os
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experimentos €, consequentemente, da baixissima influéneia (estatisticamente insignificante) da
temperatura de secagem em Bf, dentro do intervalo estudado.

Os teores de umidade finais das sementes nesta fase foram bem menores do que os
encontrados nos primeiros experimentos, inclusive alcangando-se o teor desejado, em torno de
10%bs, em 12 corridas experimentais, sob diferentes condigdes operacionais.

Analisando-se a faixa de temperatura de saida do ar, o intervalo de temperatura de saida
das sementes ¢ a faixa de valores alcangados de temperatura de bulbo tmido do ar de secagem a
saida, pode-se admitir que o processo de secagem convectiva em leito fixo utilizado neste
trabalho, se comportou como adiabético.

Da mesma forma que as curvas construidas com os dados da primeira etapa dos
experimentos, a caracteristica geral da cinética de secagem das sementes de urucum utilizadas na
fase complementar do projeto experimental também foi de apresentar-se como um processo
parcialmente controlado por condigdes externas, mesmo numa faixa de umidades iniciais menores.

As Figuras 68 (Anexo: Figura B6.1), 69 (Anexo: Figura B6.2), e 70 (Anexo: Figura B6.3)
ilustram o aspecto geral das curvas obtidas nesta fase complementar da mesma maneira como
foram geradas as curvas de taxa de secagem da primeira etapa, contudo sem as curvas
caracteristicas, devido nfio se ter construido isotermas de dessorgdo nas temperaturas de 26°C e
94°C, ndo se tendo portanto as correspondentes umidades de equilibrio para essas condi¢des. O
excelente ajuste aos modelos linear e de Page podem ser visualizados nas Figuras 71 e 72. Os
valores das constantes dos modelos e da estatistica 2 sdo dados na Tabela 51.

X (%bs)

G 30 60 90 120 150 180 210 240
t{min)

Figura 68. Curva de secagem {corrida 6)
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Tabela 51. Ajuste do contelido de umidade das sementes de urucum com o tempo, para oS
periodos 4 taxa de secagem constante e decrescente, utilizando as equagdes da reta e
de Page, para a segunda fase dos experimentos

Corridas X=a+bt X = exp (- kt")
a b = k n 3

01 0,2136 -0,0003 0,989 1,0662 0,0995 0,998
02 0,1994 -0,0006 0,996 0,0497 0,1506 0,997
03 0.2386 -0,0003 0,997 0,9978 0.0920 0,992
04 0,1994 -0,00006 0,999 0,7135 0,1263 0,999
05 0,2047 -0,0004 0,995 0,9798 0,1330 0,998
06 0,2235 -0,0014 0,999 0,9360 0,1709 0,999
07 0,2097 -0,0004 0,997 1,0306 0,1177 0,999
08 0,2051 -0,0016 0,994 1,0240 0,1679 0,999
09 0,1998 -0,0001 0,996 - ; ;

10 0,2137 -0,0015 0,997 (,8699 0,1988 0,998
i1 0,2266 -(,0008 0,991 0,8637 0,1621 0,997
12 0,2112 -0,0007 0,991 0,9190 0,1524 0,999
13 0,2064 -0,0002 0,999 1,0373 0,1045 0,998
14 0,2198 -0,0011 0,994 1,0726 0,1293 0,999
15 0,1997 -0,0006 0,987 1.0130 0,1341 0,998
16 0,2213 20,0007 0,995 0,8998 0,1544 0,998
17 0,2202 -0,0007 0,994 0,8707 0,1599 0,997
18 0,2099 -0,0007 0,998 0,9181 0,1562 0,999
19 0,2365 -0,0008 0,994 0,8124 0,1687 0,997
20 0,2292 -0,0008 0,998 0,8513 0,1647 0,999
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Os valores bem proximos da unidade encontrados para o coeficiente de correlagdo R,
demonstram o excelente ajuste dos modelos aos dados de X versus t, dando portanto total
confiabilidade as curvas de taxa de secagem obtidas por derivagdo dos dados das curvas de
secagem experimentais.

As influéncias que as variaveis de entrada Tg, t e G propiciam na varidvel de resposta Xf
ja foi descrito anteriormente, verificando-se que um aumento em seus valores, provoca uma
diminui¢do do conteudo final de umidade das sementes. Isto esta de acordo com a teoria sobre a
caracteristica geral do processo de secagem (STRUMILLO e KUDRA, 1986). Os efeitos que
estas variaveis acarretam no comportamento dos perfis de umidade e de taxa de secagem, podem
ser visualizados nas Figuras 73, 74 e 75 (correspondendo as corridas 9, 10 ¢ 16 da segunda fase)
para a influéncia da temperatura de secagem; nas Figuras 76, 77 e 78 (correspondendo as
corridas 13, 14 e 15 da segunda fase) para os efeitos da vazdo massica do ar e nas Figuras 79, 80
e 81 (correspondendo as corridas 11, 12 e 18 da segunda fase) para a influéncia do tempo de
processamento das sementes.

As corridas que demonstram a influéncia das varidveis de entrada Tg, t e G no
comportamento da distribui¢do de umidade das sementes em fungdo do tempo e demats relagdes
proprias da cinética de secagem, foram escolhidas tomando-se os dois valores extremos de cada
variavel e seu valor médio, que no planejamento experimental correspondem aos codigos -1,68; 0
e +1,68;, de modo que a cada variagiio de uma delas, as outras duas variaveis permanecem
constantes no ponto central.

Verifica-se que nas maiores temperaturas e vazdes massicas do ar, as sementes secam mais
rapidamente mantendo taxas mais elevadas em todo o periodo de secagem. Pelo exame das curvas
de taxa de secagem em fun¢do do tempo, nota-se que a vazio s6 tem influéncia no periodo ante-
critico, demonstrando que a partir desse ponto (umidade critica) o processo passa a ser
controlado por condigdes internas.

As curvas representativas dos efeitos do tempo, demonstram a menor influéneia relativa
que esta variavel apresenta no contetdo de umidade de sementes de urucum. O comportamento
dessas curvas indica também a alta reprodutibilidade dos dados experimentais coletados durante o
Processo.

Observa-se que uma das curvas {(corrida 9 - Figuras 74 e 75), correspondendo a
temperatura mais baixa do ar de secagem (Tg = 26°C), indica que o processo foi realizado
totalmente no periodo ante-critico, ou & velocidade (taxa) de secagem constante. Para este caso o
contetdo final de umidade alcancado foi de 16,16%bs, sendo eliminado somente 33,3 g de agua,
de um total de 167,8 g contidas nas sementes, correspondendo a apenas 19,85% de redugdo de
umidade, demonstrando que até este limite, o tipo de umidade contida no material ainda €

superficial.
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CAPITULO 5

CONCLUSOES

O prototipo de secador de leito fixo utiizado no desenvolvimento deste trabalho se
mostrou adequado e com instrumentag¢do apropriada para o fornecimento dos dados necessarios a
analise do processo de secagem de sementes de urucum, proporcionando excelente
reprodutibilidade dos dados, evidenciada através dos ensaios em replicatas necessarios a
conducio do planejamento estatistico, além de promover a secagem do material até niveis
compativeis com as especificagbes de qualidade e conservagdo do produto.

Na realizacfo das corridas experimentais da primeira etapa, a aplicagio da téenica de
planejamento fatorial fracionario permitiu identificar a influéncia das varidveis independentes Tg
(temperatura do ar de secagem), G (vazdo massica do ar) , Xi (conteido de umidade inicial das
sementes) e as de menor significincia estatistica m (massa de sementes) e t (tempo de secagem)
nas respostas de interesse. A partir da etapa complementar de ensaios visando a otimizagio do
processo, tornou-se evidente a influéncia de Tg, t e G para a variavel de resposta Xf (contetido
de umidade final das sementes), e de ¢ para a resposta Bf (teor final de bixina).

O planejamento estatistico de experimentos foi utilizado para pesquisar a influéncia das
varigveis operacionais do processo de secagem de sementes de urucum em leito fixo nos seus
conteudos finais de umidade e bixina, desenvolvendo-se modelos preditivos para Xf e Bf, em
fun¢do da temperatura ¢ vazdo do ar de secagem e do tempo de processamento.

Um modelo polinomial de segunda ordem se mostrou adequado para descrever os efeitos
das variaveis operacionais Tg , t e G no teor final de umidade das sementes de urucum, sob as

diversas condigdes de secagem praticadas no desenvolvimento deste trabalho, representado por:
Xf=13,372 +0,028Tg + 0,081t - 0,2G - 0,00083Tgt + 0,00093TgG - 0,000065t* + 0,00065G*

As variagdes observadas no valor final da concentragiio de bixina contida nas sementes de
urucum apods os diversos tratamentos de retirada de umidade a que foram submetidas durante o
processo de secagem em leito fixo, podem ser adequadamente representadas por um modelo
linear, em funcio do tempo de exposicio do material as condi¢des operacionais de secagem,

dentro da faixa de temperatura e vazdo do ar praticada neste estudo, conforme equagio:
Bf = 3,35 - 0,0022t

Os modelos estatisticos propostos conseguem predizer com boa precisdo as respostas de

interesse do processc de secagem de sementes de uracum em leito fixo, no intervalo de variacio
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das condigdes experimentais, permitindo uma melhor compreensio dos efeitos causados pelas
variaveis de entrada estudadas nas repostas Xf e Bf.

A localizagdo das condigdes 6timas envolvendo o calculo do ponto estacionario e o exame
da natureza da superficie ao redor deste ponto através de analise candnica, resulta na equagio

para o conteudo final de umidade de sementes na forma candnica, dada por:

Ial

Y = 10,2829 +0,7613W/ —0,6536W3 +0,2627W3

As raizes caracteristicas (autovalores) da equacgdo candnica indicam que o ponto
estaciondrio existe em termos de um ponto de sela (minimax), sugerindo que um deslocamento
para fora desse ponto pode causar um acréscimo ou decréscimo na resposta Xf, dependendo da
dire¢iio do movimento, mas obedecendo a ordem de influéncia Tg > t> G,

Através da analise das curvas de nivel das respostas teor final de umidade ¢ de bixina,
mantendo-se a vazdo massica do ar de secagem constante em 101,05 kg/h, foi possivel a
identificacdo da regido 6tima de trabalho para as varidveis de entrada: Tg (76 a 94°C) e t (199 a
270 min), para a qual obtém-se teores finais de umidade (Xf) no intervalo de 5 a 10%bs e
concentragdo final de bixina (Bf) acima de 2,86 %bs, valores altamente recomendados para a
manuten¢io da qualidade do material.

O valor calculado para a fungdo desejabilidade global foi 0,8732 considerado aceitavel e
excelente, proporcionando a correta estimativa do ponto 6timo de operagio para as variaveis de
entrada: Tg = 94°C, t = 199 min e G = 50 kg/h; obtendo-se neste ponto as respostas: Xf= 10%bs
e Bf = 2,98 %bs.

As técnicas estatisticas de planejamento fatorial, metodologia de superficies de resposta,
andlise candnica e fungio desejabilidade, se mostraram ferramentas bastante Utels, pols permitiram
a verificagdo das influéncias das variaveis do processo de secagem de forma sistematica e a
determinagio da melhor condi¢@o operacional.

Os dados experimentais obtidos na dessor¢io de sementes de urucum na faixa de 15 a
80°C, se ajustaram muito bem ao modelo tri-paramétrico de GAB, tornando possivel analisar o
comportamento higroscopico do material e estimar propriedades termodindmicas de interesse.

Através das isotermas de dessorgdo obtidas experimentalmente para as sementes de
urucum, aplicando-se a equagio de Clausius-Clapeyron em conjunto com o modelo de GAB, foi
possivel estimar o calor isostérico liquido de dessor¢do, na faixa de 1,44 kJ/mol a 24,50 kI/mol,
para umidades das sementes variando de 4%bs a 16%bs. Constata-se que o contetdo de umidade
de equilibrio do material decresce com o aumento de temperatura no intervalo de 15 a 80°C para
cada valor de atividade de agua constante e o teor de umidade na monocamada decresce com o
aumento da temperatura, variando de 5,60 %bs a 1,65 %bs, na faixa de 15 a 80°C. O modelo de
GAB pode ser usado para representar adequadamente as relagdes entre a atividade de dgua e o
contetdo de umidade das sementes de urucum.

As curvas de secagem obtidas durante a execugo dos experimentos puderam se ajustadas
pela equacdo no linear de Page, com as constantes caracteristicas do modelo, determinadas para
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a regido de secagem a taxa decrescente. Foram observados periodos de taxa de secagem
constante, sendo ajustados por um modelo empirico linear.

A realizagio dos experimentos com as sementes de urucum contendo altos teores de
bixina, permitiu observar que o material permaneceu praticamente estavel, havendo pequena
degradagdo em relagdo ao teor inicial de corante, porém sem comprometimento da qualidade ou
de seu valor de mercado, para toda a faixa de condigdes operacionais.

Em se tratando de um biomaterial, com caracteristicas inerentes de dificil controle e
avaliagdo, os resultados encontrados pelos modelos preditivos para Xf e Bf podem ser
considerados muito bons. A determinagdo das condi¢des do ponto otimo, dentro das faixas
operacionais praticadas neste trabalho, propiciam a obtengdo de sementes de urucum com
excelente qualidade, conforme as especifica¢des da legislagdo em vigor.

As informagdes obtidas neste trabalho podem ser usadas para avaliar a eficiéncia de
processos similares sob as mesmas condigdes operacionais e, se necessdrio, promover
metodicamente as mudangas nas condi¢bes do processo, movendo em diregio do otimo com a

finalidade de predizer a umidade € a concentragdo de bixina finais em sementes de urucum.



ANEXO A

Corridas experimentais de secagem de semente de urucum, conforme o projeto fatorial fracionario

(Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos)
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Tabela Al. Condigdes de secagem (corrida 1)

massa 1 X W Wr Xr
() (min) (%obs) {mg/cmz.min)
500 0 51,82 0,89 1,00 1,00
496,5 5 50,76 0,89 1,00 0,98
4956 10 50,48 0,89 1,00 0,97
492 9 i5 49,60 0,89 1,00 0,95
490.6 20 48,96 0,89 1,00 0,94
488 4 25 48 30 0,89 1,00 0,92
486,1 30 4760 0,89 1,00 0,91
481 40 46,05 0,89 1,00 0,87
476,8 50 4477 0,89 1,00 0,85
473.2 60 43.68 0,84 (,95 0,82
465 80 41,19 0,64 0,71 0,77
4582 100 39,13 0,51 0,57 0,72
451 4 120 37,06 0,42 0,48 0,68
My (2) 32934 Tg (°C) 40
area (cm’) 520,33 G (kg/s) 0,014
X; (Yobs) 51,82 pré secagem ndo
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Figura Al.1. Curva de secagem (corrida 1)
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Tabela A2:; Condig¢Oes de secagem (corrida 2)

m

()

(min)

(%bs)

W
(mg/cm’ min)

Wr
(adim.)

Xr
(adim.)

500
490,7
480.,8

474
467,6
4623

458
4513
4464
4429
4379
433,9
430,1

0
5
10
15
20
25
30
40
50
60
80
100
120

31,37
28,93
26.33
24,54
22.86
21,47
20,34
18,58
17,29
16,37
15,06
14,00
13,01

3,38
3,38
3,38
338
2,21
1,73
1,42
1,03
0,80
0,65
0,47
0,36
0,29

1,00
1,00
1,00
1,00
0,65
0,51
0,42
0,30
0,24
0,19
0,14
0,11
0,09

1,00
0,92
0,83
0,77
0,72
0,67
0,63
0,57
0,53
0,50
0,46
0,42
0,39

Mg (8)

area (cm®)

X; (%bs)

Xr (adim.)

380.,6
520,33

Tg (°C)
G (kg/s)

80
0,014

31,37 pré secagem sim
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Tabela A3: Condigdes de secagem (corrida 3)

m t X W Wr Xr
(g) {min) (%bs) |(mg/em’ min)| (adim.) {adim.)
500 0 33,13 1,34 1,00 1,00
496,7 5 32,26 1,34 1,00 0,97
491 4 10 30,84 1,34 1,00 0,92
4884 15 30,05 1,34 1,00 0,89
485, 1 20 29,17 1,34 1,00 0,85
4819 25 28,32 1,34 1,00 0,82
4794 30 27,65 1,34 1,00 0,80
4747 40 26,40 0,96 0,71 0,75
470,2 50 25,20 0,76 0,57 0,71
466,5 60 2421 0,62 0,47 0,67
461 80 22,75 0,46 0,34 0,62
456,7 100 21,61 0,36 0,27 0,58
4536 120 20,78 0,30 0,22 0,55
my (2) 375,56 Tg (°C) 40
area (cm?) 520,33 G (kg/s) 0,036
X; (%bs) 33,13 pré secagem sim
1,1
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Figura A3.1. Curva de secagem (corrida 3)
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Anexo A, Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela A4: Condigdes de secagem (corrida 4)

m t X W Wr Xr
(g) (min) (%bs) |(mg/cm’.min)| (adim.) (adim.)
500 0 30,52 3,46 1,00 1,00
490,7 5 28,09 3,46 1,00 0,92
481,9 10 25,79 3,46 1,00 0,84
4742 15 23,78 2,77 0,80 0,77
4678 20 22,11 2,03 0,59 0,71
462.3 25 20,68 1,59 0,46 0,66
4582 30 19,61 1,30 0,38 0,63
452 40 17,99 0,95 0,27 0,57
447.6 50 16,84 0,74 0,21 0,53
444 4 60 16,00 0,60 0,17 0,50
440 80 14,86 0,43 0,12 0,46
4367 100 13,99 0,33 0,10 0,43
4341 120 13,32 0,27 0,08 0,41
M (g) 383,09 Tg (°C) 80
area (cm®) 520,33 G (kg/s) 0,036
X; (Yebs) 30,52 pré secagem ndo
105
095 b S U T SO A .
[ ] N M . . H
0,85 |oevmgrmereens , .................. .................. h ....... ................. ]
7] S— ® .................. ................. ]
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& : ; : : :
;:: 085 brromeereereeeeee e ‘, .................. , .................. , .................. .....................................
Y] SR SR ‘ ...... o .................. .................. .....................................
: ® : : :
0‘45 .................. ........ , ................. . ................ ‘ ................. ..................
: : : 5 °
0,35 - ' ' 5 : :
0 20 40 60 80 100 120 140

t rmin)

Figura A4.1. Curva de secagem (corrida 4)
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Figura A4.3. Curva de taxa de secagem em fungio do tempo (corrida 4)
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Figura A4 4. Curva de taxa de secagem para o periodo pos-critico (corrida 4)



Anexo A. Corridas Inicials - Primeira Fase de Experimentos

Tabela AS: CondigGes de secagem (corrida 5)

m t X W Wr Xr
() (min) | (%bs) | (mg/em®min) | (adim.) (adim.)
500 0 30,70 0,59 1,00 1,00
4987 5 30,36 0,59 1,00 0,99
498 1 10 30,21 0,59 1,00 0,98
496,9 15 29,89 0,59 1,00 0,97
4925 20 28,74 0,59 1,00 0,92
490,6 25 28,24 0,59 1,00 0,90
4893 30 27,90 0,59 1,00 0,89
486,1 40 27,07 0,59 1,00 0,86
4847 50 26,70 0,59 1,00 0,84
4823 60 26,08 0,59 1,00 0,82
4776 80 24,85 0,59 1,00 0,77
473,6 100 23,80 0,49 0,83 0,73
469,8 120 22,81 0,40 0,68 0,69
466,2 140 21,87 0,34 0,57 0,65
462,9 160 21,00 0,29 0,49 0,62
459.6 180 20,14 0,26 0,43 0,58
4571 200 19,49 0,23 0,38 0,56
4548 220 18,89 0,20 0,34 0,53
4523 240 18,23 0,18 0,31 0,51
M (8) 382,55 Tg (°C) 40
area (cm’) 520,33 G (kg/s) 0,014
X; (%obs) 30,70 pré secagem sim
10 y%. ............... o e s S
o i : : : : § : i
08| .4. .............. ............... _ ......... - .........
08 kv AS—. AR T A AO— — S —
g N
% 07 ............... .............. . ............... ..........
= : : : : . | 5 ! :
Y3 U S . e TR A T O R S
: : : r : * :
: s : : Le
193 STTEIROR ............... ............... ............... ............... ............... .............. ‘ ........
0,4 : . N N . N M M
G 20 80 4] 120 150 180 210 240
t{min)

Figura A5.1. Curva de secagem (corrida 5)
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Anexo A Corridas Iniciais - Primeira Fase de Expenmentos
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Figura A5.2. Curva de taxa de secagem (corrida 5)
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Figura A5.3. Curva de taxa de secagem em fungiio do tempo (corrida 5)
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Anexo A Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela A6: Condicdes de secagem (corrida 6)

m

(2)

X W Wr Xr

(min) (%bs) | (mg/em®min)| (adim) (adim.)

500
4956
4887
4831
475,2
4702
465
455.,6
446,2
438
4238
411,5
400,1
390,1
3816
375
370,2
3673
364.,6

53,99 1,87 1,00 1,00
52,63 1.87 1,00 0,97

10 50,51 1,87 1,00 0,93
15 48,78 1,87 1,00 0,90
20 46,35 1,87 1,00 0,85
25 44,81 1,87 1,00 0,82
30 4321 1,87 1,00 0,79
40 40,31 1,87 1,00 0,74
50 37,42 1,87 1,00 0,68
60 34,89 1,87 1,00 0,64
80 30,52 1,54 0,82 0,55
100 26,73 1,19 0,64 0,48
120 23,22 0,96 0,51 0,41
140 20,14 0,78 0,42 0,35
160 17,52 0,65 0,35 0.30
180 15,49 0,55 0,30 0,26
200 14,01 0,47 0,25 0,24
220 13,12 0,41 0,22 0,22
240 12,29 0,36 0,19 0,20

my; (g)
area (cm?)
X; (Yobs)

Xr {adim.}

324,7 Tg (°C) 80
520,33 G (kg/s) 0,014

53,99 pré secagem ndo
1 T T H T *
1.0 p.a.-. .............. e S
® : : : : :
g‘g ...... .......,: ............... E""""""""""""'"'":'""“""'""'""""""":."""'""""""'""“'"":. ..........
o | z
0,8 Freeerererenene g B i ititl B 8
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{}'4 bt ausarsanrrsnadrrraretanansnealonrranntataitetittetiarandusn ?.._...........a...........-...:E«n.....,_..v..n.........”..u; ..........
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Figura A6.1. Curva de secagem (corrida 6)
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Anexo A. Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos 176
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Figura A6.3. Curva de taxa de secagem em fun¢io do tempo (corrida 6)
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Anexo A. Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela A7: Condigdes de secagem (corrida 7)

m t X W Wr Xr
() (min) (%obs) (mg/cmz.min) (adim.) (adim.)
500 0 46,58 1,97 1,00 1,00
4934 5 44 65 1,97 1,00 0,95
489,5 10 43,51 1,97 1,00 0,92
484 8 15 42,13 1,97 1,00 0,89
478,6 20 40,31 1,97 1,00 0,85
4746 25 39,14 1,97 1,00 0,82
470,3 30 37,88 1,97 1,00 0,79
462 40 35,44 1,66 0,84 0,73
4543 50 33,19 1,32 0,67 0,67
446,5 60 30,90 1,09 0,56 0,62
4364 80 27,94 0,81 0,41 0,54
428 100 25,48 0,63 0,32 0,48
422 120 23,72 0,52 0,26 0,44
4172 140 22,31 0,44 0,22 0,40
4135 160 21,23 0,37 0,19 0,38
411,2 180 20,55 0,33 0,17 0,36
408,7 200 19,82 0,29 0,15 0,34
405,9 220 19,00 0,26 0,13 0,32
4043 240 18,53 0,23 0,12 0,31
me (2) 341,1 Tg (°C) 40
area (cm?) 520,33 Q (kg/s) 0,036
X; (Yebs) 46,58 pré secagem ndo
11
Y S A R RS e S S
* : ; : : ; : : :
09 ‘. ............... R T IR T T TSI TRs SRS
. : : : s
08 ’. ............ R S TS
EP : : : :
OJ .............................. .............................. - .._... .........
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L ASERIN SN RSN SR S SR SN S Y
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Figura A7.1. Curva de secagem (cornda 7)
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Anexo A. Corridas Inicials - Primeira Fase de Experimentos 178
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Figura A7.3. Curva de taxa de secagem em fungio do tempo (corrida 7)
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Anexo A Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela A8: Condi¢des de secagem (corrida 8)

m t X W Wr Xr
(g) (min) (%bs) | (mg/em® min) (adim.) (adim.)
500 0 34,25 429 1.00 1.00
4871 5 30,79 429 1.00 0.89
4772 10 28,13 429 1.00 0.81
467 8 15 25,60 3.14 0.73 0.74
4597 20 23,43 2.30 0.54 0.67
454 4 25 22,01 1.81 0.42 0.63
448 6 30 20,45 1.48 (.34 0.58
441 40 18,41 1.07 025 0.52
4355 50 16,93 0.83 0.19 0.47
431 4 60 15,83 0.67 0.16 0.44
4257 80 14,30 0.48 0.11 0.39
422 100 13,31 0.37 0.09 0.36
4193 120 12,58 0.30 0.07 0.34
416,9 140 11,94 0.25 0.06 0.32
4153 160 11,51 0.21 0.05 0.31
4138 180 11,11 0.18 0.04 0.30
4123 200 10,70 0.16 0.04 0.28
411 220 10,35 0.14 0.03 0.27
4099 240 10,06 0.13 0.03 0.26
my (g) 372,44 Tg (°C) 80
area (em’) 520,33 G (kg/s) 0,036
X; (%obs) 34,25 pre secagem sim
14 , . , : .
TRY S .............. .............................. .........
Y SR SR S S S S S
08 " ............... , ............................. .............................. , .........
.
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: 'oe
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t (min)

Figura A8.1. Curva de secagem (corrida 8)
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Figura A8 4. Curva de taxa de secagem para o periodo pds-critico (corrida 8)
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Anexo A. Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela A9: Condig¢des de secagem (corrida 9)

m

(g)

(min)

(%bs)

W

Wr

(mg/em’ min)|  (adim.)

Xr
(adim.)

1500
1481,7
1464
1446,5
14293
1417,1
1405,1
1377,7
1350,2
1326,5
1284,8
1254.6
1238,5

0
5
10
15
20
25
30
40
50
60
80
100
120

37.41
35,74
34,12
32,51
30,94
29.82
28,72
26,21
23,69
21,52
17,70
14,93
13,46

2,80
2,80
2,80
2.80
2,80
2,80
2,80
2,80
2,66
2,14
1,50
1,12
0,87

1,00
1,00
1,00
1,00
1,00
1,00
1,00
1,00
0,95
0,77
0,54
0,40
0,31

1,00
0,95
0,90
0,85
0,80
0,76
0,73
0,65
0,57
0,50
0,38
0,29
0,24

My (2)
area (cm’)
X; (%bs)

1091,59
1089,74
37,41

Tg (°C)
G (kg/s)

pré secagem

40
0,014
sim

11

Xr (% bs)

0.6 brovererererenenen S— T —— S N — S SR
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Figura A9.1. Curva de secagem (corrida 9)
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Anexo A. Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela A10: Condig¢Ses de secagem (corrida 1[0)

m t X W Wr Xr
() (min) (%bs) |(mg/om’.min)| (adim.) (adim.)
1500 0 41,41 1,27 1,00 1,00
1493 5 40,75 1,27 1,00 0,98
14874 10 40,22 1,27 1,00 0,97
14798 15 39,50 1,27 1,00 0,95
1471,6 20 38,73 1,27 1,00 0,93
14643 25 38,04 1,27 1,00 0,92
14575 30 37.40 1,27 1,00 0,90
14447 40 36,19 1,27 1,00 0,87
14335 50 35,14 1,27 1,00 0,34
14239 60 34,23 1,14 0,90 0,82
1403,9 80 32,35 0,85 0,67 0,77
1387 100 30,75 0,68 0,53 0,73
1372,5 120 29,39 0,56 0,44 0,70
m (g) 1060,78 Tg (°C) 80
area (cm’)  1089,74 G (kg/s) 0,014
X (%bs) 41,41 pré secagem ndo
1.05 : :
T ] . RS S o S SRS S ;
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: i | . i
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0,65 : ' : : :
0 2 40 80 100 120 140

t {min)

Figura A10.1. Curva de secagem (corrida 10)



Anexo A. Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos
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Figura A10.3. Curva de taxa de secagem em fungio do tempo (corrida 10)
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Anexo A, Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela A11: CondigOes da secagem (corrida 11)

m t X h%Y Wr Xr
(2) (min) | (%bs) l(mg/cm’min)| (adim.) (adim.)
1500 0 58,52 5,73 1,00 1,00
14712 5 5547 5,73 1,00 0,94
14381 10 51,97 5,73 1,00 0,88
1406,2 15 48,60 5,73 1,00 0,81
1375,6 20 45,37 5,43 0,95 0,75
1340,6 25 41,67 4,38 0,76 0,68
1298,1 30 37,18 3,66 0,64 0,60
12345 40 30,46 2,74 0,48 0,47
1206.,6 50 27,51 2,17 0,38 0,42
1203,5 60 27,18 1,78 031 0,41
1185,8 80 25,31 1,30 0,23 0,37
1179 100 24,59 1,00 0,18 0,36
1165,1 120 23,12 0,81 0,14 0,33
My (8) 946,28 Tg (°C) 40
area (cm?) 1089,74 G (kg/s) 0,036
X; (%bs) 58,52 pré-secagem ndo
1 : . H i !
] S S S S, S SRR S
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Figura A11.1. Curva de secagem (corrida 11)
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Anexo A, Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela A12: Condiges de secagem (corrida 12)

m t X W Wr Xr
63 (min) (%bs) |(mg/cm’ min)| (adim.) {adim.)
1500,0 0 31,88 1,98 1,00 1,00
14842 5 30,49 1,98 1,00 0,95
1471,5 10 2937 1,08 1,00 0,92
1459,4 15 28,31 1,98 1,00 0,88
1449 8 20 27,46 1,98 1,00 0,86
14409 25 26,68 1,08 1,00 0,83
1431,9 30 25,89 1,98 1,00 0,80
14158 40 24.47 1,67 0,84 0,76
14023 50 23,29 1,31 0,66 0,72
1391,0 60 22,29 1,07 0,54 0,69
1370,8 80 20,52 0,78 0,39 0,63
1354,2 100 19,06 0,61 0,31 0,58
1340,0 120 17,81 0,50 0,25 0.54
ms (g) 1137,42 Tg (°C) 80
area (cm®)  1089,74 G (kg/s) 0,036
X; (Yabs) 31,88 pré secagem sim
11 ; ; ;
1.0 b o S S S S S
Y] B . .................. .................. .................. .................. ................... ..................
& : : : :
- B ] : : : N :
% B S S S S e b S
2 .
. N [ ] : z : :
{}.7 .................. g .................. E. ................. ; .................. ;_ .................. ;, .................. ? ..................
: z | ¢
0B s e e | ST e aans rereiiee seaead e e
: : : : $
.
05 : : : : : :
0 20 40 80 80 100 120

t {min})

Figura Al12.1. Curva de secagem (comnda 12)
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Anexo A. Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Wr (adim.)

Wr {(adim.)

Wr (adim.)

Figura A12.4. Curva de taxa de secagem para o periodo pos-critico {corrida 12)
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Figura A12.2. Curva de taxa de secagem (corrida 12)
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Anexo A. Cornidas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela A13: CondigBes de secagem (corrida 13}

m t X W Wr Xr
() (min) | (%bs) [(mg/em®min)| (adim) | (adim.)
1500 0 46,50 0,56 1,00 1,00
1496 5 46,11 0,56 1,00 0,99
1492,5 10 45.77 0,56 1,00 0,08
14893 15 45,45 0,56 1,00 0,97
1484 8 20 45,01 0,56 1,00 0,96
1481,3 25 44 67 0,56 1,00 0,96
1478 30 4435 0,56 1,00 0,95
14719 40 43,75 0,56 1,00 0,93
1465.5 50 43,13 0,56 1,00 0,92
1460,9 60 42,68 0,56 1,00 0,91
1450,9 80 41,70 0,56 1,00 0,88
1441 100 40,74 0,56 1,00 0,86
14316 120 39,82 0,54 0,95 0,84
1420,7 140 | 38,75 0,46 0,82 0,81
14122 160 37,92 0,40 0,72 0,79
1404,6 180 | 37,18 0,36 0,64 0,77
1396,9 200 36,43 0,32 0,57 0,75
1389,3 220 35,69 0,29 0,52 0,74
1381,9 240 | 34,96 0,27 0,48 0,72
My (8) 1023,9 Tg (C) 40
area (cm2) 1089,74 Q (kg/s) 0,014
X; (%bs) 46,50 pré secagem ndo
1'90 ',’—' ............................................. :. .,,« ............. : ........
‘e § : 5 :
088} ..|. . A .
082} b f f
L : : :
5 0 SUUC I S S S
Pooe
P 7% FOCRNONS SORRRE SRS SRS NS SN SRS SO b
DB oo Do s e D .........
3t SO U SU N UG NUUUUTNOT RSO O
060 : : : , : : : :
0 30 60 9% 120 150 180 210 240
{ {min)

Figura A13.1. Curva de secagem (corrida 13)
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0.8
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Wr {adim.)
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0.5

0.4 H : : : H ; : : : :
068 972 075 078 0381 084 087 08 093 08 098 102
Xr {adim.)

Figura A13.2. Curva de taxa de secagem {corrida 13)

1.1

Wr (adim.)

0.4 . : : . : : - -
o 30 &0 20 120 180 180 210 240
t {min)

Figura A13.3. Curva de taxa de secagem em fungdo do tempo (corrida 13)
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Figura A13.4. Curva de taxa de secagem para o periodo pds-critico {corrida 13)



Anexo A. Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela Al4: Condigdes de secagem (corrida 14)

m t X W Wr Xr
(g) (min) | (%bs) | (mg/em’min) | (adim.) (adim.)
1500 0 43,95 8,61 1,00 1,00
1446,6 5 38,83 8,61 1,00 0,88
1405,9 10 34,92 8,61 1,00 0,79
13614 5 30,65 8,61 1,00 0,69
1335,2 20 28,13 3,24 0,38 0,63
1318,5 25 26,53 2,56 0,30 0,59
1309,4 30 25,66 2,11 0,24 0,57
1280,2 40 22,86 1,54 0,18 0,50
12738 50 22,24 1,21 0,14 0,49
1265,2 60 21,42 0,99 0,11 0,47
1263,4 80 21,24 0,72 0,08 0,47
1250 100 19,96 0,56 0,06 0,44
1232,1 120 18,24 0,45 0,05 0,40
12182 140 16,91 0,38 0,04 0,36
1208 160 15,93 0,32 0,04 0,34
1193,6 180 14,55 0,28 0,03 0,31
1183,6 200 13,59 0,25 0,03 0,29
11775 220 13,00 0,22 6,03 0,27
1166,5 240 11,94 0,20 0,02 0,25
my (g) 1042,03 Tg (C) 80
area {cm2) 1089,74 Q (kg/s) 0,014
X; (%ebs) 43,95 pré secagem sim
11 - . T : :
094 y
.
0.7 k- , _
g
A @ : : i :
X 05 _o ST S - _... ..........
: ;e : : :
: § ? . : :
e a s * :
a3k ' I! gy R
s : : ¢
o1 ; i i : : ; ;
0 30 90 120 150 180 210 240
1 (min}

Figura A14.1 Curva de secagem (corrida 14)
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Anexo A, Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Wr {adim.}
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Figura Al14.2, Curva de taxa de secagem (corrida 14)
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Figura A14.3. Curva de taxa de secagem em funcio do tempo (cornida 14)
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Figura Al4.4. Curva de taxa de secagem para o periodo pos-critico (corrida 14)
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Anexo A. Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela A15: Condigdes de secagem (corrida 15)

m t X W Wr Xr
(g) (min) (%bs) |(mg/em’min)| (adim)) (adim )
[5G0 0 31,83 0,84 1,00 1,60
14899 5 30,95 0,84 1,00 0,97
1484 10 30,43 0,84 1,00 0,95
14801 15 30,08 0,84 1,00 0,93
14737 20 2952 0,84 1,00 0,91
1469 25 29.11 0,84 1,00 0,90
1464,8 30 28,74 0,84 1,00 0,88
1456.,4 40 28,00 0,84 1,00 0,85
14493 50 27,38 0,84 1,00 0,83
14423 60 26,76 0,84 1,00 0,81
1430,5 30 25,73 0,75 0,90 0,77
14186 160 24,68 0,59 0,71 0,73
1407 9 120 23,74 0,49 0,59 0,69
13983 140 22,90 0.41 0,50 0,66
13894 160 22,11 0,36 0,43 0,63
1381,5 180 21,42 0,32 0,38 0,61
13743 200 20,79 0,28 0,34 0,58
13676 220 2020 0,25 0,30 0,56
1361.8 240 19,69 0,23 0,28 0,54
My (2) 1137,8 Tg (°C) 40
area (cm?)  1089,74 G (kg/s) 0,036
X; (%obs) 31,83 pré secagenl sim
1*! : : : : :
L SR SO S S S S S
[ ] H . : N N
o : : z :
L : : : : :
09 [ ® ST SRR S O U VST SOOI VO SR PS
. : : : :
M [ ] H H B M
o : : :
s OB [T ‘ .............................. _- ..........
E : 2 5 5 :
E o z f
; 1y 8 SESTSTYETPTUSTE ST POTSS E P ‘ .............................. .........
: L] : :
® : :
I3 R e T . .........
: Iy :
8 :
¢
0'5 G S O S PP SRR
04 . : : : : . ; .
0 0 50 80 120 150 180 210 240
E{min)

Figura A15.1. Curva de secagem (corrida 15}
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Anexo A, Cornidas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Wr (adim.)

Wr (adim.)

1.1

6.2 H H H H N H B : H :
050 055 060 065 070 075 08 08 0% 095 100 105
Xr {adim.)
Figura A15.2. Curva de taxa de secagem (corrida 15)
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Figura A15.3. Curva de taxa de secagem em fung@o do tempo (corrida 15)
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Figura A15.4. curva de taxa de secagem para o periodo pds-critico (corrida 15)
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Anexo A. Corridas Iniciais - Pnmeira Fase de Experimentos

Tabela A16: Condigdes de secagem (corrida 16)

m t X W Wr xXr
(2) (min) | (%bs) [(mg/cm’min)| (adim) | (adim.)
1500 0 44,51 2,86 1,00 1,00
1477,6 S 4235 2,86 1,00 0,95
14593 10 40,59 2,86 1,00 0,91
1441 15 38,83 2,86 1,00 0,87
14241 20 37,20 2,86 1,00 0,83
1410,5 25 35,89 2,86 1,00 0,80
1397,5 30 34,64 2,86 1,00 0,77
1375,2 40 32,49 2,68 0,94 0,72
13553 50 30,57 2,12 0,74 0,68
1338,4 60 28,94 1,75 0,61 0,64
1310 80 26,21 1,28 0,45 0,58
1285,9 100 23,88 0,99 0,35 0,52
1265,7 120 21,94 0,80 0,28 0,48
1247,8 140 20,21 0,67 0,23 0,44
1232,6 160 18,75 0,57 0,20 0,40
1218,7 180 17,41 0,50 0,17 0,37
1206,5 200 16,24 0,43 0,15 0,34
11954 220 15,17 0,39 0,13 0,32
11847 240 14,14 0,35 0,12 0,30
ms, (g) 1037,98 Tg (°C) 80
area (cm®)  1089,74 G (kg/s) 0,036
X; (%bs) 44,51 pré secagem ndo
11 : :
1] ST S —— R P — T S — IR —
L i 3 B H ; . H .
09 O, .............................................. .............................................. . ........................
Y S, .. ............................................. .............................................. .........................
507 ' S ............................................. .........................
g P e e .
: ® : :
{)’5 ... ............................................ ., ............................................. , .......................
7Y S SO SRR SO N SR S AR
. &
03 \ ............................................................................................ ,. ........ PO
02 ; : : : :
& 30 90 120 150 180 210 240

{ (min)

Figura A16.1. Curva de secagem {corrida 16)
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Anexo A, Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos
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Figura A16.2. Curva de taxa de secagem (corrida 16)
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Figura A16.3. Curva de taxa de secagem em funcgdo do tempo {corrida 16)
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Figura A16.4. Curva de taxa de secagem para o periodo pos-critica (corrida 16)
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Anexo A. Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela A17: Condigdes de secagem (corrida 17}

m

(2)

(min)

W

Wr

(%bs) | (mg/em®’min) | (adim.)

xXr
(adim.)

1500
14892
1485 4
14785
1472,8
14663

1461
14513
14425
1434,1
14202
1408,3
1397,8

0
5
10
15
20
25
30
40
50
60
80
100
120

33,98
33,02
32,68
32,06
31,55
30,97
30,5
29,63
28,85
28,1
26,86
25,79
24.85

0,96
0,96
0,96
0,96
0,96
0,96
0,96
0,96
0,80
0,67
0,49
0,39
0,32

1,00
1,00
1,00
1,00
1,00
1,00
1,00
1,00
0,84
0,70
0,52
0,41
0,34

1,00
0,97
0,95
0,93
0,92
0,90
0,88
0,85
0,82
0,80
0,75
0,71
0,68

M ()

area (cm”)

)(i(WGbS)

Xr {adim.)

1119,54
1089,74
33,98

Tg (°C)
G (kg/s)

pré secagem

40
0,036
nio

1,05
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Figura A17.1. Curva de secagem (corrida 17)
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Anexo A Cornidas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos
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Figura A17.3. Curva de taxa de secagem em fungdo do tempo (corrida 17)
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Figura A17.4. Curva de taxa de secagem para o periodo pés-critico {corrida 17}
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Figura A17.2. Curva de taxa de secagem (corrida 17)

.................................................................................................................................

.............................................................................................................

02 : : : : : : : : H : :
078 080 $82 084 086 088 030 082 084 £96 05688 100 102

40 60 80 180 120 140
t (min}

Xrc (adim.}

198



Anexo A. Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela A18: Condigdes de secagem (corrida 18)

m t X W Wr X
(g) (min) (%bs) | (mg/em’ min) | (adim) (adim.)
1500 0 25,60 0,50 1,00 1,00
1496, 1 5 25,27 0,50 1,00 0,98
14925 10 2497 0,50 1,00 0,97
1489 4 15 24,71 0,50 1.00 0,96
14868 20 24,49 0,50 1,00 0,95
1483.9 25 2425 0,50 1,00 0,93
14817 30 24,07 0,50 1,00 0,92
1477,6 40 23,72 0,46 0,92 0,91
1473 50 23,34 0,37 0,73 0,89
1470,7 60 23,15 0,30 0,61 0,88
14615 80 22,37 0,23 0,45 0,84
1458,9 100 22,16 0,18 0,36 0,83
1454 1 120 21,76 0,15 0,30 0,81
M () 1194,28 Tg (°C) 40
area (cm®)  1089,74 G (kg/s) 0,014
X; (Yebs) 25,60 pré secagem sim

Xr {adim.}

§|w S SRS ......_......,...3...........,......i....,............; .................E........‘........«
0[% besscviavannsy

0,92 SR S
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{),83 T ;._.............._.J: .................. s .................. ~ ................... .................. 4 ..................
0,76 i : < : : :
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t {min}
Figura A18.1. Curva de secagem (corrida 18)
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Anexo A, Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos 200
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Figura A18.2. Curva de taxa de secagem (corrida 18)
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Figura A18.3. Curva de taxa de secagem em fungdo do tempo (corrida 18)
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Figura A18 4. Curva de taxa de secagem para o periodo pés-critico (corrida 18)



Anexo A. Corridas Iniciais - Primeira Fase de FExperimentos 201

Tabela A19: Condigdes de secagem (corrida 19)

m t X W Wr Xr
(2) (min) (%bs) | (mgfem®min) | (adim.) (adim,)
1500 0 2560 5,66 1,00 1,00
1493,7 5 25,07 5,66 1,00 0,98
14878 10 24,58 5,66 1,00 0,96
14819 15 24 08 5.66 1,00 0,94
1476,4 20 23,62 5,66 1,00 0,92
1471,5 25 23,21 5,66 1,00 0,90
1465.9 30 22.74 1,96 0,35 0,88
1456 40 21,91 1,44 0,25 0,85
14478 50 21,23 1,13 0,20 0,82
14385 60 20,45 0,93 0,16 0,79
1424,5 80 19,28 0,68 0,12 0,74
1411,1 100 18,15 0,53 0,09 0,69
1399 120 17,14 0,43 0,08 0,65
1388,6 140 16,27 0,36 0,06 0,61
1378,6 160 15,43 0,31 0,05 0,58
1369,8 180 14,70 0,27 0,05 0,55
1361,7 200 14,02 0,24 0,04 0,52
1354,1 220 13,38 0,22 0,04 0,49
1346,9 240 12,78 0,20 0,03 0,47

m {(g) 119428 Tg (°C) 80
area (cm’) 1089,74 G (kefs) 0,014
X; (%bs) 25,60 pré secagem sim

1.1
0, Feen™ PR ,._ ............... ..........

Ar {adim.)

" ! : .
PoY-) PSSRSO SUUURPIOSS RO
v - - - M

Y3 SNSRI SUSOUO SUSNTONRONS SEUNS SN SO, .00 S S

04 ; : ; : ; : ; :
0 30 60 90 120 150 180 210 240
t {min}

Figura A19.1. Curva de secagem (corrida 19)



Anexo A Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos
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Figura A19.2. Curva de taxa de secagem (corrida 19)
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Figura A19.3. Curva de taxa de secagem em fungdo do tempo {(corrida 19)
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Figura A19.4. Curva de taxa de secagem para o periodo pos-critico (cornida 19)
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Anexo A, Corridas Iniciais - Primeira Fase de Experimentos

Tabela A20: Condi¢cdes de secagem (corrida 20)

m t X w Wr Xr
(2) (min) | (%bs) | {(mg/em’.min)| (adim.) (adim.)
500 0 29,08 3,78 1,00 1,00
483.6 5 24,85 3,78 1,00 0,85
473,7 10 22,29 3,78 1,00 0,76
465,9 15 20,28 3,78 1,00 0,68
459.6 20 18,65 3,78 1,00 0,62
4541 25 17,23 1,54 0,41 0,57
449.6 30 16,07 1,25 0,33 0,53
4437 40 14,54 0,90 0,24 0,48
439,6 50 13,49 0,70 0,18 0,44
4363 60 12,63 0,56 0,15 0,41
431,6 80 11,42 0,40 0,11 0,36
4285 100 10,62 0,30 0,08 0,33
4262 120 10,03 0,24 0,06 0,31
mg (2) 387,36 Tg (°C) 80
area (cm’) 520,33 G (kg/s) 0,036
X (%obs) 29,08 pré secagem nio
11 .= .= ; ; ; ;
1.0 b — - — ,_ .................
09 [ eerrmerrreens S SR S SR S S
0 : : : : :
[o¥: 1) ERR— .................. .................. .................. .................. .................. ..................
e § § : :
g O;? .............. .. .................. .. .................. . .................. . .................. - .................. _ .................
B 05 b S T S T T
4 e : : : : :
5 o § : ; :
0‘ ».,‘. .................. . .................. . .................. ,._ ..................
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Tabela A21: Condigdes de secagem (corrida 21)

m t X W Wr Xr
() (min) {%obs) (mg/cmz.min) (adim.) (adim.)
500 0 27,52 0,60 1,00 1,00
498 4 5 27,12 0,60 1,00 0,98
4971 10 26,79 0,60 1,00 0,97
495,8 5 26,45 0,60 1,00 0,95
4942 20 26,05 0,60 1,00 0,93
493 25 25,74 0,60 1,00 0,92
490,2 30 25,03 0,60 1,00 0,89
487.6 40 24,36 0,60 1,00 0,85
485,2 50 23,75 0,60 1,00 0,83
4827 60 23,11 0,55 0,92 0,80
4784 80 22,02 0,40 0,67 0,75
4747 100 21,07 0,32 0,53 0,70
4709 120 20,10 0,26 0,44 0,66
My (g) 392,08 Tg (°C) 40
area (cm?) 520,33 G (kg/s) 0,014
X; (%bs) 27,52 pre secagem nio
1,09
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Figura A21.1. Curva de secagem (corrida 21)
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ANEXO B

Corridas experimentais de secagem de semente de urucum, segundo a metodologia de superficies
de resposta

(Corridas Finais - Segunda Fase de Experimentos)
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Tabela B1.1. Condi¢des experimentais de secagem para a corrida 1 (final)

m t X X W

(2) {min) {%obs) (%ebu) (mg/cmz.min)
1000 0 21,60 17,77 0,3636
897.6 5 21,31 17,57 0,3636
995 10 21,00 17,35 0,3636
993 4 15 20,80 17,22 0,3636
991,9 20 20,62 17,09 0,3636
990.6 25 20,46 16,99 0,3636
9887 30 20,23 16,83 0,3636
986,7 40 19,99 16,66 0,3636
084 4 50 19,71 16,46 0,3636
981.9 60 19,40 16,25 0,3636
977,9 80 18,92 15,91 0,3636
973.8 160 18,42 15,55 0,3471
970,2 120 17,98 15,24 0,2856
966,7 140 17,55 14,93 0,2421
963,5 160 17,17 14,65 0,2097
960,5 180 16,80 14,38 0,1847
957.6 200 16,45 14,12 0,1649
955,2 220 16,16 13,91 0,1487
952.6 240 15,84 13,67 0,1354

Tabela B1.2. Dados expenimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para

as condi¢des da corrida 1 (final)

Identificacdo Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 01 Ts; °C) 21,5 Ti (°C) 275 1Ta O 40,0
t {min) 240 | Ts(°C) 28,1 | TECC) 285 | Tg: (°C) 36,0

Leito de solidos | X (%obs) 21,60 | Tmin (°C) 27 G (kg/s) 0,013
A(cm® 73631 | Xf(%bs) 15,84 | Tmax (°C) 33 Y, (g/kg as) 12,7
Hi. (cm) 12,5 | Xe (%bs) 5,77 UR; (%) 59 Y (g/kg as) 13,7

Xer (Yobs) 1892 | URf (%) 51 UR; (%) 33,12
Mg (g) 822,34 | Yi(g/kg as) 13,6 | UR2 (%) 41,08
B; (%bs) 3,16 | Ye(g/kg as) 12,4 | pa, (kg/m’) 1,1314
Br (%bs) 3,00 | Ya(g/kg as) 13,0 | pa; (ke/mY) 1,1399
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Tabela B2.1. Condigdes experimentais de secagem para a corrida 2 (final)
m t X X W
() (min) (%obs) (%bu) | (mg/em® min)

1000 0 20,10 16,73 0,6644
996.6 5 19,69 16,45 0,6644
9943 10 19,41 16,26 0,6644
990,7 15 18,98 15,95 0,6644
9879 20 18,64 15,71 0,6644
985,6 25 18,37 15,52 0,6644
9834 30 18,10 15,33 0,6644
978,6 40 17,53 14,91 0,6644
9743 50 17,01 14,54 0,6644
70,6 60 16,57 14,21 0,6644
963.6 80 15,73 13,59 0,6229
957,5 100 14,99 13,04 0,4840
952,1 120 14,34 12,54 0,3932
9459 140 13,60 11,97 0,3295
941,4 160 13,06 11,55 0,2824
937,6 180 12,60 11,19 0,2464
933,9 200 12,16 10,84 0,2179

930 220 11,69 10,47 0,1949
926,6 240 11,28 10,14 0,1760

Tabela B2.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condi¢des da corrida 2 (final)

Identificacio Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 02 [ Ts:(°C) 22,2 | Ti(°C) 283 | Tg (°C) 80
t (min) 24 | Tsr(°C) 41,5 | TF(°C) 29,3 | T (°C) 65,0
Leito de solidos | X; (%bs) 20,10 | Tmin {°C) 283 G (kg/s) 0,013
Aem®) 736,31 | Xf(%bs) 11,28 | Tmax (°C) 293 | Y, (g/kg as) 15,2
Hy(em) 12,50 | Xe (%bs) 1,51 | UR; (%) 64 | Ya(g/kg as) 21,3
Xer (%bs) 16,57 | UR¢ (%) 53 UR, (%) 9,48
M (g) 832,66 | Y (g/kg as) 15,5 | UR; (%) 25,92
B; (%bs) 3,16 | Yr(g/kg as) 13,5 | pa, (kg/m®) 1,0329
By (%bs) 2,79 | Ya (g/kg as) 14,5 | pa, (kg/m) 1,0753
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Tabela B3.1. Condigdes experimentais de secagem para a corrida 3 (final)

m t X X W
(2) (min) (%obs) (%bu) (mg/cm’.min)
1000 0 23,98 19,34 0,2793
998,2 5 23,76 19,20 0,2793
997,1 10 23,62 19,11 0,2793
995,9 15 23,47 19,01 0,2793
9946 20 23,31 18,91 0,2793
993.8 25 23,21 18,84 0,2793
9924 30 23,04 18,73 0,2793
990,3 40 22,78 18,55 0,2793
9881 50 22,51 18,37 0,2793
986,4 60 22,30 18,23 0,2793
982.6 80 21,82 17,91 0,2793
979,3 100 21,42 17,64 0,2793
976 120 21,01 17,36 0,2763
973,3 140 20,67 17,13 0,2349
971 160 20,39 16,93 0,2041
968,7 180 20,10 16,74 0,1803
966,6 200 19,84 16,56 0,1613
964,7 220 19,61 16,39 0,1458
962,4 240 19,32 16,19 0,1330
960,2 260 19,05 16,00 0,1221
9572 280 18,68 15,74 0,1129
955,8 300 18,50 15,61 0,1049
954 320 18,28 15,45 0,0980
952,1 340 18,04 15,29 0,0918
9504 360 17,83 15,13 0,0864

Tabela B3.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condigdes da corrida 3 (final)

Identificacio Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 03 | Ts CC) 23,6 | T:(°C) 29,1 | Tg: CC) 40,0
t {(min) 360 | Tsr (°C) 31,6 Te (°C) 306 | Tg (°C) 36,0

Leito de solidos | X; (%obs) 2398 | Tmin (°C) 28 G (kg/s) 0,013
A(em®) 736,31 | Xf(%bs) 17,83 | Tmax ("C) 31,5 1Y {(g/kg as) 19,3
Hy, (cm) 12,5 | Xe (%obs) 7,70 UR; (%) 76 Y2 (g/kg as) 20,0

Xer (%6bs) 21,42 | UR¢ (%) 65 UR; (%) 48,64
m, (g) 806,57 | Y, (e/kg as) 19.4 | UR; (%) 54,49
B; (%bs) 3,16 | Yr(g/kg as) 18,0 | pa; (kg/m®) 1,1252
B¢ (%bs) 2,32 | Y (2/kg as) 18,7 | pa, (kg/m’) 1,1302
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Tabela B4 1. Condi¢bes experimentais de secagem para a corrida 4 (final)

m 1 X X W

(£) (min) (%bs) (%bu)  |(mg/cm’ min)
1000 0 20,03 16,69 0,7027
9972 5 19,69 16,45 0,7027
9945 10 19,37 16,22 0,7027
991,4 15 18,99 15,96 0,7027
988.9 20 18,69 15,75 0,7027
985.5 25 18,29 15,46 0,7027
983,4 30 18,03 15,28 0,7027
977.6 40 17,34 14,78 0,7027
972,7 50 16,75 14,35 0,7027
968,2 60 16,21 13,95 0,7027
959 1 80 15,12 13,13 0,7027
951,6 100 14,22 12,45 0,6850
9443 120 13,34 11,77 0,5494
938.5 140 12,64 11,23 0,4548
9324 160 11,91 10,64 0,3854
927 180 11,26 10,12 0,3325
922.5 200 10,72 9,69 0,2911
918, 1 220 10,20 925 0,2578
914,3 240 9,74 8,88 0,2305
910,9 260 9,33 8,54 0,2079
907.6 280 8.94 8,20 0,1888
905,3 300 8,66 7.97 0,1724
902,2 320 8,29 7,65 0,1584
899,7 340 7,99 7,40 0,1462
8973 360 7,70 7.15 0,1354

Tabela B4.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condi¢des da corrida 4 (final)

Identificagdo Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 04 |Ts(°C) 223 | T:(C) 285 | Te: C) 80,0
t (min) 360 | Tse (°C) 48,0 | T:(°C) 284 | Tg, (°C) 60,0

Leito de solidos | X (%bs) 20,03 | Tmin (°C) 284 | G(kgfs) 0,013
A (sz) 736,31 { Xf{(%bs) 7,70 Tmax (°C) 287 Y, (g/kg as) 12,2
Hy, {(cm) 12,5 | Xe (%bs) 1,51 UR; (%0) 59 Y, (g/kg as) 16,9

Xer (Yobs) 15,12 | UR¢ (%) 48 UR; (%) 7,6
M (8) 833,15 1Y, (g/kg as) 144 | UR; (%) 17,91
B; (%bs) 3,16 | Yr(g/kg as) 11,6 | pa; (kg/m’) 1,0348
By (%bs) 2,56 | Yn(g/ke as) 13,0 | pa, (kg/m%) 1,0682
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Tabela B5.1. Condig8es experimentais de secagem para a corrida 5 (final)

m t X X W
(g) (min) (%obs) (%bu)  [(mg/cm’.min)
1000 0 20,50 17,02 0,5308
9994 5 20,43 16,97 0,5308
996,3 10 20,06 16,71 0,5308
994,1 15 19,79 16,52 0,5308
991,1 20 19,43 16,27 0,5308
989,6 25 19,25 16,14 0,5308
988,4 30 19,11 16,04 0,5308
984,8 40 18,67 15,73 0,5308
980,2 50 18,12 15,34 0,5308
976,8 60 17,71 15,04 0,5308
971,5 80 17,07 14,58 0,5308
965,3 100 16,32 14,03 0,4445
960,3 120 15,72 13,58 0,3630
955,5 140 15,14 13,15 0,3057
952,1 160 14,73 12,84 0,2632
946,4 180 14,04 12,32 0,2305
9442 200 13,78 12,11 0,2047
941,1 220 13,41 11,82 0,1837
938.6 240 13,10 11,59 0,1664

Tabela B5.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condi¢des da commda 5 (final)

Identificagio Matenial Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 05 Tsi (°C) 22,7 T; (°C) 280 | Tg (°C) 40,0
t (min) 240 | Ts; (°C) 3,8 | T: (°C) 26,5 | Tg, (°C) 36,5

Leito de solidos | X;(%bs) 20,50 | Tmin (°C) 26,5 | G (kg/s) 0,030
Af{em®) 736,31 | Xf(%bs) 13,10 | Tmax (°C) 28,1 | Y, (kg as) 14,6
H, (cm) 12,5 | Xe (%bs) 6,19 | UR; (%) 64 Y2 (g/kg as) 16,0

Xer (%bs) 17,07 | UR; (%) 58 UR, (%) 35,01
M (8) 829,85 | Y, (g/kg as) 15,2 | UR; (%) 46,58
Bi (%bs) 3,16 | Ye(g/kg as) 12,6 | pa; (kg/m’) 1,1246
By (%bs) 2,56 | Yn(g/kg as) 13,9 | pay (kg/m®) 1,1365
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Tabela B6.1. CondigGes experimentais de secagem para a corrida 6 (final)

m t X X w
(g) (min) (%obs) (%bu) | (mg/em’.min)
1000 0 2235 18,27 1,5937
994,5 5 21,67 17,81 1,5937
988,4 10 20,93 17,31 1,5937
982,2 15 20,17 16,78 1,5937
976,7 20 19,50 16,32 1,5937
969,5 25 18,62 15,69 1,5937
965,8 30 18,16 15,37 1,5937
957,3 40 17,12 14,62 1,4374
9492 50 16,13 13,89 1,1157
942 60 15,25 13,23 0,9053
930,8 80 13,88 12,19 0,6485
922,7 100 12,89 11,42 0,4991
915,2 120 11,97 10,69 0,4020
909,2 140 11,24 10,10 0,3343
904,8 160 10,70 9,67 0,2846
901,2 180 10,26 9,30 0,2467
8978 200 9,84 8,96 0,2169
895,3 220 9,54 8,71 0,1929
892.7 240 9,22 8,44 0,1733

Tabela B6.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condi¢Ges da corrida 6 (final)

Identificacdo Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 06 | Ts:(°C) 24,7 | T;(°C) 31,2 | Tes (°C) 80,0
t (min) 240 | Ts;(°C) 56,5 | T:CO) 29,9 | Tga (°C) 67,0

Leito de solidos | Xi(%bs) 22,35 | Tmin (°C) 29,9 | G (kg/s) 0,030
A(cm®) 73631 | Xf(%bs) 9,22 | Tmax (°C) 32,3 | Y (g/kg as) 20,2
Hi{cm) 12,5 | Xe (%bs) 1,59 UR; (%) 72 Y, (g/kg as) 25,3

Xer (%bs) 18,60 | UR¢ (%) 68 | UR; (%) 10,22
My (8) 817,35 | Y (g/kg as) 208 | UR: (%) 21,8

B; (%bs) 3,16 | Yi(g/kg as) 18,1 | pa (kg/m’) 1,0164
Br (%bs) 3,00 1Y, (g/ke as) 19,45 | pa; (kg/m’) 1,0502




Anexo B, Corridas Finais - Sezunda Fase de Experimentos

X (%bs)

W {mg/cmm®.min)

W {mg/cm?®.min}

24
23
22
21 b

tg e
18
17
16
15
14
13
12
11
10

0 30 60 90 120 150 180 210 240
¢ {min)

Figura B6.1. Curva de secagem (corrida 6)

1,8

G0
X (%bs)
Figura B6.2. Curva de taxa de secagem (corrida 6)

18

1Y O S SO SRR LR T S EOOTUIIE SOOI

0.¢

o] 30 80 80 120 150 180 21¢ 240
¢ (min}

Figura B6.3. Curva de taxa de secagem em func@o do tempo (corrida 6)

219



Anexo B. Corridas Finais - Segunda Fase de Experimentos

220

Tabela B7.1. Condi¢3es experimentais de secagem para a corrida 7 (final)

m (g) t X X W
(min) (%bs) (%bu) | (mg/cm’ min)
1000 0 21,07 17,40 0,5015
996,4 5 20,63 17,10 0,5015
994.7 10 20,43 16,96 0,5015
9937 15 20,31 16,88 0,5015
9923 20 20,14 16,76 0,5015
990.3 25 19,89 16,59 0,5015
987.9 30 19,60 16,39 0,5015
984,8 40 19,23 16,13 0,5015
981.5 50 18,83 15,85 0,5015
976,1 60 18,17 15,38 0,5015
969,7 80 17,40 14,82 0,5015
965,8 100 16,93 14,48 0,3977
961.,6 120 16,42 14,10 0,3258
957.1 140 15,87 13,70 0,2751
953,5 160 15,44 13,37 0,2375
949 7 180 14,98 13,03 0,2085
946.6 200 14,60 12,74 0,1856
944 220 14,29 12,50 0,1669
9417 240 14,01 12,29 0,1515
9393 260 13,72 12,06 0,1386
937.8 280 13,54 11,92 0,1276
936.3 300 13,36 11,78 0,1181
934,6 320 13,15 11,62 0,1099
932 4 340 12,88 11,41 0,1027
931.5 360 12,78 11,33 0,0963

Tabela B7.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para

as condi¢Oes da corrida 7 (final)

Identificagdo Matenal Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 07 | Tsi (°C) 22,5 | Ti(°C) 27,6 | Tg (°C) 40,0
t (min) 360 | Ts: (°C) 355 | TF(°C) 28,4 | Tg; (°C) 36,5

Leito de solidos | Xi(%ebs) 21,07 | Tmin (°C) 26 | G(kgls) 0,030
A(em®) 73631 | Xf(%bs) 12,78 | Tmax (°C) 28,5 | Y (g/kg as) 14,0
Hy(cm) 12,5 | Xe (%bs) 5,77 UR; (%) 61 Y (g/kg as) 15,0

Xcr (%bs) 17,40 | UR¢ (%) 55 | UR, (%) 34,52
M (g) 825,98 |Yi(g/kg as) 14,1 UR; (%) 42,48
B; (%bs) 3,16 | Yr(g/kg as) 13,3 | pa; (kg/m°) 1,1268
Br (%bs) 2,50 | Ya(gkg as) 13,7 | pa; (kg/m’) 1,1353
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Tabela B8.1. Condi¢des experimentais de secagem para a corrida 8 (final)

m { X X W

(g) (min) (%obs) (%bu) | (mg/cm’.min)
1000 0 20,77 17.20 1,7984
9909 5 19,68 16,44 [,7984
983,7 10 18,81 15,83 1,7984
976,3 15 17,91 15,19 1,7984
969,9 20 17,14 14,63 1,7984
9648 25 16,52 14,18 1,7984
960,2 30 15,97 13,77 1,7984
951,8 40 14,95 13,01 1,3398
9447 50 14,10 12,35 1,0348
9374 60 13,21 11,67 0,8362
9239 80 11,58 10,38 0,5951
917,4 100 10,80 9,75 0,4556
910,4 120 9,95 9,05 0,3654
906,3 140 9,46 8,04 0,3027
902,1 160 8,95 8,22 0,2568
899, 1 180 8.59 7,91 0,2219
896,5 200 8,27 7,64 0,1946
893,8 220 7,95 7,36 0,1727
892.3 240 7.77 7.21 0,1548
890,7 260 7,57 7,04 0,1398
887,1 280 7,14 6,66 0,1273
885,8 300 6,98 6,53 0,1165
884 320 6,76 6,34 0,1073
882,9 340 6,63 6,22 0,0992
881,9 360 6,51 6,11 0,0922

Tabela B8.2. Dados expenmentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condi¢des da corrida 8 (final)

Identificagdo Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 08 Ts (°C) 24,7 T: °C) 30,0 | Tg CO) 80,0
t (min) 360 | Tse (°C) 60,8 Te (°C) 284 | Tg (°C) 72,0

Leito de solidos | Xi(%ebs) 20,77 | Tmin (°C) 28,5 | G (kgfs) 0,030
A(cm®) 736,31 | Xf(%bs) 6,51 Tmax (°C) 32,5 | Y (g/kgas) 19,0
Hj, (cm) 12,5 | Xe (S%6bs) 1,51 UR; (%) 70 Y, (g/kg as) 243

Xer (Yobs) 15,97 | UR¢ (%) 65 UR; (%) 9,63

M (8) 827,99 | Y (g/kg as) 18,8 | UR, (%) 21,47
B; (%bs) 3,16 | Yr(g/kg as) 15,8 | pa; (kg/m*) 1,0171
By (%bs) 2,76 | Yu(g/kg as) 173 | pa; (ke/m’) 1,0524
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Tabela B9.1. Condigdes experimentais de secagem para a corrida 9 (final)

m t X X W

(2) (min) (Yebs) (%bu)  |(mg/em”.min)
1000 0 20,16 16,78 0,1420
999,2 5 20,06 16,71 0,1420
9983 10 19,96 16,64 0,1420
997,9 15 19,91 16,60 0,1420
996,7 20 19,76 16,50 0,1420
996,3 25 19,72 16,47 0,1420
9953 30 19,60 16,39 0,1420
993,6 40 19,39 16,24 0,1420
9924 50 19,25 16,14 0,1420
991,1 60 19,09 16,03 0,1420
988,7 80 18,80 15,83 0,1420
986,8 100 18,57 15,66 0,1420
984,8 120 18,33 15,49 0,1420
983, 1 140 18,13 15,35 0,1420
981 160 17,88 15,17 0,1420
979 180 17,64 14,99 0,1420
978,3 200 17,55 14,93 0,1420
976,4 220 17,32 14,77 0,1420
975,3 240 17,19 14,67 0,1420
971,4 260 16,72 14,33 0,1420
969,9 280 16,54 14,20 0,1420
966,7 300 16,16 13,91 0,1420

Tabela B9.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condigdes da corrida 9 (final)

Identificagdo Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 09 | Ts (°C) 240 | Ti(C) 26,0 | Tg, (°C) 26,0
t (min) 300 | Tse(°C) 22,0 | T: (°C) 263 | Tg. (°C) 24.0

Leito de solidos | Xi(%bs) 20,16 | Tmin (°C) 26,0 |G (kg/s) 0,0215
A (sz) 736,31 | Xf(%bs) 16,16 | Tmax (°C) 29,7 Y, (g/kg as) 13,5
Hy, (cm) 12,5 | Xe (%bs) 8,88 | UR; (%) 60 Y2 (g/kg as) 13,8

Xer (%abs) - UR¢ (%) 56 UR, (%) 64,25
M (g) 832,22 | Y; (g/kg as) 13,8 | UR; (%) 67,18
B;: (%bs) 3,16 | Ye(g/kg as) 12,0 | pa; (kg/m®) 1,1705
Bs (%bs) 2,69 | Yulg/kg as) 12,9 | pa; (kg/m?) 1,1723
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Tabela B10.1. Condi¢des experimentais de secagem p

m t X X W

(£) (min) (%abs) (%bu)  |(mg/cm’ min)
1000 0 21,50 17,70 1,6577
9933 5 20,69 17,14 1,6577
985,6 10 19,75 16,49 1,6577
979,5 15 19,01 15,97 1,6577
973,9 20 18,33 15,49 1,6577
968,8 25 17,71 15,05 1,6577
963,3 30 17,04 14,56 1,6577
9546 40 15,98 13,78 1,6485
947,3 50 15,10 13,12 1,2691
940,1 60 14,22 12,45 1,0221
928,3 80 12,79 11,34 0,7224
918,5 100 11,60 10,39 0,5493
909,6 ‘120 10,52 9,52 0,4378
903,4 140 9,76 8,90 0,3605
898 160 9,11 8,35 0,3041
894,1 180 8,63 7,95 0,2613
889,9 200 8,12 7,51 0,2280
887 220 7,77 7,21 0,2013
884,6 240 7,48 6,96 0,1795
882,4 260 7,21 6,73 0,1614
880,5 280 6,98 6,53 0,1462
878.,6 300 6,75 6,32 0,1333

ara a corrida 10 (final)

Tabela B10.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condigdes da corrida 10 (final

Identificaciio Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 10 | Ts (°C) 226 | T:(°C) 31,5 | Tg (°C) 94 0
t (min) 300 | Ts:(°C) 68,0 | T;(°C) 328 | Te: (°C) 68,0

Leito de solidos | Xi(%bs) 21,50 | Tmin (°C) 31,0 | G (kg/s) 0,0215
A(cm®) 736,31 | Xf(%bs) 6,75 | Tmax (°C) 340 1Y (g/keas) 19,8
Hy.(cm) 12,5 1§ Xe (%bs) . UR; (%) 68 Y, (g/kg as) 25,9

Xer (%bs) 17,04 | UR; (%) 60 UR; (%) 6,59
M (8) 823,04 |Y; (gkg as) 19,9 | UR; (%) 15,83
B; (%bs) 3,16 | Yr(g/kg as) 189 | pa, (kg/m’) 0,9879
By (%bs) 2,67 | Yug/kg as) 194 | pa, (kg/m’) 1,0266
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Tabela B11.1. Condigdes experimentais de secagem

para a corrida 11 (final)

m t X X W

(g) (min) (%obs) (Y%bu)  |(mg/ecm* min)
1000 0 23,12 18,78 0,8774
991,8 5 22,11 18,11 0,8774
990 10 21,89 17,96 0,8774
986 15 21,39 17,62 0,8774
9824 20 20,95 17,32 0,8774
978,8 25 20,51 17,02 0,8774
975,2 30 20,06 16,71 0,8774
969,6 40 19,38 16,23 0,8774
964,4 50 18,73 15,78 0,8774
959,6 60 18,14 15,36 0,8774
950,9 80 17,07 14,58 0,6776
944,5 100 16,28 14,00 0,5268
937,1 120 15,37 13,33 0,4281
931,8 140 14,72 12,83 0,3588
927,1 160 14,14 12,39 0,3076
921,1 180 13,40 11,82 0,2683
917,4 199 12,95 11,46 0,2387

Tabela B11.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condi¢des da cornida 11 (final

Identificacdo Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 11 | Ts;(°C) 26,2 | T (°C) 280 | Tg: (°C) 60,0
t (min) 199 | Ts(°C) 38,9 | T;(°C) 29,0 | Tg(°C) 48,0

Leito de solidos | Xi(%bs) 23,12 | Tmin (°C) 28,0 | G (kg/s) 0,0215
Afem®) 736,31 )| Xf(%bs) 12,95 | Tmax (°C) 3,0 ] Y, (g/kg as) 15,2
Hg (cm) 12,5 | Xe (%bs) - UR; (%) 60 Y2 (g/kg as) 18,3

Xer (%bs) 18,14 | UR; (%) 66 UR, (%) 16,49
my (g) 812,23 | Y (g/kg as) 142 | UR; (%) 28,76
B; (%bs) 3,16} Y¢(g/kg as) 16,7 | pa; (kg/m’) 1,0709
By (%bs) 2,87 | Yu{g/kg as) 15,45 | pa, (kg/m’) 1,0940
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Tabela B12.1. Condigdes experimentais de secagem para a corrida 12 (final)

m t X X W
(g) {min) (%obs) (%bu)  |(mg/em® min)
1000 0 21,48 17.68 0,7337
995 5 20,87 17,27 0,7337
990,9 10 20,37 16,92 0,7337
987.6 15 19,97 16,65 0,7337
985 20 19,66 16,43 0,7337
982,3 25 19,33 16,20 0,7337
979.9 30 19,04 15,99 0,7337
975,1 40 18,45 15,58 0,7337
970,4 50 17,88 15,17 0,7337
966,3 60 17,38 14,81 0,7337
958.6 80 16,45 14,12 0,6359
952,2 100 15,67 13,55 0,4947
945,7 120 14,88 12,95 0,4023
940,8 140 14,29 12,50 0,3374
937 160 13,82 12,15 0,2894
931,7 180 13,18 11,65 0,2526
928.5 200 12,79 11,34 0,2236
925,5 220 12,43 11,05 0,2001
9224 240 12,05 10,75 0,1808
919,9 260 11,75 10,51 0,1646
917,1 280 11,41 10,24 0,1508
915,1 300 11,16 10,04 0,1390
913 320 10,91 9,84 0,1288
910,9 340 10,65 9,63 0,1199
909 360 10,42 9,44 0,1120
907,5 380 10,24 9,29 0,1050
906,1 401 16,07 9,15 0,0985

Tabela B12.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condi¢bes da corrida 12 (final)

Identificagio Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 12 | Ts(°C) 24,7 | T: () 296 | Te (°C) 60,0
t (min) 401 | Ts(°C) 438 | T:(°0) 322 | T () 52,0

Leito de sélidos | X; (%ebs) 21,48 | Tmin (°C) 290 |G (kg/s) 0,0215
Aem®) 736,31 | Xf(%bs) 10,07 | Tmax (°C) 32,5 | Y1 (g/kg as) 19,0
Hy (cm) 12,5 | Xe (%bs) - UR; (%) 68 Y, (g/kg as) 21,8

Xer (%bs) 17,38 | URc(%) 64 UR, (%) 20,02
mg (8) 823,20 | Y. (g/kg as) 17.8 UR; (%) 31,45
B; (%bs) 3,16 | Y{g/kg as) 19,5 | pa; (kg/m’) 1,0669
Br (Yobs) 2,54 | Ya (g/kg as) 18,65 | pa, (kg/m’) 1,0868
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Tabela B13.1. Condigbes experimentais de secagem para a corrida 13 (final)

m t X X w

() (min) (%bs) (%bu)  |(mg/ecm® min)
1000 0 20,69 17,15 0,2675
9987 5 20,54 17,04 0,2675
9979 10 20,44 16,97 0,2675
996.8 15 20,31 16,88 0,2675
995,7 20 20,17 16,79 0,2675
994 5 25 20,03 16,69 0,2675
9933 30 19,88 16,59 0,2675
991,2 40 19.63 16,41 0,2675
989.2 50 19,39 16,24 0,2675
9872 60 19,15 16,07 0,2675
983.4 80 18,69 15,75 0,2675
980 100 18,28 15,45 0,2675
976,6 120 17,87 15,16 0,2675
973.5 140 17,49 14,89 0,2567
970,7 160 17,16 14,64 0,2223
968 180 16,83 14,41 0,1957
965,2 200 16,49 14,16 0,1746
962,9 220 16,22 13,95 0,1574
960,5 240 15,93 13,74 0,1432
958,2 260 15,65 13,53 0,1313
956,1 280 15,39 13,34 0,1211
9541 300 15,15 13,16 0,1123

Tabela B13.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condigdes da corrida 13 (final)

Identificacdo Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 13 Ts; (°C) 24,6 T: (°C) 280 | Tg (°C) 60,0
t (min) 300 | Tse (°C) 32,3 | T:(°C) 293 | Tg, (°C) 47,0

Leito de solidos | X; (%%bs) 20,69 | Tmin (°C) 288 | G(kgls) 0,007
A(cm®) 736,31 | Xf(%bs) 15,15 | Tmax (°C) 294 | Y:(g/kg as) 15,15
Hy, (cm) 12,5 | Xe (%bs) - UR; (%) 69 Y, (g/kg as) 17,6

Xer (%%bs) 17,87 | UR¢ (%) 62 UR, (%) 23,17
m” (g) 828,55 | Yi(g/kg as) 16,4 | UR, (%) 33,95
B (%bs) 3,16 | Yr(g/kg as) 159 | pa; (kg/m’) 1,0925
By (%ebs) 2,59 | Yn(g/kg as) 16,15 | pay (kg/m’) 1,1084
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Tabela B14.1. Condi¢Ses experimentais de secagem para a corrida 14 (final)

m t X X W
(2) (min) (Yobs) (%bu)  |(mg/cm’ min)
1000 0 22,25 18,20 1,2478
993 4 5 21,44 17,66 1,2478
988 10 20,78 17,21 1,2478
982,4 15 20,10 16,73 1,2478
978 20 19,56 16,36 1,2478
974,2 25 19,10 16,03 1,2478
970,3 30 18,62 15,70 1,2478
962,8 40 17,70 15,04 1,2478
956,3 50 16,91 14,46 0,8628
951,2 60 16,28 14,00 0,7056
9421 80 15,17 13,17 0,5126
9348 100 14,28 12,49 0,3994
928,9 120 13,56 11,94 0,3253
9242 140 12,98 11,49 0,2733
920,4 160 12,52 11,13 0,2348
917,7 180 12,19 10,86 0,2053
915 200 11,86 10,60 0,1820
912,7 220 11,58 10,38 0,1631
910,6 240 11,32 10,17 0,1476
909,1 260 11,14 10,02 0,1346
907,4 280 10,93 9,85 0,1235
906 300 10,76 9,71 0,1140

Tabela B14.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condi¢des da corrida 14 (final

Identificagdo Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 14 | Ts (°C) 21,5 | T(°0) 280 | Tg (°C) 60,0
t (min) 300 | Ts;(°C) 473 | T:(°C) 30,5 | Tez (°C) 52,0

Leito de solidos | X; (%bs) 22,25 | Tmin (°C) 28,0 |G (kg/s) 0,036
A{cm®) 736,31 | Xf(%bs) 10,76 | Tmax (°C) 31,4 | Y (g/kgas) 17,5
Hi, {cm) 12,5 ] Xe (%obs) - UR; (%) 60 Y, (g/kg as) 20,7

Xer (%bs) 17,70 | UR¢ (%) 62 | UR, (%) 17,23
My (g) 818,0 | Y:(z/kg as) 142 | UR; (%) 29,23
B; (%bs) 3,16 | Yr(g/kg as) 17,1 | pa; (kg/m) 1,0629
By (%bs) 2,50 | Y. (g/kg as) 15,65 | pay (kg/m’) 1,0858
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Tabela B15.1. Condig8es experimentais de secagem para a corrida 15 (final)

m t X X W

(2) (min) (%bs) (%bu)  {(mg/cm’.min)
1000 0 20,30 16,87 0,6366
9953 5 19,73 16,48 0,6366
991,8 10 19,31 16,18 0,6366
989 15 18,97 15,95 0,6366
987,3 20 18,77 15,80 0,6366
985, 1 25 18,50 15,61 0,6366
9829 30 18,24 15,43 0,6366
976,2 40 17,43 14,85 0,6366
974,8 50 17,26 14,72 0,6366
970,9 60 16,80 14,38 0,6366
964,6 80 16,04 13,82 0,5572
957.9 100 15,23 13,22 0,4346
953,4 120 14,69 12,81 0,3542
949 4 140 14,21 12,44 0,2978
9439 160 13,55 11,93 0,2560
9396 180 13,03 11,53 0,2239
937,6 200 12,79 11,34 0,1986
934,4 220 12,40 11,04 0,1781
931,6 240 12,07 10,77 0,1611
9289 260 11,74 10,51 0,1470
9272 280 11,54 10,35 0,1349
925.6 300 11,35 10,19 0,1246

Tabela B15.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condig¢des da corrida 15 (final)

Identificagdo Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 15 | Ts(°C) 26,8 | T: (°C) 289 | Tg (°C) 60,0
t (min) 300 | Tse(°C) 41,0 | T: (°C) 27,9 | Tg2(°C) 54,5

Leito de s6lidos | X; (%bs) 20,30 | Tmin (°C) 27,9 1 G kgls) 0,0215
A(cm®) 736,31 | Xf(%bs) 11,35 | Tmax °C) 30,1 1Y, (g/ksg as) 14,2
H, (cm) 12,5 | Xe (S%bs) - UR; (%) 60 Y, (g/kg as) 17,8

Xer (%obs) 16,80 | URy (%) 57 UR; (%) 15,48
my (g) 831,28 | Y, (g/kg as) 150 | UR, (%) 29,41
B; (Yebs) 3,16 | Yr(g/kg as) 13,4 | pa; (kg/m%) 1,0715
By (%bs) 2,30 | Y. (g/kg as) 142 | pa, (kg/m®) 1,0978
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Tabela B16.1. Condi¢des experimentais de secagem para a corrida 16 (final)

m t X X A%

(2) (min) (%bs) (%bu)  |(mg/cm®.min)
1000 0 2234 18,26 0,8298
9963 5 21,89 17,96 0,8298
992 4 10 21,41 17,64 0,8298
988,2 15 20,90 17,28 0,8298
984,7 20 20,47 16,99 0,8298
981,9 25 20,13 16,75 0,8298
978.8 30 19.75 16,49 0,8298
973 40 19,04 15,99 0,8298
9682 50 18,45 15,58 0,8298
963,3 60 17.85 15,15 0,8298
955.7 80 16,92 14,47 0,6460
946 8 100 15,83 13,67 0,5028
9423 120 15,28 13,26 0,4090
9372 140 14,66 12,78 0,3430
932,5 160 14,08 12,34 0,2943
928.1 180 13,54 11,93 0,2570
9247 200 13,13 11,60 0,2275
920,5 220 12,61 11,20 0,2036
917,2 240 12,21 10,88 0,1839
9144 260 11,87 10,61 0,1675
912,5 280 11,64 10,42 0,1535
909,5 300 11,27 10,13 0,1415

Tabela B16.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condigdes da corrida 16 (final)

Identifica¢do Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 16 Ts; (°C) 27,2 T °C) 292 1 Tg: (O 60,0
t (min) 300 | Ts: (°C) 44,3 T (°C) 29,3 Teg. (°C) 48,5

Leito de solidos | X; (%6bs) 22,34 | Tmin (°C) 29,0 | G (kg/s) 0,0215
A{ecm®) 736,31 | Xf(%bs) 11,27 | Tmax (°C) 31,2 | Y, (g/kg as) 14,8
H;, (cm) 12,5 | Xe (%bs) - UR; (%) 58 Y2 (g/kg as) 18,0

Xcr (Yobs) 17,85 | UR¢ (%) 50 UR, (%) 16,08
m (g) 817.39 | Yi(g/kg as) 148 | UR: (%) 28,17
B; (%bs) 3,16 | Ye(g/kg as) 12,8 | pa; (kg/m") 1,0711
B; (%bs) 2,90 | Ya(g/kg as) 13,8 | pa, (ke/m’) 1,0943
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Tabela B17.1. Condigdes experimentais de secagem

m t X X W

(2) (min) (%bs) (%bu) | (mg/em’.min)
1000 0 22,24 18,20 0,7825
996,7 5 21,84 17,93 0,7825
562 10 21,27 17,54 0,7825
9887 15 20,86 17,26 0,7825
985,7 20 20,50 17,01 0,7825
982.8 25 20,14 16,76 0,7825
979.8 30 19,77 16,51 0,7825
974,2 40 19.09 16,03 0,7825
969,06 50 18,53 15,63 0,7825
965,5 60 18,03 15,27 0,7825
9573 80 17,02 14,55 0,6740
950,2 100 16,16 13,91 0,5243
9453 120 15,56 13,46 0,4263
940,6 140 14,98 13,03 0,3574
9336 160 14,13 12,38 0,3065
929 4 180 13,61 11,98 0,2675
925.8 200 13,17 11,64 0,2367
922,1 220 12,72 11,29 0,2117
919,1 240 12,35 11,00 0,1912
915,4 260 11,90 10,64 0,1740
912,8 280 11,58 10,38 0,1594
911 300 11,36 10,20 0,1469

para a corrida 17 (final)

Tabela B17.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condi¢des da corrida 17 (final)

Identificacio Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 17 Ts (°C) 247 1 Ti(°C) 30,0 | Tg (°C) 60,0
t (min) 300 | Tsc(°C) 52,7 1T:(C) 32,1 | Tg (°C) 52,5

Leito de sélidos | X; (%bs) 22,24 | Tmin (°C) 30,0 |G (kg/s) 0,0215
A(em?®) 736,31 | Xf(%bs) 11,36 | Tmax (°C) 33,2 Y, (g/kg as) 16,9
Hy, (cm) 12,5 | Xe (%abs) - UR; (%) 61 Y, (g/kg as) 19,9

Xer (%bs) 18,03 | UR¢ (%) 57 | UR; (%) 17,91
Mg (2) 818,04 | Y, (g/kg as) 16,3 UR: (%) 29,58
B; (%abs) 3,16 | Y (g/kg as) 17,2 | pa; (kg/m’) 1,0682
B (%bs) 2,74 | Yu (g/kg as) 16,75 | pa, (kg/m’) 1,0896




Anexo B. Corridas Finais - Segunda Fase de Experimentos

24

221w

20 .

18}

X (%bs)

14}

12

.......................................................................

16 [

..........................................................

10

[

W {mg/cm?.min)

09

0.8

9.7

085

0.4

W (mg/cmtmin}

03

02

0,1

Figura B17.3. Curva de taxa de secagem em fungo do tempo (corrida 17)

30 60 80 120 150 180 210 240 270 300
{ (min}

Figura B17.1. Curva de secagem (corrida 17)

L L E L T e TR T

P H : H H i
175 18 ig 20 21 22 23
X (36hs)

Figura B17.2. Curva de taxa de secagem (corrida 17)

JOGESRE & ¢ &
' i

05 A...,s,.. SO SRRSO

4] 30 &0 S0 120 156 18C 210 240 270 300 330

t (min)

241



Anexo B. Corridas Finais - Segunda Fase de Experimentos

242

Tabela B18.1. Condi¢des experimentais de secagem para a corrida 18 (final)

m t X X W

() (min) (%bs) (%bu)  |[(mg/cm® min)
1000 0 21,07 17,40 0,7653
997,2 5 20,73 17,17 0,7653
994, 10 20,36 16,91 0,7653
990,8 15 19,96 16,64 0,7653
987,5 20 19,56 16,36 0,7653
984,8 25 19,23 16,13 0,7653
981,8 30 18,87 15,87 0,7653
976,2 40 18,19 15,39 0,7653
971,1 50 17,57 14,94 0,7653
966,9 60 17,06 14,58 0,7653
958,7 80 16,07 13,84 0,6458
951,8 100 15,23 13,22 0,5015
945,3 120 14,45 12,62 0,4072
940 140 13,81 12,13 0,3410
935,2 160 13,22 11,68 0,2922
929,4 180 12,52 11,13 0,2548
9272 200 12,26 10,92 0,2252
924,1 220 11,88 10,62 0,2014
921,1 240 11,52 10,33 0,1818
918,5 260 11,20 10,07 0,1653
915,9 280 10,89 9,82 0,1514
913,9 300 10,65 9,62 0,1395

Tabela B18.2. Dados experimentais de entrada e saida do materal, ambiente ¢ ar de secagem para
as condi¢Oes da corrida 18 (final

Identificagdo Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 18 Ts; (°C) 247 T: °C) 29,7 | Tg (°C) 60,0
t {min) 300 | Tsc(°C) 46,2 T °C) 32,3 Tg: °C) 53,5

Leito de solidos | X (%bs) 21,07 |} Tmin (°C) 29,0 | G (kg/s) 0,0215
Aem®) 73631 | Xf(%bs) 10,65 § Tmax (°C) 32,4 { Y (g/kg as) 20,3
Hi (cm) 12,5 | Xe (%obs) - UR; (%) 69 Y3 (g/kg as) 23,0

Xer (%bs) 17,06 | UR¢(%) 67 | UR; (%) 21,84
Mg () 825,97 Y, (g/kg as) 18,2 |1 UR, (%) 34,09
B: (%bs) 3,16 | Y¢(g/kg as) 20,5 | pa; (ke/m) 1,0677
Br (%bs) 2,75 | Yn (g/kg as) 19,35 | pa, (kg/m?) 1,0877
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Tabela B19.1. Condigdes experimentais de secagem para a corrida 19 (final)

m t X X W
(2) (min) (%bs) (%bu)  |(mg/cm’.min)
1000 0 23.87 19,27 0,8509
996,9 5 23.49 19,02 0,8509
991 4 10 22 81 18,57 0,8509
987.8 15 22,36 18,28 0,8509
984,6 20 21,97 18,01 0,8509
981,3 25 21,56 17,73 0,8509

978 30 21,15 17,46 0,8509
972,6 40 20,48 17,00 0,8509
967,1 50 19,80 16,53 0,8509
962.5 60 19,23 16,13 0,8509
952.5 80 17,99 15,25 0,7176
944 8 100 17,04 14,56 0,5585
938,2 120 16,22 13,96 0,4541
9333 140 15,61 13,50 0,3808
9281 160 14,97 13,02 0,3266
923 4 180 14,39 12,58 0,2850
919 4 200 13.89 12.20 0,2521
013,9 220 13,21 11,67 0,2255
909,3 240 12,64 11,22 0,2036
908,2 260 12,50 11,11 0,1853
904,7 280 12,07 10,77 0,1697
9033 300 11,90 10,63 0,1563

Tabela B19.2. Dados experimentais de entrada e saida do material, ambiente e ar de secagem para
as condi¢des da corrida 19 (final)

Identificagio Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 19 | Ts (°C) 257 | Ti(°C) 29,1 | Tg: (°C) 60,0
t (min) 300 | Tsc(°C) 417 | T (C) 31,0 | T, (°C) 53,0

Leito de solidos | X; (%%bs) 23.87 | Tmin (°C) 29,0 | G(kg/s) 0,0215
A(em®) 73631 | Xf(%bs) 11,90 | Tmax (°C) 31,0 | Yi(g/kgas) 20,1
Hy. (cm) 12,5 | Xe (%bs) - UR,; (%) 71 Y, (g/kg as) 23,0

Xer (%bs) 19,23 | UR: (%) 69 | UR, (%) 21,61
Mg (2) 807,27 | Yi(g/kg as) 18,1 | UR, (%) 34,96
B; (%bs) 3,16 | Y¢(g/kg as) 196 | pa; (kg/m®) 1,0679
B; (%bs) 2,65 | Yu (g/kg as) 18,85 | pa, (kg/m") 1,0894
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Tabela B20.1. Condi¢des experimentais de secagem para a corrida 20 (final)

m t X X w
() (min) (%bs) (%bu) | (mgfem® min)
1000 0 22,94 18,66 0,8894
996,9 5 22,56 18,41 0,8894
993,2 10 22,10 18,10 0,8894
989,8 15 21,69 17,82 0,8894
987 20 21,34 17,59 0,8894
983,8 25 20,95 17,32 0,8894
980 30 20,48 17,00 0,8894
972 40 19,50 16,32 0,8894
966,7 50 18,85 15,86 0,8894
961,8 60 18,24 15,43 0,8894
953 80 17,16 14,65 0,6909
945,8 100 16,28 14,00 0,5371
939,4 120 15,49 13,41 0,4363
933,4 140 14,75 12,86 0,3656
928,4 160 14,14 12,39 0,3133
9235 180 13,54 11,92 0,2733
919,5 200 13,04 11,54 0,2416
915,7 220 12,58 11,17 0,2161
912,9 240 12,23 10,90 0,1950
910,2 260 11,90 10,64 0,1774
907,5 280 11,57 10,37 0,1624
905,2 300 11,29 10,14 0,1496

Tabela B20.2. Dados experimentais de entrada e saida do matenal, ambiente e ar de secagem para
as condiges da corrida 20 (final)

Identificacdo Material Ar ambiente Ar de secagem
Corrida 20 Ts: (°C) 24,6 T: °C) 288 T (°O) 60,0
t (min) 300 | Tsc(°C) 448 T: (°C) 31,1 Tg. (°C) 53,0

Leito de solidos | X; (%bs) 22,94 | Tmin (°C) 28,5 1G(kg/s) 0,0215
A(em®) 736,31 | Xf(%bs) 11,29 | Tmax (°C) 31,5 | Y, (g/kg as) 19,2
Hy, (cm) 12,5 | Xe (%obs) - UR; (%) 70 Y. (g/kg as) 22,4

Xer (%bs) 18,24 | UR¢ (%) 68 UR (%) 20,73
my (g) 813,4 |Yi(kg/kgas) 17,5 |UR,y (%) 34,9

B; (%bs) 3,16 | Yr(w/kg as) 19,4 | pa; (kg/m®) 1,0684
B¢ (%%bs) 2,84 | Ya (g/kg as) 1845 | pa; (kg/m’) 1,0915
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ANEXO C

Teores de bixina e degradagdo do corante para o projeto fatorial fraciondrio desenvolvidos na
primeira fase dos experimentos



Anexo C. Anilise e Degradacio de Bixina - Primeira Fase de Experimentos

Tabela C1. Analise de bixina e degradagio do corante durante a primeira fase de experimentos

Amostras Nor (%bs) B (%bs) B,, (%bs) o (%)
1A 2,64 2,70 2,75 41,49
1B 2,70 2,80
2A 2.87 2,98 2,87 38,94
2B 2.67 2,77
3A 2,38 247 2,55 4574
iB 2,58 2,62
4A 3,34 3,46 3,43 2702
4B 3,26 3,39
5A 3.42 3,54 3,43 27,02
5B 3.19 3,32
6A 3,45 3,58 3,55 24.47
6B 3,39 3,52
TA 3,01 3,12 3,17 32,55
78 3,12 3,22
8A 3,48 3,61 3,76 20,00
8B 3,77 3,92
9A 2,71 2,81 2,76 41,28
9B 2,62 2,72
10A 337 35 351 25,32
10B 3,4 3,53
11A 3,35 3,48 3,48 25,96
11B 3,35 3,48
12A 3,09 3,21 3,34 28,94
12B 3.35 3.47
13A 3,53 3,66 3,58 23,83
13B 3,38 3,51
14A 3,57 3.7 389 17,23
148 3,93 4,08 '

I5A 3,24 3,35 3,36 28,51
15B 3.28 338

16A 3,19 3,32 3,03 35,53
16B 2.64 2,73

fA 4,93 5,12

fB 412 4727 4,70

fC 4,45 462

D 4,62 4,79

Nor: nobixina; B: teores de bixina das amostras; B, teores de bixina médio; @: degradagio de
bixina; f: semente fresca; A, B, C, D: amostras de setnentes de urucum.
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ANEXO D

Teores de bixina e degradacgio do corante para a metodologia de superficies de resposta
desenvolvidos na segunda fase dos experimentos
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Tabela D1. Analise de bixina e degradagio do corante durante a segunda fase de experimentos
Amostras m; X My, Ab Nor B B. @

(g) (bs) (g) (adim) | (%bs) | (%bs) | (%bs) | (%)
1A 24,9966 | 0,1584 | 21,0371 | 0,4339 | 29694 | 3,0793 3,00 5,15
iB 25,0025 | 0,1584 | 21,0421 0,4109 28113 2,9154

2ZA 249978 | 0,1128 | 22,1780 j 0,3924 | 25472 | 2,6415 2,79 11,70
2B 25,0096 | 0,1128 | 221885 ] 00,4368 | 28341 2,9390

3A 25,009 | 0,1783 | 20,5499 | 0,2975 | 2,0842 | 2,1613 2,32 26,69
3B 25,0056 { 0,1783 | 20,5471 { 0,3402 { 23837 2,4719

4A 25,007 | 0,077 | 23,0815 | 04253 | 26528 | 2,7509 | 2,56 | 18,93
4B | 25,0065| 0,077 | 23,0810 03668 | 22879 | 23726
SA | 249933 | 0,131 | 21,7192 | 03574 | 2,3691 | 24567 | 2,56 | 18,99
SB | 249984 | 0,131 | 21,7236 | 03875 | 2,5681 | 2.6631
6A 25,007 | 0,0922 | 22,7014 | 04482 | 2,8424 | 2,9476 | 3,00 | 521
6B | 249972 | 00922 | 22,6925 | 04626 | 29349 | 3.0435
7A | 25,0097 | 0,1278 | 21,8135 | 0,3608 | 2,3813 | 2.4694 | 2,50 | 20,81
7B | 24,9971 | 0,1278 | 21,8025 | 03703 | 24452 | 2,5357
8A | 25,0014 | 0,0651 | 23,3738 | 0,4292 | 2.6436 | 2,7414 | 2,76 | 12,56
8B | 25,0059 | 0,0651 | 23,3780 | 04361 | 2.6856 | 2,7850
9A | 249984 | 0,1616 | 20,9587 | 03811 | 2,6178 | 2,7147 | 2,69 | 14,82
OB | 25,0084 | 0,1616 | 20,9670 | 03748 | 2,5735 | 2,6687
10A | 25,0039 | 0,0675 | 23,3161 | 04048 | 2,4995 | 25920 | 2,67 | 1541
10B | 25,0027 | 0,0675 | 23.3150 | 04301 | 2.6558 | 2.754]
11A | 25,0009 | 0,111 | 22,2258 | 0,43 | 2,7853 | 2,8884 | 2.87 | 9.30
1B | 249916 | 0,111 | 222175 0,4232 | 27423 | 28438

12A | 25,0013 | 0,1007 | 22,4837 | 0376 | 24076 | 24967 | 254 | 19,56
12B | 25,0055 | 0,1007 | 22,4874 | 03897 | 2,4949 | 2,5872
13A | 25,0022 | 0,1515 | 21,2144 | 03105 | 2,1072 | 2,1851 | 2,59 | 18,00
13B | 24,9925 | 0,1515 | 212061 | 04257 | 2.8901 | 2,9970
14A | 25,0013 | 0,1076 | 22,3112 | 03616 | 23333 | 2,4196 | 2,50 | 20,77
14B | 250016 | 0,1076 | 22,3114 | 03867 | 24952 | 2,5876
15A | 25,0061 | 0,1135 | 22,1679 | 03621 | 23516 | 2,438 | 230 | 27,16
158 | 25,0017 | 01135 | 22,1640 | 03214 | 2,0877 | 2,1649

16A | 24,9929 | 0,1127 | 22,1762 | 04402 | 28578 | 2,9635 | 2,90 | 8,11
16B | 249942 | 01127 | 22,1774 | 04225 | 27427 | 28442

17A | 25,0022 | 0,1136 | 22,1620 | 0,4083 | 2.6524 | 2,7505 | 2,74 | 13,42
17B | 25,0041 | 0,1136 | 22,1636 | 0404 | 26243 | 2,7213
18A | 25,0033 | 0,1065 | 22,3404 | 03833 | 2.4701 | 2,5615 | 2,75 | 13,11
18B | 25,0077 | 0,1065 | 22,3444 | 04385 | 2.8253 | 29298
19A | 24,9967 | 0,119 [ 22,0221 | 04222 | 27601 | 2,8622 | 2,65 | 16,24
19B | 25,0007 | 0,119 | 22,0256 | 0,3587 | 23446 | 24313

20A | 24,9998 | 0,1129 | 22,1773 | 0,437 | 2.8369 | 2.9418 | 2,84 | 10,16
20B | 25,008 | 0,1129 | 22,1846 | 0,4066 | 2,638 | 2,7363
fA | 25,0081 | 0,2163 | 19,5988 | 0.4023 | 2,552 | 3,0645 | 3,16
B | 25,0084 | 02163 | 19,5991 | 04269 | 3,1359 | 3,2519

my; massa da amostra inicial; m, massa de semenfes secas; Ab: absorbincia;, Nor: nobixina; B: valores de bixina
das amostras; B valores de bixina médio; ¢: degradagfio de bixina; - semente fresca, A, B: amostras de semenies
de urucum
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