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RESUMO

A aglomeracdo é um processo utilizado para aumentar o tamanho de particulas finas, o
que melhora propriedades como tempo de instantaneizacdo e fluidez. Coldgeno
Hidrolisado (CH) € aplicado nas industrias farmacéutica e alimenticia, mas se apresenta
na forma de um p6 fino. O objetivo deste trabalho foi a aglomeragdo de CH em leito
fluidizado utilizando 4gua e polpa de amora como ligantes. Dois planejamentos
fatoriais completos 2% foram usados para estudar os efeitos da temperatura do ar de
fluidizacao (60, 70, 80°C) e a vazdo do ligante (0,8, 1,2, 1,6 mL/min) no rendimento
do processo (Yld), no diametro médio das particulas (dpm), na umidade (Mst) e teor de
antocianinas (AT) quando a polpa foi utilizada. Foi observado que, no caso do ligante
ser 4gua, menor temperatura do ar e menor vazao de ligante geraram melhor rendimento
e menor umidade, enquanto o maior didmetro médio foi obtido com menor temperatura
e maior vazao. Quando a polpa de amora foi utilizada como ligante, menor vazao de
ligante e temperatura do ar também resultaram em maior didmetro médio das particulas
e menor umidade, enquanto para AT, uma menor temperatura resultou em maiores
teores de antocianinas. Em rela¢do ao rendimento, maior temperatura e vazao ou menor
temperatura e vazao mostraram melhores resultados. Em ambos os casos, usando dgua
ou polpa de amora, houve melhora nas propriedades do CH aglomerado e estas foram

superiores as apresentadas pelo CH aglomerado comercial.

Palavras-chave: Colageno hidrolisado, aglomeragao, leito fluidizado, polpa de amora,
granulacdo



ABSTRACT

Granulation is a process utilized in order to enlarge the size of fine particles, which
improves properties such as wettability and flowability. Hydrolyzed collagen (HC) is
applied in the pharmaceutical and food industries, but presents itself in the form of fine
powder. The aim of this work was the granulation of HC in a fluidized bed using water
and blackberry pulp as liquid binder. Two full factorial design 2% were used to study
the effect of the temperature of the fluidizing air (60, 70, 80°C) and the flow rate of the
liquid binder (0.8, 1.2, 1.6 mL/min) on the process yield (Y1d), mean particle diameter
(dpm), moisture content (Mst) and total anthocyanins content (AT) when the pulp was
used. It was observed that, in case of water as binder, lower air temperature and lower
binder flow rate resulted in higher yield and lower moisture content, while higher mean
diameter was obtained with lower temperature and higher flow rate. When blackberry
pulp was utilized as binder, lower binder flow rate and air temperature resulted in higher
particle mean diameter and lower moisture content, while for AT, a lower temperature
resulted in higher anthocyanins content. Regarding yield, lower temperature and flow
rate or higher temperature and flow rate showed better results. In both cases, using
water or blackberry pulp, there were improvements in agglomerated HC properties,

which were superior compared to those presented by commercial agglomerated.

Key words: hydrolyzed collagen, agglomeration, fluid bed, blackberry pulp,

granulation
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1 INTRODUCAO

O estudo das particulas sélidas foi por muito tempo tratado sob o dmbito da
tecnologia, e ndo da ciéncia, pois os modelos obtidos eram voltados a aplicagdo direta nas
industrias. Hoje, a comunidade cientifica trabalha para elaborar modelos e uma base
sOlida da Ciéncia de Particulas. O grande desafio é obter modelos para particulas de
tamanhos e formas heterogéneas e de diferentes caracteristicas fisico-quimicas, e ainda
trabalhar em equipamentos que exigem o controle de diversas varidveis de processo.
Diversas operagdes envolvem o processamento de particulas sélidas na industria. Com
efeito, 60% dos produtos sdo manufaturados como particulados e 20% utilizam pds como
ingredientes, o que em 2001 ja somava um valor anual de aproximadamente 1 trilhdo de

doélares nos Estados Unidos (IVESON, 2001).

A aglomeracdo, também conhecida como granulacdo, tem como objetivo
aumentar o tamanho de particulas, as quais serdo entdo denominadas aglomerados ou
granulos. Esse processo é muito utilizado na industria, principalmente na farmacéutica,
na quimica e na alimenticia, tendo como vantagens a facilitacio da manipulagdo,
armazenamento e transporte das particulas, além da melhora da homogeneidade e fluidez
delas. Na industria de alimentos, a aglomerag¢do permite que os produtos melhorem as
caracteristicas de instantaneizagdo, o que € essencial na reconstitui¢do, além de ser
possivel obter particulas de tamanho e propriedades especificas. Nas dreas farmacéutica
e quimica, a aglomeracdo facilita 0 manuseio, transporte € processamento, além de
eliminar os problemas ao ambiente e operador causados pelo manuseio de pés (SALEH;

GUIGON, 2009a).

Na aglomeracdao em leito fluidizado, as particulas sélidas sdo fluidizadas e
agitadas através do ar aquecido que entra pela parte inferior do equipamento, enquanto
um bico de atomizagdo umidifica as particulas com um ligante. Apesar de complexa, a
aglomeracdo em leito fluidizado oferece muitas vantagens, tais como uma boa troca de
calor e massa, a possibilidade de um aumento no tamanho da particula geralmente
superior a de outros equipamentos e de realizacdo de todas as etapas do processo num

mesmo equipamento (SALEH; GUIGON, 2009b).

Neste contexto, a aglomeracdo de coldgeno hidrolisado (CH) em leito fluidizado

utilizando como ligante dgua e polpa de amora vai, além de gerar particulas maiores,
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melhorando seu processamento e instantaneizagao, e adicionar os beneficios nutricionais
da amora ao produto proteico. O coldgeno € estudado hd mais de um século e sua demanda
no mercado é cada vez maior (VINNARS; WILMORE, 2003; HUANG, 2015). O CH
consiste em um produto proteico com caracteristicas antioxidantes, o qual mostra
resultados positivos em estudos da drea de farmdcia e medicina em relacdo a

enfermidades relacionadas a pele, ossos, articulagdes, entre outras.

A amora-preta, por sua vez, € uma fruta cuja cultura vai ocupando cada vez mais
espaco na agricultura brasileira, principalmente no sul e sudeste do pais. Ela € rica em
vitaminas, ferro e antocianinas, um importante corante e oxidante que ajuda a prevenir e
tratar doencas degenerativas. Além disso, possui apenas 50-55 calorias em 100 g do fruto,

1,5% de proteinas e 3,5-4,7% de fibras em sua composic¢io (VIZZOTTO, 2008).

O crescimento de doencgas cronicas ndo transmissiveis (DCNT), tais como
doencas respiratdrias cronicas, doengas cardiovasculares e diabetes, tem como um dos
principais motivos o aumento da obesidade e sedentarismo da populacdo. As DCNT
foram responsaveis por 72% das causas de morte no Brasil e 63% no mundo (MALTA;
MORAIS NETO; SILVA, 2011). Os alimentos industrializados normalmente contém
altas percentagens de gorduras hidrogenadas e carboidratos simples, o que contribui para
o aumento da obesidade da populagdo. Por isso, atualmente, hd uma grande cobranca por
parte dos consumidores de que seus alimentos sejam mais nutritivos € até mesmo

funcionais, com baixos teores de gordura e sédio.

Segundo o Plano de estratégias de Acdes Estratégicas para o Enfrentamento das
Doengas Cronicas Nao Transmissiveis no Brasil 2011-2022 (MALTA; MORALIS NETO;
SILVA, 2011), para reverter esse quadro, deve-se aumentar o consumo de frutas,
verduras, legumes e cereais integrais, substituindo alimentos de alto valor energético e
baixo valor nutritivo. Portanto, o consumo regular de frutas, como a amora, aliado a
exercicios fisicos e uma dieta equilibrada, com devidas suplementacdes proteicas e

vitaminicas necessdrias, pode prevenir e tratar esses tipos de doencas.

Baseado no exposto, esta dissertacdo visa contribuir com a pesquisa para a
producdo de alimentos e suplementos proteicos funcionais instantaneos, ricos em

antocianinas. Este trabalho testou a dgua, que ¢ um ligante de baixo custo e alta

disponibilidade e polpa de amora, o qual seria um ligante ndo convencional € com o
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potencial de agregar teor de antocianinas no produto final. Vdrios estudos atualmente
comprovam o potencial do coldgeno hidrolisado no tratamento e preven¢do de diversas
doencas. Essa dissertacao busca viabilizar a aplicabilidade do coldgeno hidrolisado em
alimentos através da sua aglomeracdo, sendo, portanto, um estudo atual e relevante para
a sociedade. O objetivo do trabalho foi testar os ligantes d4gua e polpa de amora, assim
como as condicdes mais adequadas para aglomerar coldgeno hidrolisado em leito

fluidizado.
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2 OBJETIVO

O objetivo deste trabalho € selecionar condi¢des operacionais adequadas para a
aglomeracdo de coldgeno hidrolisado em leito fluidizado, escala de laboratério. Os
parametros estudados s@o a vazao do ligante e a temperatura do ar de fluidizag@o. Visando
a producdo de um alimento com caracteristicas nutracuticas, a aglomeracdo serd

realizada tendo dgua e polpa de amora como ligantes.

2.1 Objetivos especificos

e C(Caracterizar a matéria-prima, CH, através de testes de umidade, tempo de
instantaneizagdo, fluidez, teor de proteina, atividade de dgua, diametro médio de
particula, distribui¢do de tamanhos de particulas e morfologia;

e Estudar o comportamento fluidodindmico do coldgeno hidrolisado e defini¢do de
parametros fluidodinamicos do leito fluidizado;

e Realizar testes preliminares para definicdo da amplitude de variacdo dos fatores
estudados;

e Caracterizar a polpa de amora a ser utilizada como ligante a partir de testes de
umidade, densidade relativa, teor de antocianinas e solidos totais;

e Estudar a influéncia da vazdo do ligante e da temperatura do ar de fluidiza¢do no
diametro médio, umidade do produto aglomerado, no rendimento do processo e teor
de antocianinas, quando a polpa de amora for utilizada, por meio da realizacdo de

dois planejamentos experimentais fatoriais 22, ambos com trés pontos centrais.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo, uma revisdo bibliografica apresenta os mecanismos do processo
de aglomeracdo e as propriedades fisico-quimicas das particulas. Também sdo expostos
conceitos importantes de leito fluidizado e a aglomeragdo de pds alimenticios em leito
fluidizado, assim como trabalhos cientificos dessa area, sdo introduzidos e posteriormente
citados para comparacdo e discussdo dos dados e conclusdes obtidos. Além disso a

matéria prima, CH e o ligante polpa de amora sdo apresentados.

3.1 Aglomeracao

Aglomerac¢do (ou Granulagdo) é o processo no qual particulas sélidas se juntam
através de forcas de ligacdo interparticulares para formar particulas semipermanentes de
tamanhos maiores (aglomerados ou granulos) nos quais ainda € possivel identificar as
particulas originais (PIETSCH, 2003). De acordo com o processo empregado, o tamanho

dos aglomerados pode variar, em geral, de 0,1 a 50 mm (SALEH; GUIGON, 2009a).

A aglomeragdo pode ser realizada por diversos motivos, entre eles: melhorar o
processamento do produto, evitando perdas, inalagdo e explosdes; melhorar a fluidez e
tempo de instantaneizagdo; realizar a mistura de particulas que poderiam segregar durante
seu processamento; obter particulas em uma faixa especifica de tamanhos (IVESON et

al., 2001; LITSTER; ENNIS, 2004; SALEH; GUIGON, 2009a).

Existem diferentes métodos para realizar o processo de aglomeracdo. Ele pode
ocorrer naturalmente através de forgas fisicas presentes no meio ou, na maioria dos casos,
ocorrer com auxilio de um ligante. A aglomeracao a seco nao utiliza um ligante liquido:
a pressdo € a responsavel pela coesdo das particulas, através da diminuicdo do
espacamento entre elas e o aumento da superficie de contato, garantindo a resisténcia
mecanica dos aglomerados. A aglomeracao imida utiliza um ligante liquido ou uma
solucdo aquosa de um ligante para promover a adesdo das particulas. O ligante formara
ligacdes liquidas ou sélidas (apds a evaporacao do ligante), refor¢ando a interagdo entre

as particulas e levando a seu crescimento (COUTO; GONZALEZ ORTEGA;
PETROVICK, 2000; SALEH; GUIGON, 2009a).

Os equipamentos mais utilizados na aglomeracdo umida sdo leito fluidizado,
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tambor rotativo, misturador de corte elevado ou placa giratdria, apresentados na Figura
3-1. Apesar de cada equipamento ter suas caracteristicas inerentes, o desafio da
aglomeracgdo é o mesmo: obter o produto final com as caracteristicas desejadas, com boa

reprodutibilidade, a um baixo custo.

Figura 3-1 Equipamentos usualmente utilizados na aglomeracio imida: (a) Leito fluidizado,
(b) Misturador de corte elevado, (c) Tambor rotativo, (d) Placa giratéria

i Ir ‘\ _f <
( \Zk% || ——
(a) (b) (©) (d)

Fonte: SALEH; GUIGON, 2009a

O processo de aglomeracdo pode ser dividido em trés etapas (Figura 3-2) que
afetam a qualidade dos aglomerados formados: (1) umidificacio e nucleacdo, (2)

consolidagdo e crescimento, (3) friccdo e quebra, as quais serdo detalhadas em seguida.

Figura 3-2 Mecanismos de aglomeracio
(i) Umidificagdo e Nucleagdo
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Fonte: IVESON et al., 2001; TARANTO; ROCHA, 2014
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3.1.1 Umidificacao e Nucleacao

Nesta etapa, o ligante € adicionado e penetra pelo leito de particulas através de
forcas capilares. Quando uma gota se choca e € absorvida pela superficie de um grupo de
particulas sdo formados os aglomerados nicleo. O crescimento dos aglomerados vai
ocorrer quando particulas comegarem a entrar em contato e aderir aos aglomerados nicleo
(HAPGGOD, 2007; MITCHELL, 2004). Por isso, € necessario que ocorra uma mistura
efetiva do ligante e das particulas, que € funcio das varidveis do processo. A formacao
dos aglomerados nucleo, por sua vez, é funcdo da termodinamica da umidificagcdo e da
cinética (IVESON et al., 2001). Em geral, os nucleos sao numerosos quando o liquido é

inserido na forma de pequenas goticulas (spray) e o po € agitado vigorosamente.

A resisténcia de particulas ligadas por pontes liquidas depende da quantidade de
liquido presente nos poros das particulas. A partir do grau de saturacdo S, definido como
a fracdo do volume do poro ocupado pelo liquido, podemos distinguir os estados

apresentados na Figura 3-3.

Figura 3-3 Estados de saturagcdo das pontes liquidas

i

Pendular Funicular Capilaridade Encapsulado Pseudo-encapsulado

Fonte: IVESON, 2001 apud DACANAL, 2009

O estado pendular é correspondente aos graus de saturacao inferiores a 25%, nos
quais existe uma pequena quantidade de liquido no interior dos poros interparticulares e
as ligacdes sdo formadas nos pontos de contato com as particulas. Para graus de saturagcdo
maiores que 25% e inferiores a 80%, as ligacOes liquidas pendulares comegam a coalescer,
caracterizando o estado funicular. Quando a saturacdo é maior do que 80%, observa-se a
completa saturagao dos poros e o estado passa a ser capilar (SALEH; GUIGON, 2009a).
O estado encapsulado € atingido quando a taxa de saturagdo € superior a 100%. Nesse
caso, a superficie externa do aglomerado € completamente coberta pelo liquido. O

aglomerado € pseudo-encapsulado quando ainda existem poros vazios, nao preenchidos
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pelo liquido (DACANAL, 2009).

3.1.2 Mapa do Regime de Nucleacao

O Mapa do Regime de nucleacdo apresenta os trés regimes de nucleacdo:
controlado pelo tamanho da gota, intermedidrio e controlado pela dispersdo mecanica. A
andlise do Mapa do Regime € realizada por meio do tempo de penetrag@o das goticulas tp
e do fluxo adimensional de aspersdo W.. O fluxo adimensional de aspersdo mede a
densidade de gotas que caem no leito de particulas; quando seu valor € baixo, cada gota
forma um aglomerado ntcleo. O fluxo adimensional de aspersao é dado pela Equacao 3-

1.

14
a ZAdd

Equacdo 3-1

em que V (m¥s) é a vazdo de liquido, dg; € o didmetro médio e A (m?/s) é a édrea de

projecao das gotas sobre a superficie do leito (HAPGOOD; LITSTER; SMITH, 2003).

O tempo adimensional de penetracao das goticulas € dado pela Equagdo 3-2, em
que t, é o tempo de penetragdo das gotas provenientes do spray e tc € o tempo de circulacdo,

que consiste no tempo que um pequeno volume de pé retorna a zona de spray.

T=-— Equacao 3-2
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Figura 3-4 Mapa de Regime de Nucleagdo
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Fonte: HAPGOOQOD et al., 2007

A Figura 3-4 apresenta o Mapa de Regime de Nucleacdo no qual podemos
distinguir os trés regimes. No regime controlado pelo tamanho da gota, cada gota do
ligante penetra rapidamente no leito e dd origem a um nicleo caso ambos 7 e ¥, sejam
baixos. A distribuicdo de tamanhos das goticulas afeta diretamente a distribuicdo de

tamanho dos niicleos (IVESON et al., 2001).

O regime controlado pela dispersdo mecanica € aquele em que T ou ¥y, ou ambos,
sao altos. A dispersao do ligante depende diretamente da agitacio mecanica e o método
de inser¢do do ligante tem influéncia minima na distribuicdo de tamanhos dos nicleos.
Nesse regime, as propriedades do ligante sdo ainda mais relevantes e pode ocorrer a
coalescéncia de gotas na superficie do solido (pooling) (HAPGOOD et al., 2007,
IVESON et al., 2001).

No regime intermedidrio, tanto a dindmica de penetracdo quanto a agitacio
mecanica sdo importantes, e a distribuicdo de tamanho dos ntcleos € sensivel aos
parametros operacionais e propriedades do ligante. Apesar de ser o regime mais
desafiador de ser controlado, € possivel aglomerar na zona de spray sem o completo

empacotamento (HAPGOQD et al., 2007).
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3.1.3 Consolidacio e Crescimento

Um mapa de regime foi proposto por Iveson e Litster (1998) para compreender
quantitativamente os efeitos das propriedades do material e dos pardmetros experimentais
no crescimento dos aglomerados. Esse mapa € construido baseado nos parimetros de
maxima saturacao do poro (Smax) € quantidade de deformacdo do aglomerado durante o
impacto (Swer). A maxima saturacdo de liquido no poro do aglomerado € dado pela

Equacao 3-3.

S _ wps(1—&min)
max —
PiE€min

Equagdo 3-3

Em que w € a razdo da massa de liquido e sélido, ps € p; sdo as densidades do sélido e

do liquido respectivamente e &,,;,, € a porosidade minima do leito.

A deformacdo durante o impacto € dada pelo nimero de deformacgdo de Stokes
(Equag@o 3-4), em que p, € a massa especifica do aglomerado, U, € a velocidade efetiva
de colisdo das particulas no granulador e Y, € a tensdo de cisalhamento da estrutura do

aglomerado.

PgUg ~
Stger = 21, Equacao 3-4
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Figura 3-5 Mapa de regime de crescimento dos granulos
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Fonte: IVESON, 2001; DACANAL, 2009

O mapa de regime mostrado na Figura 3-5 permite identificar diferentes regimes
de crescimento. O crescimento estidvel é o regime de operacdo Otima, uma vez que o
crescimento dos aglomerados pode ser controlado e seu tamanho aumenta linearmente
com o tempo (ADEPU et al., 2016). O crescimento estdvel ocorre em sistemas com
aglomerados fracos e deformdveis, os quais se deformam criando uma grande drea
superficial durante o impacto. As particulas sélidas iniciais devem ser relativamente
grosseiras, com a distribui¢do de tamanho estreita e com ligantes de baixa viscosidade

(IVESON et al., 2001; DACANAL, 2009).

O crescimento por inducdo € caracterizado por duas fases: na primeira ndo ha ou
ha pouco crescimento devido a uma lenta distribui¢do do ligante; em seguida, ocorre uma
fase de crescimento exponencial (ADEPU et al., 2016). Nesse regime, o comportamento
repentino do crescimento torna-o dificil de ser controlado. Observa-se o crescimento por
inducdo em sistemas com particulas finas, com uma distribui¢do de tamanhos largo e/ou

ligantes viscosos (IVESON et al., 2001).

No regime de nucleagdo ndo ocorre o crescimento dos aglomerados, o que
acontece, em geral, quando hd uma quantidade insuficiente de ligante no leito. As
migalhas s@o formadas quando as liga¢des sdo muito fracas, formando aglomerados
frageis que se quebram constantemente. J4 a formacdo de pastas ocorre quando € inserido

ligante em excesso, dando origem a um material supersaturado (ADEPU et al., 2016;
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DACANAL, 2009; IVESON et al., 2001).

3.1.4 Friccao e Quebra

A friccdo e quebra dos aglomerados podem ocorrer quando eles ainda estdo
umidos ou apds a secagem no préprio equipamento ou processamento posterior. O
conhecimento sobre o processo de quebra permite a escolha das melhores condi¢des para
o processamento downstream e transporte do produto (HAPGOOD et al., 2007,
REYNOLDS et al., 2005).

A quebra dos aglomerados imidos pode influenciar a distribuicdo de tamanhos
dos aglomerados, levando a uma homogeneizacdo do produto final. Alguns modelos
tedricos para explicar a quebra de aglomerados imidos sdo descritos na literatura. Khan
e Tardos (1997a) utilizaram o critério do nimero de deformacado de Stokes e consideraram
que os aglomerados quebram quando a energia cinética durante um impacto excede a

energia requerida para quebra (Equacgao 3-5).

Staer > Staer Equacdo 3-5

em que Stqer é 0 niimero de deformagio de Stokes (Equagdo 2.8) e St'aer € 0 valor critico
do numero de Stokes que deve ser excedido para quebra ocorrer. Tardos e Khan (1997b)
mediram a deformacdo e quebra devido ao cisalhamento em leito fluidizado e concluiram
que a quebra ocorre quando o nimero de deformacgao de Stokes € de aproximadamente

0,2.

O atrito e a quebra podem ocorrer com os aglomerados ja secos, levando a
formacdo de particulas finas, principalmente no leito fluidizado, em que a secagem e
aglomerac@o ocorrem no mesmo equipamento, ou durante o processo de secagem dos
aglomerados produzidos em qualquer equipamento (IVESON et al., 2001; HAPGOOD
etal.,2007).
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3.2 Fluidizacao

O leito fluidizado € utilizado desde 1920, com a criacao do gaseificador de carvao
Winkler (COCCO; KARRI; KNOWLTON, 2014). Seu uso industrial passou a ser
significativo a partir de 1940 no craqueamento de hidrocarbonetos e como reator
catalitico. Existem atualmente vérias aplicagdes, como adsorcao, secagem e aglomeragao
(KUNII; LEVENSPIEL, 1991), bem como aplicacdes especificas na inddstria alimenticia,
como branqueamento, cozimento e esterilizagdo de comida enlatada (SMITH, 2007 apud
JOWITT, 1977, SHILTON; NIRANJAN, 1993), além de secagem, aglomeracdo e
mistura (SMITH, 2007).

No leito fluidizado, a agitacdo vigorosa pode produzir particulas mais finas do que
as alimentadas, e a elutriacdo dessas particulas pode ser um problema operacional
(YANG, 2005). Além disso, a complexidade do design, scale up e operacdo do leito
fluidizado € superior aos de outros reatores (COCCO; KARRI; KNOWLTON, 2014). No
entanto, o leito fluidizado possui vantagens que o torna preferencial para varios processos.
O comportamento do so6lido como fluido é uma das principais delas: a alimentagdo pode
ser continua, catalisadores podem ser removidos e adicionados durante o processo € o
tempo de reposicdo dos catalisadores € inferior ao de outros reatores (YANG, 2005).
Além disso, a agitacdo vigorosa faz com que haja uma transferéncia de calor e massa

efetiva e gradientes de temperatura baixos (DECHSIRI, 2004).

A fluidizac¢do é uma operagdo na qual as particulas sélidas se comportam como
fluido quando sdo suspensas por um fluido (KUNII; LEVENSPIEL, 1991). Existem
diferentes regimes de fluidizacdo, a depender da velocidade do fluido (no caso deste
trabalho, um gés) que penetra no leito de particulas pela parte inferior do leito. Quando o
fluido passa através do leito de particulas e algumas vibram, mas a altura permanece a

mesma, temos um reator de leito fixo (Figura 3-6-A) (DECHSIRI, 2004).
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Figura 3-6 Representacio dos diferentes regimes do leito fluidizado
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Fonte: Adaptado de DECHSIRI, 2004; KUNII; LEVENSPIEL, 1991

Quando a vazao do fluido € alta o bastante para que a forca de arraste seja igual
ao peso das particulas, temos o chamado leito com fluidizagdo minima (Figura 3-6-B).
Nessa condi¢@o a queda de pressao no leito aumentara de acordo com a Equacdo 3-6 de

Ergun (1952).

APpeito = Hleitog[pp(l —€)— pg] = Hieito 9Py Equagdo 3-6

em que APy, € a queda de pressdo no leito, Hyejro € a altura do leito, g € a gravidade,
Pp € Py S30, respectivamente, a massa especifica das particulas sélidas e do gés (fluido)
e € é a porosidade do leito. Em geral, a massa especifica do gés € pequena em relacdo a

do soélido e podemos desconsiderd-la.

Podemos calcular a velocidade minima de fluidizac¢do utilizando o nimero de

Arquimedes, Ar (Equacdo 3-7).
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d3(pp—
Ar = Pg p(Pz; Pg)g

p Equagao 3-7

Com o auxilio da equacdo de Wen e Yu (1966) (Equacdo 3-8), é possivel
encontrar o nimero de Reynolds (Rep, nr), por meio do qual a velocidade minima de

fluidizacdo, ums, € calculada (Equagdo 3-9).

1
Repms = (33,7? + 0,04084r)z — 33,7 Equagio 3-8
_ Re ,mf# 5
Uy = pde Equacdo 3-9

Com o aumento da velocidade do gds, hd a formagdo de bolhas caracterizando a
Fluidizacdo Borbulhante (Figura 3-6-C). Em sistemas gds-solido, com o aumento da
vazdo do gés, sdo observadas a formagao de caminhos preferenciais e bolhas que podem
chegar ao didmetro do leito (Figura 3-6-D), o que chamamos de Slugging. Aumentando-
se a vazao do gés até o ponto em que a velocidade das particulas é superior a velocidade
terminal delas, a superficie superior do leito some e, ao invés de bolhas, observa-se o
movimento turbulento de solidos agrupados e “vazios” de varias formas e tamanhos que
sd0, na verdade, o gis (Figura 3-6-E). Aumentando-se ainda mais a vazao do gis, o leito
arrasta todas as particulas, caracterizando transporte pneumatico (Figura 3-6-F),

resultando em um leito fluidizado disperso ou diluido.

Geldart (1973) dividiu em grupos particulas sélidas que possuem propriedades
similares quando fluidizadas por um géis, de acordo com a massa especifica e tamanho
médio das particulas. A classficacao feita por Geldart pode ser visualizada na Figura 3-7,

para fluidizacdo a temperatura ambiente e para velocidades inferiores a 10-u .

Conhecidos a massa especifica do s6lido e o tamanho médio da particula, o diagrama
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mostra o tipo de fluidizacdo que deve ocorrer, bem como auxilia a predizer outras

propriedades, como tamanho e velocidade da bolha, a existéncia de slugs, etc.

Figura 3-7 Diagrama de Geldart para classificacao das particulas
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Fonte: Adaptado de SMITH, 2007

Grupo A - Materiais que tem um tamanho médio pequeno (d, < 30 a 100 um) e/ou baixa
massa especifica (menor que cerca de 1,4 g/cm?). A fluidizacdo ocorre facilmente a baixas
vazdes do gds, sem a formagio de bolhas. A medida que a vazdo aumenta, a fluidizagdo

torna-se borbulhante. Alguns catalisadores de craqueamento sdo exemplos tipicos.

Grupo B — Sélidos cujo tamanho médio varia de 40 um < dp < 500 um, e massa especifica
aparente varia de 4 g/cm® > pg > 1,4 g/cm?. As bolhas se formam pouco acima ou na
velocidade minima de fluidizagdo. O tamanho das bolhas varia linearmente de acordo
com a velocidade do gés e altura do leito. Um exemplo tipico de particulas do Grupo B é

a areia.

Grupo C — Particulas muito finas e coesivas (massa especifica < 1,4 g/cm3 e tamanho

médio < 20 um) cuja fluidizagdo é extremamente complicada. O pé ergue-se como um
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bloco s6lido em leitos de didmetros pequenos, levando o leito a colapsar; formam-se
canais preferenciais em leitos de didmetros maiores. As forcas interparticulares sdo
maiores que a forca que o gas pode exercer nas particulas. Exemplos de particulas desse

grupo sdo talco, farinha, amido e diversos p6s finos produzidos em spray dryers.

Grupo D — E denominado ‘spoutable’ (podem ser processadas em leito de jorro), e os
materiais sdo grandes ou densos. A velocidade minima de fluidizagdo € alta, a mistura
dos sélidos € ruim e o regime de fluidizacdo pode se tornar turbulento. Se a distribuicao
de géds ndo € uniforme, hd a formacdo de canais preferenciais, jorros ou até pistdo.

Exemplos de materiais do Grupo D sdo graos de café, sementes e pedacos de vegetais.

3.3 Aglomeracao em Leito Fluidizado

O processo de aglomeracdo no leito fluidizado produz particulas de tamanho
maior por meio da pulverizacdo de um ligante num leito de particulas sélidas e sua
secagem no mesmo equipamento. Devido a complexidade de sua operagdo, diversas
varidveis influenciam o processo e o produto. Essas varidveis podem estar relacionadas
ao equipamento, tais como tipo de distribui¢io do ar, geometria do leito, tipo de
atomizacao e a posi¢ao do bico atomizador no leito, presenca de dispositivo para pulsacdao
ou vibracdo do leito. As varidveis podem, ainda, ser pardmetros do processo, como vazao
de fluidizacdo do gés, temperatura e umidade, vazao do ligante e pressdo de atomizacao

(TARANTO; ROCHA, 2014).

Utilizar o leito fluidizado para a aglomeracdo oferece vantagens em relacio a
outros métodos como spray drying: reducdo no volume da planta para a mesma taxa de
producdo; possibilidade de controlar de perto propriedades como tamanho da particula,
caracteristicas do escoamento e densidade aparente; e o leito fluidizado ndo depende
apenas da atomizacdo do ligante, mas também da interacdo das particulas no leito

(SMITH, 2007).

Apesar de todas as vantagens do leito fluidizado, algumas desvantagens podem
aparecer devido a atomizacdo do ligante: a defluidizacdo, devido a formacao de grandes

aglomerados ou alta vazdo do ligante, o que aumenta excessivamente a umidade das
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particulas. Quando isso ocorre, o comportamento do leito fluidizado pode mudar
drasticamente, gerando perdas; e a qualidade do produto pode ndo ser bem definida em
termos de granulometria e resisténcia mecanica, a depender da operacdao do leito

(HEMATI et al., 2003).

O controle do processo ¢ desafiador, uma vez que a umidificagdo, secagem e
mistura de particulas ocorrem simultaneamente e influenciam a cinética do processo.
Apesar disso, compreender os mecanismos envolvidos em cada um desses processos €
manter uma fluidizacdo estdvel € essencial para superar as desvantagens do leito
fluidizado (HEMATI et al., 2003). Para tanto, uma das solugdes utilizadas ultimamente

€ o controle e monitoramento em tempo real durante a operacao (SILVA et al., 2014).

A aglomeracdo no leito fluidizado depende do equilibrio entre dois fatores. O
primeiro deles é o mecanismo de ligacio devido a presencga do ligante, o qual € funcdo da
quantidade e propriedades fisicas do ligante, como sua adesdo com a superficie do sélido
e forca das ligagdes. Segundo, as forcas de perturbagdo que resultam da acdo abrasiva dos
sOlidos circulando no leito, o que tende a quebrar ou ndo permitem a ligacdo entre as
particulas. A magnitude desses efeitos depende do tamanho e natureza das particulas e da

velocidade do gés de fluidizagao (SMITH, 2007).

A aglomeracdo de pds alimenticios vem ganhando importancia, uma vez que
particulas com propriedades especificas, como seu tamanho, sdo requeridas no
processamento de alimentos. O tempo de instantaneizacdo € também uma dessas
propriedades especificas muitas vezes desejadas na industria (café soluvel, leite, sopas
instantaneas, entre outros), a qual pode ser melhorada com o aumento das particulas

(SMITH, 2007).

Andreola, Silva e Taranto (2016) estudaram a aglomeracdo de proteina de arroz
utilizando uma suspensdo de dgua e colageno como ligante. Os experimentos foram
conduzidos em um leito fluidizado pulsado, nas seguintes condi¢des: pressdo do ar de
fluidizacdo de 80 kPa; duas concentragdes da suspensdo de coldgeno (10% e 30%); e
vazao do ligante de 1,5 mL/min. A maior concentragdo da suspensdo (30%) foi a mais
eficaz para a aglomeracdo da proteina de arroz, destacando o potencial do coldgeno como

agente ligante. O aumento nos tamanhos das particulas na melhor condi¢do foi de 530%
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em relacdo ao diametro médio. Além disso, o produto aglomerado apresentou fluidez e

tempo de instantaneizacdo melhores do que a matéria-prima.

Andreola et al. (2015) aglomeraram coldgeno hidrolisado em leito fluidizado
utilizando maltodextrina. Para tanto, os ensaios foram realizados seguindo um
planejamento experimental 22, com a temperatura do ar e a vazdo de ligante como fatores.
A melhor condicao operacional foi a uma temperatura de 60°C (-1), com vazao de ligante
de 1,6 mL/min (-1), utilizando maltodextrina a 10%. Os autores também realizaram um
ensaio com agua nos niveis +1 (80°C e 2,0 mL/min) do planejamento e, nas mesmas
condi¢cdes, a 4dgua gerou aglomerados maiores e com menor umidade do que a

maltodextrina.

Machado, Hirata e Menegalli (2014) fizeram um planejamento experimental para
estudar a influéncia da temperatura e velocidade do ar de fluidizacdo, e a vazdo do ligante
carboximetilcelulose (CMC) no diametro médio, na umidade das particulas e no
rendimento do processo de aglomeracdo da proteina de soja. A condi¢do de menor
temperatura e velocidade do ar de fluidizacao, e maior vazao de ligante resultou no maior
rendimento do processo, mas deu origem a um aglomerado com maior umidade. A
condi¢do oposta (menor vazdo do ligante, maior temperatura e velocidade do ar de
fluidizacdo) deu origem a aglomerados com menor umidade. O aumento das particulas
melhorou a molhabilidade, retencdo de dgua e capacidade de formacdo de espuma da

proteina de soja.

Dacanal (2003) estudou a aglomeracdo de p6 de suco de acerola concentrado em
leito fluidizado de base conica e coluna cilindrica. Foi realizado um planejamento fatorial
fraciondrio 2*!, e os fatores estudados foram: temperatura e velocidade do ar fluidizante,
vazao de ar inserido pelo bico aspersor e posi¢do do bico aspersor no interior do leito. O
ligante utilizado foi dgua destilada. Nesse estudo, o autor verificou que o aumento da
umidade no interior do leito e no produto, promovia um maior crescimento das particulas.
Porém, nessa condi¢do, havia a formacao de torrdes e incrustragdes, diminuindo, assim,

o rendimento do processo.

Jinapong, Suphantharika e Jamnong (2008) estudaram a aglomeracdo do p6 de
leite de soja em leito fluidizado, utilizando 200 mL de solu¢des de 0%, 5%, 10%, 15% e

20% de maltrodextrina como ligante. A temperatura do ar de fluidizagdo foi de 50°C, a
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vazdo do ligante foi de 11-12 mL/min e a pressao de atomizagao foi de 1,5 bar. Durante
a aglomeracdo, a vazdo do ar de fluidizacdo foi sendo aumentada para manter a
fluidizacdo estdvel. O produto foi seco por 15 minutos ap6s a adi¢do de todo o ligante. A
aglomeracdo realizada apenas com 4gua como ligante (0% de maltodextrina) foi bem-
sucedida, mas o maior didmetro de particula (260 pum) foi obtido a 10% e as propriedades

de instantaneiza¢do foram melhoradas.

Vengateson e Mohan (2016) aglomeraram farinha de trigo e farinha de arroz
usando dgua como ligante e variando a velocidade do ar de fluidizacdo e a vazdo de
ligante. Os resultados experimentais mostraram que uma vazao de ligante maior € uma

velocidade de ar de fluidizac@o menor levam a aglomerados de maior didmetro médio.

Butzge et al. (2015) promoveram a secagem de pasta de coldgeno hidrolisado com
polpa de uva em leito de jorro. Os autores constataram a incorporacido de quantidades

significativas de antocianinas no produto seco: até 38,1 mg de antocianinas por 100 g de

z

po.

3.5 Amora-preta

A amora-preta (Figura 3-8) é da familia Rosaceae, do género Rubus, e sdo
conhecidas mais de 300 espécies dessa cultura (SANTOS et al., 1997). A éarea plantada
de amora-preta no Brasil € de aproximadamente 250 hectares (RASEIRA, 2004), mas

esse nimero vem crescendo nos ultimos anos.

Figura 3-8 Amora-preta produzida em Minas-Gerais, Brasil

3

Fonte: Adaptado de BONATO, 2013
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O principal estado produtor € o Rio Grande do Sul (ANTUNES, 2002), porém ha

um elevado potencial para que outros estados de caracteristicas climéticas semelhantes

também cultivem a amora-preta (ANTUNES, 2014; BONATO, 2013). As caracteristicas

climéticas para a produ¢ao devem ser temperaturas moderadas no verao, sem intensidade

luminosa elevada, com chuvas frequentes, porém sem excesso durante a frutificagdo, e

temperaturas baixas para atender a necessidade de frio no inverno (EMBRAPA, 2008).

O sabor e as propriedades nutrac€uticas da fruta faz com que haja mercado

consumidor tanto no Brasil quanto no exterior, seja para seu consumo in natura ou

industrializada, como geleias, sucos, doces, sorvetes, iogurtes, entre outros (EMBRAPA,

2008). Por ser um produto sazonal, climatérico e perecivel, sua comercializacdo in natura

e nos periodos entressafra é limitada, sendo interessante utilizi-la em produtos secos,

contribuindo com sua conservacao e estabilidade (BRAGA, 2014).

Quadro 3-1 Composi¢do quimica de amoras do U.S. Department of Agriculture Nutrient

Database

Principais Componentes e

) Carboidratos
Agua (g)

Energia (kcal)
Proteina (g)
Lipidios totais (g)
Cinzas (g)
Carboidratos (g)
Fibras totais (g)
Aciucares totais (g)
Sacarose (g)

Glicose (g)

Frutose (g)

Maltose (g)
Galactose (g)
Amido (g)

AND, Nio detectado

88,20

43,00
1,39
0,49
0,37
9,61
5,30
4,88
0,07

2,31
2,40
0,07
0,03
ND?

O

Teor de Vitaminas

Acido ascérbico total
(mg)

Tiamina (mg)
Riboflavina (mg)
Niacina (mg)

Acido pantoténico (mg)
Vitamina B6 (mg)
Folato total (mg)
Vitamina B12 (ug)
Vitamina A (IU)

a-tocoferol (mg)
B-tocoferol (mg)
y-tocoferol (mg)

A-tocoferol (mg)
Vitamina K (mg)

21,00

0,02
0,03
0,65
0,28
0,03
25,00
ND
214,00

1,17
0,04
1,34
0,90
19,80

Teor de Minerais
Cilcio (mg) 29,00

Ferro (mg) 0,62
Magnésio (mg) 20,00
Fésforo (mg) 22,00
Potéssio (mg) 162,00
Sédio (mg) 1,00
Zinco (mg) 0,53
Cobre (mg) 0,17
Manganés 0,65
(mg)

Selénio (mg) 0,40

Fonte: Kaume, Howard e Devareddy, 2012

Quadro 3-1 apresenta a composi¢do quimica da amora (Blackberry) do U. S.

Department of Agriculture Nutrient Database, fornecida por Kaume, Howard e

Devareddy (2012). Os autores ressaltam que a composicao varia de acordo com a
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variedade, condi¢des de crescimento, estdgio de maturacdo, e condi¢des de colheita e
armazenamento do fruto. Com o amadurecimento da fruta, mais especificamente quando
a casca passa de azul-claro para roxo, a quantidade de aciicar aumenta sensivelmente e a
quantidade de &cidos orginicos diminuem. Os aclicares com maior concentragdo na
amora sdo a glicose, frutose e sacarose.

O Quadro 3-2 mostra o teor de antocianinas em amoras-pretas quantificadas em
vérios estudos e organizadas por Kaume, Howard e Devareddy (2012). As antocianinas
sao responsaveis pela coloragdo da casca das amoras, que pode variar de vermelho, roxo
ou preto. As antocianinas encontradas na amora sdo principalmente derivadas de

cianidina com glicose, rutinose, xilose e arabinose.

Quadro 3-2 Antocianinas totais de amoras em varios estudos

Antocianinas Totais Nuimero Fonte
(mg/100 g PF?) de
cultivares
114-242 6 Cho et al. (2004)
70-201" 51 Fan-chiang e Wrolstad (2005)
58-219¢ 12 Connor et al. (2005)
154-225 2 Siriwoharn e Wrolstad (2004)
80-230° 27 Moyer et al. (2002)
111-123° 2 Sellappan, Akoh e Krewer
(2002)
133-172° 3 Wang e Lin (2000)
67-127° 7 Benvenuti et al. (2006)
95-155P 2 Wada e Ou (2002)
38-72b 5 Kao et al. (2008)
31-118° 4 Gonzalez, Ancos e Cano
(2003)
83-326" 16 Mazza e Miniati (1994)
131-256° 11 Siriwoharn et al. (2004)
“PF, Peso da fruta. ®Calculado como equivalente de cianidina-3-glicosideo.
‘Calculado como equivalente de cianidina-3-galactoideo.

Fonte: Kaume, Howard e Devareddy, 2012

O estresse oxidativo gera radicais livres em excesso e € responsavel por danos
biomoleculares. Ele ocorre quando espécies oxidativas excedem as defesas antioxidativas
do organismo, podendo causar doencas como o cancer (SEERAM, 2008), diabetes

(SANCHO; PASTORE, 2012) e inflamagdes (CASSIDY et al., 2015). Por isso, pesquisas
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apontam a importancia do consumo de antocianinas para prevenir ou/e potencial para
tratar essas doencas (STAJCIC et al., 2012 apud DUFFY et al., 2008; MATEOS;
BRAVO, 2007; LU; FINKEL, 2008).

3.6 Propriedades Fisico-Quimicas e Mecanicas do Aglomerado

Algumas propriedades fisico-quimicas e mecanicas podem ser determinadas para
que seja verificada melhora nessas propriedades apds o processo de aglomeragdo das
particulas. Essa melhora consiste em aumento do tamanho das particulas, ou seja,
diminuicdo das particulas finas que podem gerar acidentes como inalagdao; melhora na

fluidez e tempo de instantaneizagao.

3.6.1 Fluidez

A fluidez é a capacidade de um material particulado escoar; consiste num
comportamento multidimensional e depende de muitas caracteristicas fisicas do material.
Além disso, a fluidez é uma combinacdo das propriedades fisicas que afetam a
escoabilidade do material e do equipamento utilizado para processa-lo (PRESCOTT;

BARNUM, 2000).

A fluidez pode ser calculada por correlagcdes como o indice de Hausner (HR)
(HAUSNER, 1967) apresentado na Equacdo 3-10 e o indice de compressibilidade de Carr
(Icarr) (CARR, 1965) apresentado na Equacao 3-11.

HR =2 Equacao 3-10
Pb
Iogry = 2EPB Equacdo 3-11

Pt

Em que p» € a densidade do leito e p; € a densidade do leito compactado.
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O Erro! Fonte de referéncia nio encontrada. ¢ Erro! Fonte de referéncia nao
contrada. apresentam o nivel de fluidez de acordo com o indice de Hausner (HR) e o

indice de Carr (Icarr), respectivamente.

Quadro 3-3 Relacéo entre o indice de Hausner (HR) e o nivel de fluidez

HR Nivel de Fluidez

| |
HR < 1,2 Escoa livremente

| |

\ 1,2<HR<14 Intermediario \
HR > 1,4 Coesivo

| |

Fonte: TURCHIULI et al. (2005)

Quadro 3-4 Relacdo entre o indice de Carr (ICarr) e o nivel de fluidez

Icarr (%) Nivel de Fluidez
<15 Escoa livremente
15-20 Bom escoamento
20 - 35 Moderado
35-45 Coesivo

<45 Muito coesivo

Fonte: TURCHIULI et al. (2005)

Ambos os indices de Hausner e Carr sdo modelos que estabelecem a relacdo de pos
com a compressibilidade empiricamente e, devido a simplicidade das metodologias, sdo

dois dos mais utilizados.

3.6.2 Tempo de Instantaneizacao

Pés alimenticios sdo consumidos normalmente apds sua reconstituicdo em um
liquido, mas esse processo nao € direto devido a tensdo superficial. A instantaneizacdo

deve ser melhorada para que a taxa de dispersao/dissolucao e molhabilidade também
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sejam. Para tanto, a aglomeragao € usualmente empregada (TAKEITI; KIECKBUSCH;
COLLARES-QUEIROZ, 2008).

Quando um p6 € colocado em contato com a superficie de um liquido, as seguintes

etapas ocorrem (SCHUBERT, 1987):

(1) A penetragdao do liquido nos poros do material pela acdo da capilaridade (a
capacidade de penetracdo do liquido no pé € denominada molhabilidade);

(2) Submersao das particulas abaixo da superficie do liquido;

(3) Dispersdo do p6 com pouca agitagao;

(4) Solubilizacao das particulas no liquido, se elas forem soluveis.

Essas quatro etapas podem se sobrepor, mas a etapa (1) é normalmente a que
controla a taxa de instantaneizacdo. Para que o material tenha uma boa caracteristica de
instantaneizacdo, todas as etapas devem ocorrer em alguns segundos. Existem alguns
métodos para estimar o tempo de instantaneizacdo: alguns consideram o tempo de
saturacdao do po (utilizado neste trabalho), enquanto outros levam em conta o tempo de

total submersdao (TURCHIULI et al., 2005).

3.4 Colageno

O coldgeno € a proteina mais abundante nos vertebrados, constituindo 25% das
proteinas totais, € possui a habilidade de formar fibras insoliveis de alta resisténcia a
tracdo (WOLF, 2003). A sua estrutura € de hélice tripla, a qual consiste em trés cadeias
polipeptidicas quase idénticas. A depender do local onde o coldgeno estd presente no
corpo, ele € classificado em diferentes tipos. Existem mais de 20 tipos e o Quadro 3-5

mostra alguns deles e onde sdo encontrados.


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0032591005002408
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Quadro 3-5 Tipos de colageno e suas caracteristicas

I Mais abundante do corpo humano; presente no tecido cicatrical, é o produto
final quando um tecido cura por reparacio; encontrado nos tenddes, endomisio
de miofibrilas, fibrocartilagem e a parte organica dos 0ssos.

11 A cartilagem articular e cartilagem hialina.

III'  Coldgeno do tecido de granulacdo; produzido rapidamente por fibroblastos
jovens antes de o tipo mais dificil, coldgeno I, ser sintetizado; fibra reticular.

IV Lamina basal; cristalino do olho.

\4 Maior parte do tecido intersticial; associado ao tipo I; associada a placenta.

VI Maior parte do tecido intersticial; associado ao tipo L.

VII  Forma fibrilas de ancoragem nas juncoes epidérmicas na derme.

VIII Algumas células endoteliais.

IX  Colageno FACIT (associado a fibrilas com tripla hélice interrompida);
cartilagem; associado a fribilas do tipo II e XI.

X Cartilagem de mineralizacdo e hipertréfica.

XI  Cartilagem.

XII Coldgeno FACIT, interagem com fibrilas contidas no tipo I, decorina e
glicosaminoglicanos.

XIIT Col4geno transmembranar; interage com integrina A1B1, fibronectina e
componentes de membranas basais.

Fonte: PARVIZI; KIM, 2010

Tradicionalmente, o coldgeno € isolado da pele de animais terrestres, tais como
bois e porcos (WOLF, 2003). No entanto, devido a doengas nesses animais
(Encefalopatia Espongiforme Bovina e Febre Aftose em porcos, por exemplo), formas
alternativas vem sendo estudadas, principalmente o uso de peixes (pele, escama, espinha)
(HUANG et al., 2016; HU et al., 2016; MORIMURA et al., 2002) e outros frutos do mar,
como lula, dgua-viva e tartaruga gigante do casco mole asidtica (COZZA et al., 2016;

YANG et al., 2016; KHONG et al., 2016).

O coldgeno hidrolisado é obtido através da hidrélise de gelatina (coldgeno
desnaturado) com uma enzima ou acido (BILEK; BAYRAM, 2015), isto é, através do
aumento da temperatura, o peso molecular € reduzido (peso final de 4.500 a 20.000 Da)
por meio da quebra de ligacdes entre os aminodcidos (ligacdes peptidicas). Logo apds a

hidrdlise, ele € seco em spray dryer e torna-se um po.

7z

Em geral, o coldgeno € aplicado em industrias biomédicas, farmacéuticas,

alimenticias e de cosméticos, enquanto o coldgeno hidrolisado € aplicado, principalmente,
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em industrias alimenticias e biomédicas (OGAWA et al., 2004). Do coldgeno produzido
na Europa, 50% sdo destinados a industria alimenticia, 25% a farmacéutica e 25% a

aplicagdes fotograficas (WOLF, 2003).

Na inddstria alimenticia, o coldgeno tem um uso importante ja que contém 8§ dos
9 aminodcidos essenciais e glicina, e a concentragdo de prolina é quase 20 vezes maior
do que em outros alimentos ricos em proteinas (BILEK; BAYRAM, 2015 apud ANON,
2009). Sua utilizacdo € voltada a melhorar a elasticidade, consisténcia e estabilidade dos
alimentos, em produtos diversos como bebidas (BILEK; BAYRAM, 2015) e pao (HAN,
2011).

Além desses usos, o coldgeno também vem sendo utilizado como suplementagao
proteica, principalmente devido aos bons resultados de pesquisas que mostram seus
beneficios a saude. Suplementos proteicos com coldgeno hidrolisado foram comparados
com suplementos Whey, e os resultados de ambos foram equivalentes em relacdo ao
equilibrio de nitrogénio em mulheres idosas (HAYS et al., 2009). Além disso, o consumo
de 10 g de suplemento com coldgeno Pure Gold Collagen® reduziu visivelmente sinais

de envelhecimento (SIBILLA; BORUMAND, 2014).

As aplicacdes biomédicas e farmacéuticas incluem incontinéncia urindria
(OGAWA et al., 2004), dor associada a osteoartrite e osteoporose (MOSKOWITZ, 2000),
uso na engenharia de tecidos para implantes em humanos (ISLAM et al., 2016;
MERCATO et al., 2016), inibi¢do de doencas angiogénicas, tais como complica¢des de
diabetes, obesidade e artrite (REHN et al., 2001 apud OGAWA et al., 2004).

Estudos mostram que a ingestao de coldgeno gera uma melhora nas propriedades
mecanicas em tenddes em coelhos (MINAGUCHI et al., 2005). Além disso, Guillerminet
et al. (2011) comprovaram que o coldgeno reduz a perda dssea em ratos. Um estudo com
atletas comprovou o potencial do coldgeno hidrolisado (10 g durante 24 semanas) para o
tratamento de dores nas articulagcdes (CLARK et al., 2008). Ainda em relac@o a dores nas
articulacoes, Benito-ruiz et al. (2009) realizaram um estudo com 250 individuos e
comprovaram a melhora nas dores das articulagdes do joelho com a ingestdo de 10 g de
coldgeno hidrolisado diariamente por seis meses. Um estudo realizado em humanos, os
quais tomavam uma dose didria de 10 g de coldgeno hidrolisado, mostrou que o coldgeno
tem potencial terap€utico no tratamento de osteoporose e osteoartrite, como ja

mencionado (MOSKOWITZ, 2000).
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O consumo do coldgeno induz o aumento da densidade de fibroblastos e melhora
a formacao de fibrilas de coldgeno na derme, segundo o estudo em porcos de Matsuda et
al. (2006), como também melhora a elasticidade da pele em idosas que ingeriram 2,5 ou
5 g coldgeno diariamente por 8 semanas (PROKSCH et al., 2014). Sibilla e Borumand
(2015) mostraram que um suplemento nutricional oral de coldgeno hidrolisado, dcido
hialurdnico, e vitaminas e minerais essenciais, resultaram em melhoria significativa na

profundidade de rugas e na elasticidade e hidratagcdo da pele.

Por meio dessa pequena revisdo dos beneficios apresentados pelo consumo do
colageno hidrolisado, € possivel perceber seu potencial no tratamento ou prevengao de
véarias doencas. Também fica claro o quanto este estudo € atual e o quanto ainda é
necessdrio investigar para se obter um panorama dos beneficios de sua aplicabilidade na

Farmacia e Medicina por meio de sua incorporacao em alimentos.

3.6.3 Morfologia

A morfologia de particulas pode ser determinada através de andlise de imagens,
as quais sdo obtidas, em geral, por meio de microscopia e analisadas por meio de
programas de computadores. Estes programas realizam calculos com base na projecdo

bidimensional da superficie das particulas.

A superficie bidimensional de uma particula irregular é avaliada adotando a
referéncia de um disco perfeito (DACANAL, 2009), logo os desvios podem indicar que
as particulas possuem uma caracteristica mais alongada, por exemplo. O tamanho das
particulas ou a posi¢do da particula na imagem nio devem influenciar a andlise da
superficie bidimensional. Portanto, as amostragens devem seguir uma metodologia
padronizada e as andlises de imagem devem utilizar um nimero total de imagens de

particulas estatisticamente representativo (SOUZA, 2007).

O diametro equivalente dpeq de uma particula € calculado pela drea projecao S da

silhueta de uma particula (Equagao 3-12).

Apeq = 2 (A;p)z Equacgao 3-12
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Existem diferentes defini¢des para representar a forma de uma particula, os
fatores de forma a serem analisados sdo a Circularidade, Arredondamento, Elongacio e
Compacidade.

A circularidade C pode ser determinada associando o perimetro P da silhueta a

area de projecdo Ap, segundo a Equacgao 3-13.

_ 4-71'Ap
= _P2

C Equacgao 3-13

A circularidade caracteriza a elongacdo e a irregularidade (rugosidade) das
particulas. Quanto mais alongadas ou irregulares menores valores de C, como

apresentado no Erro! Fonte de referéncia nao encontrada..

Quadro 3-6 Caracteristicas da circularidade

Circularidade Caracteristica
0,8<CK1 Circular
0,5<C<0,8 Alongada
C<0,5 Angular

Por meio da andlise computacional das particulas, é possivel obter didmetro
minimo de Feret (Fuin) € 0 maximo (Fmax), com os quais calcula-se os fatores de forma
Arredondamento (Equacgdo 3-14), Elongagao (Equacdo 3-15) e Compacidade (Equagdo
3-16).

Arredondamento = ntfp Equagdo 3-14
Elongacio = Fmﬂ Equacdo 3-15

N

Fmax

Compacidade = Equacgdo 3-16
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3.6.4 Atividade de agua

Atividade de 4dgua (aw) € uma medida do status energético da 4gua em um sistema
e indica a for¢a da ligacdo, estrutural ou quimica, dentro da substincia. A atividade de
dgua representa a razio de pressdo de vapor de dgua presente no alimento pelo vapor de
dgua da dgua pura nas mesmas condi¢des.

Atividade de dgua € particularmente importante na determinacdo da qualidade e
seguranc¢a de um produto, pois influencia a cor, odor, sabor, textura e tempo de prateleira
de muitos produtos. Além disso, prevé seguranca e estabilidade em relagdo ao

crescimento microbiano, taxas de reacdes quimicas e bioquimicas e propriedades fisicas.

Figura 3-9 Diagrama de atividade e estabilidade de agua

Diagrama de Atividade - Estabilidade de agna

. Solute &
Ionico Covalente :
< Capilar )

Taxa de reacio relativa

Umidade

Atividade Enzimdtica _ .=

Atividade de agua

Fonte: Decagon Devices, 2007

A Figura 3-9 mostra como a atividade relativa dos microcorganismos, lipidios e
enzimas relaciona-se com a atividade de dgua. Fatores como disponibilidade de nutrientes
e temperatura podem afetar os microorganismos, mas a atividade de dgua € a melhor
medida de como a 4gua afeta esses processos.

A atividade de dgua varia de 0 (extremamente seco) e 1 (d4gua pura), mas a maioria
dos alimentos possui atividade de dgua entre 0,2, para alimentos bem secos, € 0,99, para
alimentos umidos e frescos (DAIRY RESEARCH AND INFORMATION CENTER,
2006). De forma geral, para aw< 0,6 o crescimento de microorganismo pode ser evitado

(RAHMAN, 2008).
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4 MATERIAIS E METODOS

A caracterizac¢do dos materiais utilizados serd descrita nos itens 4.1 Matéria-prima,
4.3 Caracterizacdo do coldgeno hidrolisado e aglomerado e 4.4 Caracterizagdo fisico-
quimica dos ligantes, de acordo com a Figura 4-1. O item 4.2 explana o Sistema
Experimental utilizado para a aglomeracdo do CH em leito fluidizado, enquanto o item
4.5 mostra como o rendimento desse processo serd calculado. Os itens 4.6 e 4.7,
respectivamente, apresentam a metodologia dos testes preliminares e o planejamento

experimental que serd utilizado para o estudo da aglomeracao.

Figura 4-1 Parametros do coldgeno hidrolisado, produto aglomerado e ligantes que serdo

estudados
Colageno Ligante
Hid ig d Aglomerados
1drolisado (Polpa de amora)
: ) Densidade
= Umidade = Umidade — Relati
elativa
Tempo de u Tempo de - :
Instantaneizacdo Instantaneizacdo Umidade
Diametro e Teor de
= Fluidez distribuicao Antocianinas
de tamanhos
Diametro e S6lidos
=1 distribuicao Morfologia Totais
de tamanhos

=1 Morfologia

| | Atividade de

proteinas

agua
|| Atividade de Teor de
agua Antocianinas
Teor de Fluidez
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4.1 Matéria-prima

Colé4geno hidrolisado em p6 (Peptiplus® SB, GELITA, Brasil), de origem bovina,
foi utilizado para os experimentos de aglomeragcdo. Segundo a empresa, o produto é
extraido do couro bovino por meio de um processo enzimatico, purificado, concentrado,

esterilizado e seco em spray dryer, tornando-o préprio para o consumo humano.

As polpas de amora (Rubus fruticosus da cultivar Tupy) utilizadas neste estudo
foram adquiridas em supermercados da drea metropolitana de Campinas durante o ano de

2016. As polpas eram da marca Demarchi.

4.2 Equipamento e variaveis de processo

O sistema experimental utilizado neste trabalho encontra-se no Laboratorio de
Processos Termofluidodinamicos (LPTF) da Universidade Estadual de Campinas

(UNICAMP). A Figura 4-2 mostra um esquema da unidade experimental de fluidizacao.

O sistema é composto pelo leito de fluidizacdo convencional, isto €, de base
cilindrica, construida em acrilico Plexiglas® (11), com diametro interno de 0,143 m e
altura de 0,70 m. Na parte superior, ao lado do leito, ha um ciclone (13) responsavel por

coletar os finos elutriados.

Na entrada do leito, uma placa distribuidora de ar (10), de 1,62 mm de espessura
e construida em ago inox, tem a funcao de distribuir uniformemente o ar no leito. A placa
distribuidora € do tipo perfurada, com orificios de 1,0 mm de didmetro distribuidos em
arranjo triangular com espagcamentos de 8,5 mm. Sobre a placa distribuidora é colocada
uma tela de aco inoxiddvel com abertura de 75 um, evitando que particulas sélidas passem
para a camara plenum.

O ar responséavel por fluidizar as particulas chega ao sistema por uma tubulacao
de ago galvanizado com didmetro interno de 2”, atravessa um leito de silica gel (5) e ¢
fornecido por um soprador de ar WEG de 7,5 HP (2). O soprador é conectado a um

inversor de frequéncia (2a) WEG (CFW 08), responsdvel por regular a rotacdo do motor
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do soprador. A velocidade do ar foi determinada por um anemometro de fio quente

(IMPAC, Delta Ohm, HD2903TC2.2) (4).

Figura 4-2 Sistema Experimental

&b
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Legenda: 1- Compressor; 2- Soprador; 3- Inversor de frequéncia; 4- Anemometro; 5- Leito de silica gel;
6a e 6 b- Sensores de umidade e temperatura; 7- Conjunto de resisténcias elétricas; 8- Transdutor diferencial
de pressdo; 9 a, b, c e d- Termoresisténcias; 10- Placa distribuidora de ar; 11- Coluna cilindrica; 12- Bico
atomizador; 13- Ciclone; 14- Ligante; 15- Bomba peristéltica; 16- Filtros; 17- Aquisi¢do de dados; 18-
Computador;

Fonte: Adaptado de ANDREOLA et al., 2015

A temperatura do ar na camara plenum do leito fluidizado foi ajustada por um
conjunto de resisténcias elétricas (7) controladas por um regulador PID (Novus, N1100).
Termoresisténcias do tipo Pt-100 (Novus, @ 3,0 mm x 100 mm) medem a temperatura do

sistema nos seguintes pontos: na camara plenum (9a) e os outros trés pontos (9b, 9c e 9d)
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distribuidos na coluna. Dois sensores (6a e 6b) (RHT-XS, Novus) fornecem os valores de
umidade relativa e temperatura de bulbo seco na entrada (antes dos conjuntos de
resisténcias) e na saida do leito, controladas por um regulador PID (Novus, N1200). A

queda de pressao no leito é fornecida por um transdutor diferencial (Cole Parmer, XLLDP)

(8).

Uma bomba peristaltica (15) (Cole Parmer, 7780-60, Masterflex L/S) transporta
o ligante (14) utilizado no processo de aglomeracdo. Um bico atomizador do tipo duplo
fluido (12) (Spraying Systems, SU12A) produz um spray em forma de cone de goticulas.
A pressdo de atomizagdo para a obtengdo de goticulas € fornecida por um compressor
(MSV 40 Max, 10 cavalos) (1) e regulada por um regulador de pressao Norgren. Este ar

comprimido € filtrado (16) (Parker, Hannifin Ltda) antes de ser utilizado na atomizagao.

Os sensores de pressdo, de temperatura e de umidade estdo ligados a um
computador por um sistema de aquisi¢cdo de dados, o qual consiste em uma placa NI
cDAQ-9172 (National Instrument) (17) que coleta os dados a uma taxa de amostragem
definida. Os sensores entram no mddulo de entrada analdgica NI 9205 (National
Instrument), que adquire os valores das varidveis em tensido de 0 a 10 V, e estes valores
sdo posteriormente convertidos para seus valores reais. Os sensores sao alimentados por
duas baterias seladas em série de 12 V (UNIPOWER, 7AH UP1270E) para ndo sofrer

influéncia da variacao da rede elétrica.

O software LabView 8.6TM (Laboratory Virtual Instrument Engineering
Workbench) através de instrumentos virtuais (VI) faz a interface entre o processo e a
placa de aquisicao de dados. O programa foi instalado em um computador Intel® Core i5

com memoéria RAM de 4,0 GB (18).

4.2.1. Funcionamento do Equipamento

O procedimento padrdo para operacdo do equipamento segue 0s passos a seguir:

(i) Entrada em regime estaciondrio: Antes de iniciar o experimento a velocidade do ar de

fluidizacdo e temperatura do ar fluidizante foram fixadas nas condi¢des de processo pré-
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estabelecidas. O equipamento foi mantido em funcionamento nessas condi¢des por 30
minutos para garantir a estabilizacdo do sistema. Durante esse periodo de estabilizacdao
os valores de temperatura e velocidade do ar fluidizante foram monitorados, sendo a
temperatura fixada de acordo com o planejamento experimental. Ja a velocidade do ar
fluidizante foi mantida em cerca de 0,08 m/s, acima da velocidade minima de fluidizag¢ao
(que € de 0,04 m/s). Durante esse periodo, o compressor foi acionado e fez-se a regulagem

da pressdo de ar para 10 psi;

(i1) Alimentacdo: O soprador era entdo desligado momentaneamente € a amostra de
coldgeno hidrolisado, de massa conhecida, era alimentada através do orificio de

alimentacdo presente no topo do leito fludiizado;

(ii1) Operacdo: O soprador era novamente ligado e a velocidade do ar de fluidizacdo
fixado em cerca de 0,06 m/s. A temperatura também era imediatamente ligada e fixada
no valor determinado para o ensaio. Os ensaios foram realizados aumentando a
velocidade do ar de fluidizag@o até um valor de operacao (0,08 m/s) durante os primeiros
minutos de operacdo. Esse valor foi obtido em ensaios preliminares, consiste em 2,0 vezes
a velocidade minima de fluidiza¢do. O ligante foi aspergido intermitentemente (intervalos
de atomizagdo de ligante e secagem) na vazdo determinada para o ensaio apds o
acionamento da bomba peristéltica, seguindo intervalos de aspersao e secagem conforme
estabelecido em ensaios preliminares. Foi fixada a massa de ligante que se desejava
aspergir no leito de particulas e o ensaio era finalizado quando todo ligante havia sido

inserido;

(iv) Retirada da amostra: Finalizado o processo de aglomeragdo, desligou-se a bomba
peristéltica, as resisténcias, e o soprador; por fim, a valvula do compressor era fechada.
A amostra era coletada, pesada e armazenada em sacos pldsticos, até o momento das

analises;

(v) Limpeza: Finalmente, o equipamento passou pelas etapas de lavagem, enxdgue e

secagem.
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4.3 Caracterizacao do colageno hidrolisado e aglomerado

4.3.1 Umidade

A umidade foi determinada pelo analisador de umidade com aquecimento por luz
de halogénio (HR83, Mettler Toledo). O analisador se baseia no principio
termogravimétrico e a perda de massa, interpretada como o conteido de umidade, € obtida
por meio da medi¢do continua da massa da amostra em uma balanga analitica integrada

enquanto um radiador de luz de halogénio realiza a secagem.

Para utilizagcdo do equipamento € necessdrio definir o critério de desconexdo (que
define o tempo de medi¢do) e a temperatura de aquecimento. Esses pardmetros foram
determinados com base no método de referéncia para determinacido de umidade de pds e
particulas (AOAC, 1995). Esse método consiste em secagem em estufa a 105°C por 24
horas. O programa de secagem escolhido foi o de degrau instantaneo, que é o padrao de

fabrica, adequado para a maioria das amostras.

A Figura 4-3 (a) mostra uma fotografia do analisador e (b) exibe a curva
esquemadtica de perda de massa em funcdo do critério de desconexdo, mostrando que o

critério méximo 5 € o que produz a menor taxa de aquecimento.

Figura 4-3 (a) Analisador Halogé€nio de Umidade HR83 (b) Curva esquematica da perda de
massa da amostra em fun¢do da taxa de aquecimento

Peso da Amostra — _perda de massa média Ag
| tempe (3¢
Agl—
Y
Critério de desconexdo (1 a 5) o
(b)

Fonte: SILVA, 2015
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Para a calibracdo do equipamento com o método de referéncia, variou-se a
temperatura (105, 130, 140 e 150°C) em func¢do dos 5 critérios de desconexdo. Os ensaios
foram realizados em triplicata para 2 g do coldgeno hidrolisado. A Erro! Fonte de
eferéncia nao encontrada. mostra o resultado desse procedimento. Foi observado que o
critério de desconexdo 1 (taxa de aquecimento de 1,0 mg/10 s), associado com a
temperatura de 140°C, apresenta o menor desvio em relacdo ao método de referéncia e

foi, portanto, selecionado.

Figura 4-4 Curvas de calibracdo do analisador halogéneo de umidade versus método de
Referéncia (estufa 150°C/24h)

9,00

o

—@—CD1-(1mg/10s)

—@—CD 2 - (1 mg/20s)

—@—CD 3-(1mg/50s)

—@—CD 4 -(1mg/90s)

—@—CD 5 - (1 mg/140s)

—@— Referéncia - Estufa 105°C/24h

105 110 115 120 125 130 135 140 145 150
Temperatura de Aquecimento (°C)

Conteddo de umidade (%bu)

4.3.2 Tempo de instantaneizacio

A determinacdo do tempo de instantaneizag¢do foi realizada por meio de um
dispositivo baseado no que foi descrito por Hogekamp e Schubert (2003) e Dacanal

(2009), mostrado nas Figura 4-5 (a) e (b).

Para a realizacdo do ensaio, sdo colocados 60 mL de dgua destilada no recipiente
e 3 g de amostra sobre a 1amina metalica. O pino que prende a ldmina € retirado e a massa

cai sobre a superficie do liquido. O tempo que leva para a imersao completa das particulas
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€ contabilizado através de uma filmagem com uma camera digital, a qual é posteriormente
analisada no software iMovie (versdo 10.1.4, Apple Inc). Pode ocorrer a formagdo de uma
camada estdvel de sobrenadante e, nesse caso, ndo ha a completa imersao das particulas

e o tempo de instantaneizacio ndo pode ser definido.

Figura 4-5 (a) Esquema de funcionamento do instantaneizador (b) Fotografia do dispositivo

50mm
Amostra =39
/Pé ou aglomerados)
T T YT YT T PP PTPTPrrrove
; T —
g :J« -
Lamina

Agua destilada
(80ml)

(a) (b)

Fonte: (a) DACANAL (2009) (b) do autor

4.3.3 Fluidez

Para a obtencdo da fluidez através dos indices de Hausner (HR) e de Carr (Icar),
a massa especifica do leito de particula (pp) € a massa especifica do leito de particulas
compactado (p;) devem ser calculados. A massa especifica do leito de particulas é a razao
entre a massa de particulas pelo volume que elas ocupam. Para o seu célculo, uma proveta
de 25 mL de massa conhecida contendo as particulas foi pesada em balanca analitica. Em
seguida, a mesma proveta contendo 25 mL de particulas de massa conhecida é submetida
a 500, 750 ou 1250 quedas de acordo com as propriedades de cada pd, no equipamento
Autotap Tap Density Analyzer (DAT-4, Quantachrome instruments®), segundo a norma
616 da Farmacopeia norte-americana (USP, 2011). A massa especifica do leito de
particulas compactado serd a razdo da massa de particulas pelo volume final apds a

compacta¢do. Os ensaios foram realizados em triplicata.



55

4.3.4 Diametro médio e distribuicao de tamanhos

O diametro médio e distribui¢do de tamanho das particulas foram obtidos por
meio do didmetro equivalente, o qual € referente a drea de proje¢do bidimensional das
particulas. Os didmetros equivalentes foram divididos em diferentes intervalos de
tamanho, seguindo a norma ISO 565 (1990), isto é, os intervalos corresponderam aqueles
utilizados em peneiramento. Portanto, a distribuicdo de tamanho seguiu os intervalos de
tamanho entre 10 e 1400 um. As particulas com tamanho menor do que 5 pm foram
desconsideradas, a fim de eliminar possiveis erros gerados pelos filtros de imagem. O
diametro médio de particulas (dp,,) foi calculado baseando-se na fracdo (x;) do didmetro

7]
l

de particula (dp.q,) classificado no intervalo “i”, como descrito pelas equagdes 4-1 e 4-

2.

Apeq = 2 \/% Equagdo 4-1
dpm = X X; * dPeq,i Equacgao 4-2
4.3.5 Morfologia

A morfologia das particulas foi determinada através de andlise de imagens
(microscopia). O microscopio digital Dino-Lite AM4515ZT foi utilizado para obter as
imagens, as quais eram transferidas para um computador através do software Dino
Capture 2.0. As imagens obtidas tinham 1280 x 1024 pixels e eram coloridas (RGB). O
nimero minimo de 500 particulas foi analisado, pois esta foi a amostragem
estatisticamente significativa (SOUZA, 2007). As imagens foram entdo tratadas e

analisadas pelo software IMAGE] 1.501 (National Institutes of Health, USA).

z

Inicialmente, € necessdrio definir a escala ji fornecida pela imagem do
microscOpio para que o software passe a fazer as medidas em mm e ndo mais em pixels,
por meio do comando Analyze—Set Scale. Uma MACRO foi construida para o
tratamento da imagem com o objetivo de realgar a silhueta das particulas. MACRO
consiste em um conjunto de comandos a serem executados em ordem pré-definida, a qual

contém os seguintes filtros de imagem:
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1°: Image—Type: converte as imagens para o modo escala de cinza (8-bit);

2°: Image—Ajust—>Threshold: a imagem € transformada do modo escala de cinza para o

modo bindrio (preto e branco);

3°: Process—Binary—Dilate: o contorno das particulas é expandido em 1 pixel,

4°: Process—Binary—Close: 0s espacos vazios ou imperfeicdes na superficie das

particulas sdo fechados;

5% Process—Binary—Fill Holes: os espagos vazios no interior das particulas sdo

preenchidos.

6°: Process—Binary—Erode: o contorno das particulas reduz em 1 pixel;

Ap06s o uso da MACRO, algumas particulas que apresentam imperfeicoes ainda
precisam ser individualmente corrigidas ou excluidas. As particulas cortadas, ou seja, em
contato com a borda da imagem foram eliminadas manualmente. O software IMAGEJ
fornece, por meio do comando Analyze—Analyze Particles, a area de projecao
bidimensional (Ap), o perimetro (P) e minimo (F . ) e méximo (F__ ) didmetros de Feret
das particulas. Os diametros de Feret correspondem as distancias entre dois paralelos
tangentes aos lados opostos da particula e os valores s@o fornecidos pelo ImageJ. Com
esses valores foram calculados a Circularidade, Arredondamento, Elongacdo e

Compacidade.

4.3.6 Atividade de agua

A atividade dgua (aw) foi medida pelo analisador AQUALAB (SERIE 3TE, Brasil)
do Laboratorio de Sistemas Particulados do Departamento de Engenharia Quimica da
Universidade Federal do Rio Grande do Norte (UFRN). Apds a calibracdo do
equipamento com dgua destilada, as amostras foram colocadas em capsulas de polietileno,
com diametro interno de 3,8 cm, para a determinacdo da atividade de dgua. Os ensaios

foram realizados em triplicata.
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4.3.7 Teor de proteinas

O teor de proteinas foi obtido pelo método de Kjeldahl, seguindo a metodologia
da norma analitica n°® 036/IV do Instituto Adolfo Lutz, 2008. Esse método baseia-se na
determinagdo da concentra¢do de nitrogénio total (proteico e ndo proteico) presente na

amostra, o qual é convertido em proteina por um fator de conversao adequado.

O teor de nitrogénio € calculado através da Equacao 4-3, em que Vy¢; € 0 volume
de 4cido cloridrico utilizado na titulacdo da amostra, Vg,qneo € 0 volume de 4cido
cloridrico na titulagdo do branco (solu¢@o dos reagentes sem adicdo da amostra), Ny €
o fator de correcdo referente a padronizacao do 4cido cloridrico, 14,007 € o equivalente

grama do nitrogénio e 100 transforma a concentracdo em percentual.

(Vuci=VBranco)'Nuc1'14,007-100]
massa da amostra (mg)

%N = [ Equacao 4-3

Para encontrar a concentracio de proteinas ¢é necessdrio multiplicar a
concentracdo de nitrogénio por um fator de conversdo de nitrogénio-proteina, cujo valor
para o colageno € de 5,5 (Zague et al., 2011), utilizando a Equagdo 4-4. Os ensaios de

teor de proteina foram realizados em triplicata.

%Proteina = %N - (Fator Nitrogénio — Proteina) Equacao 4-4
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4.4 Caracterizacao fisico-quimica dos ligantes

4.4.1 Densidade

A densidade relativa da polpa de amora foi determinada por picnometria liquida,
com auxilio de um picndmetro de vidro de 25 ml e seguindo a norma analitica n°® 011/IV

do Instituto Adolfo Lutz (2008).

4.4.2 Solidos totais

Os solidos totais foram determinados seguindo o método n°® 934.06 da AOAC
(1995). A polpa da fruta foi espalhada uniformemente (5g) em uma capsula metdlica com
tampa, a qual foi tarada e, posteriormente, pesada. Apds isso, a cdpsula foi seca em estufa
a vacuo por 6 horas a (70 = 2)°C sob pressdo reduzida, < 100 mm Hg (13,3 kPa), sem
tampa. A tampa foi recolocada, e a cdpsula foi resfriada em dessecador e pesada. As

determinacgdes foram feitas em triplicata.

4.4.3 Teor de antocianinas

O teor de antocianinas foi determinado utilizando o método do pH diferencial
proposto por Lee, Durst e Wrolstad (2005) para antocianinas manométricas totais em suco

de frutas, bebidas, corantes naturais € vinhos.

Inicialmente, a amostra € extraida em uma soluc¢do extratora (25 mL de HCI 1,5N
e 85 mL de etanol), numa propor¢cdo de amostra e solucdo extratora de 1:4. Apds

homogeneizagdo, a amostra € armazenada por 24h, na auséncia de luz.

O extrato €, entdo, filtrado em filtro Whatman n° 1. Os residuos do extrato na
vidraria e filtro sdo lavados com solugdo extratora, até atingir o volume de diluicdo de
130 mL. O extrato (2 mL) € diluido em 8 mL solu¢des tampao de cloreto de potassio (pH

= 1,0) e carbonato de sédio (pH = 4,5). As amostras sao homogeneizadas e deixadas em
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equilibrio a temperatura ambiente em camara escura por 30 minutos. O branco consiste
na propria solucdo extratora. A absorbancia € medida nos comprimentos de onda de 520
nm e 700 nm no espectrofotometro (UV-Visivel Femto, Cirrus 80 ST) para corrigir o

espalhamento de luz.

A concentragao de antocianinas totais € calculada através da Equacao 4-5 a qual

€ expressa em termos de cianidina-3-glicosideo,

( mg ) _ AXMMXF %103
- ex1

100g de amostra Equagﬁo 4-5
em que MM = 449,2 g/mol € a massa molecular da cianidina-3-glicosideo; Fq € o fator de
diluicdo; 1 é o caminho 6ptico em cm; € = 26.900 € o coeficiente de extincdo molar, em
L/(mol-cm) para a cianidina-3-glicosideo; 10* é o fator de conversdo de g para mg; e A

sdo as absorbancias medidas a 520 nm e 700 nm, dado pela Equagao 4-6.

A= (As20nm ~ A700nm )pH=1,0 - (Aszonm - A700nm)pH=4.5 Equagéo 4-6

4.5 Rendimento do processo

O rendimento do processo (1) € a razdo entre a massa de produto remanescente
no leito (my) e a massa inicial de produto alimentado ao leito (m;). Em outras palavras, a
massa final é a massa inicial subtraida do material elutriado (meu:) € das perdas por
incrustacao de produto na parede do leito (minc), ou pela formacao de torrdes (Miorrses)-
Com o aumento do tamanho dos aglomerados, a velocidade destes diminui e hd uma
tendéncia de o material préximo do bico ficar excessivamente molhado, formando, assim,
os torroes. Foram considerados torrdes, portanto, granulos com umidade excessiva e de
tamanho superior a 2 mm. A Equacdo 4-7 mostra como o cdlculo € realizado baseado

nesse conceito.
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n(%) — % — mi_(melut+7;li.nc+mtorrﬁes) 100
i

Equacao 4-7

4.6 Testes Preliminares
4.6.1 Fluidodinamica do Leito

A fluidodinamica € estudada para determinar a velocidade minima de fluidizacao
(umf) e curvas de queda de pressdo em funcdo da velocidade do ar no leito fluidizado.
Além disso, € possivel observar visualmente os diferentes regimes de fluidizag¢do, em
diferentes condi¢des de operacdo, auxiliando a definir as melhores condi¢des para a

operacdo do equipamento

Os ensaios sao realizados seguindo as seguintes etapas:
(1) O leito € carregado com uma quantidade de massa pré-determinada (500 g de CH);
(i1) O sistema de aquisi¢do de dados € iniciado e o soprador € ligado;

(iii) A curva fluidodindmica € tracada com o aumento gradativo da velocidade do ar até

uma condi¢ao limite, obtendo-se a queda de pressdo no leito;

(iv) Com a diminuic¢do gradativa da velocidade do ar até a condi¢do de leito fixo, obtém-

se a queda de pressdo no leito.

As curvas fluidodindmicas de queda de pressdao em fun¢do da velocidade do ar
foram plotadas para a determinacdo da velocidade de minima fluidizagcdo, a qual foi

confirmada pela andlise visual do inicio da movimentacao do leito.
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4.6.2 Definicao das condicoes operacionais

As varidveis operacionais altura do bico aspersor em relacdo a base do leito,
pressdo e velocidade do ar de fluidizacdo foram fixadas baseado em experimentos
preliminares. A altura do bico escolhida, 250 mm, foi aquela em que ndo ocorria
elutriacdo excessiva durante a aglomeracdo, nem que houvesse molhamento excessivo
levando ao colapso do leito. A pressdo do ar comprimido escolhida foi de 10 psi, pois foi
aquela que permitia que o bico aspersor atomizasse o ligante sem que facilitasse a

elutriacao do CH.

A temperatura (Tf) maxima do ar de fluidizacdo utilizada foi 80°C. Essa
temperatura foi fixada para que a degradagdo térmica das antocianinas da amora seja
pequena (WANG; XU, 2007; ZHANG et al., 2012). O valor inferior da temperatura
(60°C) foi aquele capaz de secar o ligante atomizado na condicdo de maior vazdo de

ligante.

A faixa da vazdo de ligante (Qiig) a ser variada no planejamento experimental foi
escolhida a partir de ensaios preliminares. A partir da vazao 1,8 mL/min, observou-se que
uma grande quantidade de torrdes era formada e, consequentemente, o rendimento do
processo (Yld) caia consideravelmente, embora a umidade ndo fosse superior a umidade
da matéria-prima (Tabela 4-1) devido aos intervalos de secagem. Além disso, o leito
defluidizava com rapidez comparado as demais condi¢des testadas. Por isso, a vazao
maxima de ligante utilizada foi de 1,6 mL/min. J4 a vazdo minima foi de 0,8 mL/min,
totalizando 62,5 minutos de atomizagdo; uma vazao inferior ndo foi utilizada para nao
tornar o tempo de processo demasiadamente longo. O tempo de atomizagdo era aquele

necessario para que todo o ligante fosse aspergido sobre o leito de particula, na vazao

determinada.
Tabela 4-1 Condicdes operacionais dos ensaios preliminares
Ensaio Tt Qiig Yld Torroes
Preliminar °C) (mL/min) (%) ()
1 60 1,8 40,9 94
2 80 1,8 39,4 55
3 60 1,6 76,2 9
4 80 1,6 61,0 42




62

Como os testes foram realizados de modo intermitente, foram definidos intervalos
de atomizacdo e secagem. Esses intervalos de tempos foram escolhidos com base em
experimentos preliminares a partir da checagem de quando o leito comecava a defluidizar
devido ao excesso de ligante e o tempo necessario para que o leito retornasse ao regime
de fluidizacdo borbulhante com a secagem. A Tabela 4-2 mostra os tempos de secagem e

atomizacao utilizados nos experimentos:

Tabela 4-2 Tempo de secagem e tempo de atomizagdo utilizado nos ensaios intermitentes

Condicoes Tempo de secagem (min) Tempo de atomizacido (min)
0,8 mL/min 3 30
1,2 mL/min 3 18
1,6 mL/min 3 6

Testes foram realizados para analisar se seria necessario efetuar dilui¢des da polpa
de amora com o objetivo de utilizar a mdxima concentragdo possivel e obter um produto
aglomerado enriquecido com antocianinas, sem que houvesse obstru¢do do bico de
aspersdo. As dilui¢des se mostraram desnecessdrias, pois ndo houve obstru¢do utilizando

a polpa de amora sem diluig¢des.

4.7 Planejamento experimental

Para analisar os diferentes efeitos individuais e combinados da temperatura, vazao
do ligante e tipo de ligante foram realizados experimentos conforme um planejamento
experimental, cujas varidveis independentes (fatores) foram temperatura do ar de
fluidizacdo e vazao de ligante, para os ligantes dgua e polpa de amora. Portanto, dois
planejamentos 2% com trés pontos centrais foram realizados — um para cada ligante

utilizado.

Os parametros fixos foram altura do bico aspersor em relagcdo a base do leito,
pressao de atomizacdo, massa da amostra de CH e massa de ligante (Tabela 4-3). Para os

diferentes ligantes (dgua ou polpa de amora) foram realizados planejamentos
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experimentais, cujas varidveis independentes e os valores codificados e reais estdo

apresentados na Tabela 4-4.

Tabela 4-3 Varidveis fixadas no planejamento experimental da aglomeragdao do CH

Variaveis Valores fixados
Massa de ligante 50 g de dgua
40 g de polpa de amora
Pressdo de atomizagdo 10 psi
Altura do bico aspersor em relacdo a base 250 mm
do leito
Massa de amostra 500 g

Tabela 4-4 Fatores e Niveis do planejamento experimental da aglomeragdo de CH

Fatores Niveis
-1 0 +1
T¢ (°C) 60 70 80
Qiig (mL/min) 0,8 1,2 1,6

As respostas do planejamento sdo rendimento do processo (YId), didmetro médio
de particula (dpm), umidade (Mst) e teor de antocianinas (A7), este ultimo somente
quando utilizada polpa de amora como ligante. O estudo estatistico dos dados foi
realizado com auxilio do software Statistica® 7.0, utilizando o método de superficie de
resposta para determinacdo das melhores condicdes. Além disso, a andlise do gréfico
normal definiu o nivel de significancia no qual foram feitas as interpretacdes. A matriz
de planejamento experimental da aglomeracdo do CH com dgua como ligante é mostrado
na Tabela 4-5, e com polpa de amora na Tabela 4-6. A matriz mostra as variaveis

independentes codificadas e reais, e a ordem na qual os experimentos foram realizados.
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Tabela 4-5 Matriz de planejamento experimental da aglomeracao de CH tendo dgua como

ligante
Ensaio Ordem T Qiig

°O) (mL/min)
1 5 60 (-1) 0,8 (-1)
2 6 60 (-1) 1,6 (+1)
3 4 70 (0) 1,2 (0)
4 7 70 (0) 1,2 (0)
5 3 70 (0) 1,2 (0)
6 2 80 (+1) 0,8 (-1)
7 1 80 (+1) 1,6 (+1)

Tabela 4-6 Matriz de planejamento experimental da aglomeracido de CH tendo polpa de amora
como ligante

Ensaio Ordem T Qiig

°O) (mL/min)
1 2 60 (-1) 0,8 (-1)
2 1 60 (-1) 1,6 (+1)
3 7 70 (0) 1,2 (0)
4 6 70 (0) 1,2 (0)
5 3 70 (0) 1,2 (0)
6 4 80 (+1) 0,8 (-1)
7 5 80 (+1) 1,6 (+1)

O melhor resultado do planejamento experimental € aquele que forneca menor
umidade e maiores didmetro médio, rendimento e teor de antocianinas. Foi considerado
satisfatério um rendimento superior a 70%, uma umidade que seja no méaximo 20%

superior a da matéria-prima e um didmetro médio igual ou superior ao produto

aglomerado j4 comercializado.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Caracterizacao fisico-quimica da matéria-prima

O coldgeno hidrolisado, Erro! Fonte de referéncia nao encontrada. (a), ¢ um
6lido particulado fino de coloragdo amarelo claro e umidade de 7,45% + 0,19 (b.u.). A
Figura 5-1 (b) e (c) mostram, respectivamente, o coldgeno hidrolisado (a esquerda) e o
CH aglomerado com 4gua e polpa de amora, respectivamente. A matéria-prima
apresentou diametro médio de particulas de 96,96 pm e o teor de proteinas da matéria-
prima é de 90,96% =+ 1,30. A Tabela 5-1 mostra um resumo dos resultados obtidos.

Tabela 5-1

Tabela 5-1 Caracterizacio fisico-quimica do CH

Propriedades Resultados
Umidade 7,45% + 0,19 (b.u.)
Diametro médio 96,96 pum
Teor de proteinas 90,96 % + 1,30
Tempo de instantaneizac¢io 170 s
Fluidez Moderado (Icarr)
Intermediario (Hausner)
Atividade de dgua 0,490 £ 0,009

5.1.1 Tempo de instantaneizacio

O tempo de instantaneizagao, isto é, o tempo da submersao de todas as particulas
do coldgeno foi encontrado a partir de fotografias obtidas nos intervalos de 0; 1; 2; 5; 10;
30; 60; 90; 120; 130; 150 e 170 segundos, utilizando-se a funcao filmagem de uma camera
digital (Sony Cyber-shot 16.2 mp) e posterior processamento dos videos utilizando o

software iMovie (versao 10.1.4, Apple Inc).
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Figura 5-1 Fotografias de momentos selecionados do teste de Tempo de Instantaneizagio do
colageno

Na Figura 5-1 observa-se que em 130 segundos a camada de material ja estd
praticamente toda submersa e nos 150 segundos uma quantidade muito pequena ainda
estd sobre a superficie do liquido. Em 170 segundos todas as particulas do p6 umedeceram,
porém nao foram todas que submergiram por completo, formando uma pequena camada
de sobrenadante. Apds este tempo, ndo houve a submersdo dessa camada, portanto, 170

segundos foi considerando o tempo de instantaneizacgao.

5.1.2 Fluidez

Os indices de Carr (Icq+) € de Hausner (HR) foram calculados levando em conta
a densidade do leito (p» = 0,468 g/cm® + 0,008) e densidade do leito compactado (p; =
0,520 g/cm® + 0,001) e sdo apresentados na Tabela 5-2. Foi verificado que para o indice
de Carr, o CH tem um nivel de fluidez Moderado, enquanto para o de Hausner, o nivel €
Intermedidrio. Ambos os indices indicam, portanto, que a fluidez do CH é mediano,

podendo ser melhorado através de processos como a aglomeracdo.

Tabela 5-2 Fluidez do coldgeno a partir dos indices de Carr e Hausner
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Icarr (%) HR (%) Nivel de Fluidez (Icar) Nivel de Fluidez HR (%)
22,18 1,28 Moderado Intermediario

5.1.3 Morfologia

Figura 5-2 Fatores de forma para os diferentes tamanhos de particula do CH (matéria-

prima)
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Diametro da particula (um)
A Figura 5-2 mostra os fatores de forma versus os intervalos de didmetro médio

de particula. E possivel ver que hd uma queda na circularidade com o aumento das
particulas, principalmente apds 150 pm. Ja seu arredondamento possui um valor maximo
quando as particulas possuem diametro médio de 100 um e apds esse valor, diminui a
medida que o diametro médio aumenta. A compacidade aumenta com o aumento do
didmetro médio e tem seu ponto maximo em 150 pm e, a medida que seus tamanhos
aumentam, as particulas se tornam menos compactas. Em relacdo a elongagdo, houve
pouca variacdo nos intervalos de diametro médio estudados.

A Figura 5-3 apresenta a imagem do microscopio e a drea de projecdo em modo
bindrio da matéria-prima, CH. As particulas do CH sdo, de forma geral, regulares,
circulares e compactas. Através dessa andlise, pode-se verificar se houve mudancgas

morfoldgicas apds a aglomeracao.



Figura 5-3 Particulas de CH (matéria-prima), obtidas pelo microscépio (a) e em modo binario (b)

(a)

(b)

L 0.2 mm
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5.2 Caracterizacao dos ligantes

A Tabela 5-3 mostra as caracteristicas fisico-quimicas da polpa de amora
empregada nos ensaios. Ferrari, Ribeiro e Aguirre (2012) encontraram uma umidade de
91,96% =+ 0,14 e teor de antocianinas de 77,90 + 2,10 mg/100g em seu estudo com polpa
de amora da marca De Marchi, enquanto Cabral et al. (2007) estimaram a densidade de
polpa de amora com o valor 1,0334 + 0,0043 kg/m3. Embora o resultado de teor de
antocianinas ndo seja tdo proximo, sabe-se que esse numero ¢ muito variavel e depende

dos frutos utilizados para fabricar a polpa de fruta.

Tabela 5-3 Caracteristicas fisico-quimicas da polpa de amora

Polpa de Amora
Umidade (%) 91,54 £ 0,11
Sélidos Totais (%) 9,84 + 0,01

Densidade relativa 1,0275 + 0,001

Teor de antocianinas 59,8 £1,16

(mg/100g b. u.)

5.2 Fluidodinamica do Leito

Ensaios fluidodinamicos foram realizados para verificar a velocidade minima de
fluidizacdo do CH. Amostras de 500 g de CH foram inseridas no leito e o soprador ligado.
A velocidade do ar foi sendo aumentada (ida) ou diminuida (volta) gradativamente em
intervalos de 0,05 m/s. A Figura 5-4 mostra o perfil de queda de pressdo (AP) em Pa pela

velocidade de fluidizacdo do ar em m/s para (¢) ida e (*) volta.
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Figura 5-4 Queda de pressdo em fun¢do velocidade de fluidizag¢do do ar para 500 g de CH para (*) ida e () volta
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A velocidade de minima de fluidizacdo pode ser calculada graficamente pela
interseccdo das linhas extrapoladas de queda de pressdo no leito fixo e da queda de
pressao em regime de leito fluidizado. A velocidade de minima de fluidizacao foi também
confirmada visualmente pelo inicio da movimentagdo do leito. A velocidade minima de
fluidizacdo das particulas tanto para ida quanto para volta foram, respectivamente, 0,037
m/s e 0,041 m/s. Foi considerada a média entre esses valores, sendo a velocidade minima
de fluidizacao de 0,04 m/s. Portanto, o limite inferior da velocidade minima de fluidizacao
do ar considerada no planejamento experimental foi 30% maior do que a velocidade
minima de fluidizacdo (0,05 m/s), enquanto o limite superior escolhido foi 2 vezes maior
do que a velocidade minima de fluidizacao (0,08 m/s), visto que durante a aglomeragao
as particulas aumentam de tamanho e tornam-se mais pesadas ao final do processo.
Velocidades acima desse valor provocam uma grande quantidade de massa elutriada,

prejudicando o rendimento do processo.

5.3 Planejamento experimental para aglomeracao do CH com agua como ligante

A Tabela 5-4 mostra os valores das varidveis codificadas e reais e as respostas do

planejamento experimental: Rendimento do processo (Y1d), Umidade do produto (Mst) e
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Diamtro médio (dpm) da particula.

Tabela 5-4 Matriz do planejamento experimental com variaveis codificadas, reais e rendimento
do processo, umidade em base seca, atividade dgua e didmetro médio de particula

Ensaios Ty Qlig Yld Mst dpm
(°C) (mL/min) (%) (% b.s.) (um)

CH - - - 7,45 96,96

1 80 (1) 1,6 (1) 59,3 6,52 235,99

2 80 (1) 0,8 (-1) 61,4 6,02 219,91

3 70 (0) 1,2 (0) 71,2 6,81 220,79

4 70 (0) 1,2 (0) 67,0 6,69 231,13

5 70 (0) 1,2 (0) 70,0 6,78 227,47

6 60 (-1) 1,6 (1) 65,0 7,25 254,93

7 60 (-1) 0,8 (-1) 75,9 6,85 232,36

CH Agl. - - - 8,15 198,20

Comercial

Colageno Aglomerado Comercial da marca GELITA.

Na Tabela 5-4 podemos observar que os rendimentos de processo foram acima de
59%. Portanto, levando em consideracdo o preco do CH, a perda foi relevante em alguns
ensaios na faixa das varidveis operacionais estudadas. Ja os valores de umidade se
mostraram maiores quando a temperatura do ar € menor e a vazdo de ligante € maior,
como esperado. Entretanto, todos os valores de umidade ficaram abaixo do valor para o

produto comercial.

Quanto ao diametro médio da particula, é possivel concluir que quanto maior a
vazao de ligante maior o tamanho do didmetro médio, como observado por Hirata (2011)
em seu estudo da aglomeragdo da pectina utilizando 4gua como ligante. O aumento do
diametro médio da particula também esta relacionado ao uso de temperaturas de menor
valor. Todos os valores encontrados foram superiores ao didmetro médio do produto

comercial, porém da mesma ordem de grandeza.

Utilizando as respostas do planejamento fatorial completo 22, foi possivel

construir um modelo de primeira ordem (Equagdo 5-1):

Y = bo + b]_X]_ + b2X2 + b12X1X1 Equag‘ﬁo 5‘1
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A andlise dos efeitos principais e de interacdo das varidveis foi realizada
utilizando o software Statistica (Statsoft, v. 7.0) com base no erro puro. Foi utilizado 90%
de confianca, levando em consideragdo o grafico normal para cada resposta e a limitacdo

do Planejamento fatorial escolhido.

5.3.1 Analise do Rendimento de processo

A andlise dos efeitos principais e interacdes pode ser vista na Tabela 5-5, em que
a resposta € o rendimento do processo. A Figura 5-5 mostra o grafico de Pareto com os
efeitos padronizados. A linha vertical indica a magnitude que o efeito deve ter para ser
considerado significativo considerando 90% de confianca -- este valor foi utilizado

considerando o gréafico normal.

Tabela 5-5 Anélise dos efeitos principais e de interacdo do planejamento experimental da
aglomeracao de CH usando dgua como ligante, utilizando erro puro para o Rendimento do
Processo

Efeito Desvio Intervalo de Intervalode Coeficiente
Padrao Confianca Confianca
-90% +90%
Média | 67,1143 0,8177 64,7267 69,5019 67,1143
1) X1 | -10,1000 2,1633 -16,4169 -3,7831 -5,0500
(X2 | 65000 2,1633  -12,8169 -0,1831 -3,2500
12 44000 2,1633 -1,9169 10,7169 2,2000

Variaveis codificadas X; = temperatura do ar e X, = vazao de ligante

Figura 5-5 Gréfico de Pareto para Rendimento do Processo de Aglomeracdo de CH usando
dgua como ligante

(1) Temperatura F -4,6687
[

(2)Vazio de Ligante '\ -3,00463

1by2 NE.UBSQW

p=1

Analisando a Figura 5-5 e a Tabela 5-5 podemos perceber que o efeito de interagao
ndo se mostrou estatisticamente significativo a 90% de confianca. Logo, o efeito de

interagdo 1*2 foi eliminado do modelo e considerado no erro aleatério experimental.



73

Analisando a Tabela 5-5 observa-se que os efeitos principais temperatura do ar de
fluidizacdo e vazao de ligante sdo negativos, o que sugere que os melhores resultados de
rendimento do processo deveriam ser obtidos quando os fatores sdo mantidos nos valores
minimos (ensaio 7). Ainda segundo a Tabela 5-5, fica claro que o maior efeito sobre o
rendimento do processo é da temperatura do ar de fluidizac¢do, o qual apresenta o maior

valor de Efeito (-4,6687).

Com os valores dos coeficientes de regressdo estatisticamente significativos

(Tabela 5-5) pode-se estimar a Equacao 5-2 que representa o modelo linear.

Y (%) = 67,11 — 5,05X; — 3,25X, Equagdo 5-2

Em que Y € o Rendimento do Processo (%), X1€ a varidvel codificada de temperatura do
ar de fluidizacdo e X, € a varidvel codificada de vazdo de ligante.
Para determinar se o modelo € estatisticamente significativo foi realizada uma

analise da variancia (ANOVA) como mostra a Tabela 5-6.

Tabela 5-6 Andlise de variancia (ANOVA) para o ajuste do modelo aos dados do planejamento
experimental da aglomerag¢do de CH com 4gua, tendo o Rendimento do Processo como resposta

Fonte de Variacdo Somas Quadraticas Graus de Liberdade Médias Quadraticas

Regressao (R) 144,26 2,00 72,13
Residuo (r) 56,15 4,00 14,04
Falta de Ajuste (faj) 46,79 2,00 23,39
Erro Puro (ep) 9,36 2,00 4,68
Total (T) 200,41 6,00
Fr! 5,14 Faj,ep” 5,00
F(2,4)° 4,32 F(2,2)? 9,00
Fr./Frab 1,19 Fraje/Frab 0,56
% de variacdo explicada 71,98%
% maxima de variagao explicavel: 95,33%

1: Teste F calculado para verificar a significancia estatistica da regressao

2: Teste F calculado para verificar a falta de ajuste do modelo

3: Valores tabelados obtidos através da fun¢do INVF do Microsoft Excel a 90% de
confianca.

Para um modelo ser considerado estatisticamente significativo, o valor de F
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calculado para verificar a significancia da regressdo tem de ser maior do que o tabelado.
Para que o modelo possa ser usado para fins de predicdo deve apresentar um valor de F
calculado maior que o valor tabelado (de 5 a 10 vezes maior). O teste F calculado para

verificar a falta de ajuste do modelo deve apresentar um valor muito menor que o valor
tabelado.

Assim, analisando a Tabela 5-6, podemos perceber que o valor do teste F
calculado para verificar a regressao foi 1,19 vezes maior que o valor tabelado. Embora o
F calculado ndo seja cinco vezes maior que o tabelado, prosseguiu-se ao segundo teste.
O modelo estudado nio apresentou evidéncias de falta de ajuste, ja que o teste F calculado
apresentou um valor de 5,00 que € menor que o valor tabelado (F(2,2) = 9,00). Portanto,

a equacao do modelo linear foi considerada significativa a 90% e pode ser usada para fins

preditivos.

A Figura 5-6 mostra as superficies de resposta (a) e curva de nivel (b) usando o
modelo da Equacao 5-2.

Figura 5-6 Superficie de resposta (a) e curva de nivel (b) para Rendimento do processo de aglomeragdo de
CH com dgua

(a) (b)

(o) OLNRNANA
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Analisando a Figura 5-6, observa-se que para temperaturas do ar de fluidizagdo e
vazdes de ligante com valores mais baixos, obtém-se um melhor rendimento do processo.
O aumento de temperatura do ar de fluidiza¢do pode provocar a secagem muito rapida

das goticulas de ligante ou por um mecanismo equivalente decrescer a umidade relativa
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do ar, o que deixa a superficie das particulas mais secas. Além disso, uma temperatura

menor significa um gasto energético menor.

Uma vazao maior fosse utilizada junto ao nivel inferior de temperatura pode levar
ao umedecimento excessivo das particulas, aumentando a formacdo de torrdes e
diminuindo, consequentemente, o rendimento. Por isso, o menor nivel de vazdo e

temperatura foi aquele que resultou em um rendimento mais alto.

5.3.2 Andlise do Diametro médio do aglomerado

A andlise dos efeitos principais e da interacdo no diametro médio de particula
pode ser vista na Tabela 5-7. A Figura 5-7 mostra o grafico de Pareto considerando 90%

de confiancga.

Tabela 5-7 Anélise dos efeitos principais e de interacdo do planejamento experimental da
aglomeracdo de CH usando dgua como ligante, utilizando erro puro para o Didmetro médio de

particula
Efeito Desvio Intervalo de Intervalode Coeficiente
Padrao  Confianca Confianca
-95% +95%
Média | 231,7871 1,995985 225,9589 237,6154 231,7871
1) Xa -15,6950  5,280881 -31,1151 -0,2749 -7,8475
2) Xz 19,3250  5,280881 3,9049 34,7451 9,6625
1*2 -3,2450  5,280881 -18,6651 12,1751 -1,6225

Varidveis codificadas X = temperatura do ar e X» = vazao de ligante

Figura 5-7 Gréfico de Pareto para Didmetro médio de particula da Aglomeracdo de CH usando
4gua como ligante

(2)\Wazdo de Ligante 3,65942

(1)Temperatura N -2,97204

Tby2 614481

p=.1
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A Tabela 5-7 mostra que o efeito vazdo do ligante e temperatura do ar de
fluidizacdo sdo significativos. A interacdo entre as varidveis independentes ndo foi
estatisticamente significativa e, por isso, foi eliminada do modelo. Ainda de acordo com
a Tabela 5-7, podemos observar que o fator temperatura do ar de fluidizag@o é negativo,
ou seja, o didmetro médio das particulas aumenta com a diminui¢do dela. J4 a vazdo de
ligante tem efeito positivo, € o aumento de seu valor implica no aumento do diametro

médio.

Por meio do célculo dos coeficientes de regressdo obteve-se a Equacdo 5-3, que
representa 0 modelo para o didmetro médio de particula do CH em p6 aglomerado no

final do processo.

Y (%) = 231,75 + 9,66X, Equagdo 5-3

Em que Y € o didmetro médio dos aglomerados (um), X;é a varidvel codificada de
temperatura do ar de fluidizacdo e X, € a varidvel codificada de vazao de ligante.
Para determinar se o modelo ¢ estatisticamente significativo foi realizada uma

andlise da variancia (ANOVA) apresentada na Tabela 5-8.

Tabela 5-8 Andlise de variancia (ANOVA) para o ajuste do modelo aos dados do planejamento
experimental da aglomerag¢do de CH com 4gua, tendo o Didmetro médio de particula como
resposta

Somas Quadraticas Graus de Liberdade  Médias Quadraticas

Regressio (R) 619,79 2,00 309,89
Residuo (r) 216,41 4,00 54,10
Falta de Ajuste (faj) 160,64 2,00 80,32
Erro Puro (ep) 55,78 2,00 27,89
Total 836,20 6,00
Fr,' 5,73 Fajep’ 2,88
F(2,4)} 4,32 F(2,2)} 9,00
Fr.+/Fab 1,32 Faje/Fab 0,32
% de variacdo explicada 74,12%
% méxima de variacdo explicavel: 93,33%

1: Teste F calculado para verificar a significincia estatistica da regressao

2: Teste F calculado para verificar a falta de ajuste do modelo

3: Valores tabelados obtidos através da funcdo INVF do Microsoft Excel a 90% de
confianca.
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Na Tabela 5-8 observa-se que o teste F calculado para verificar a regressdo foi
1,32 vezes maior que o valor tabelado. J4 o F calculado para verificar a falta de ajuste foi
0,32 vezes menor que o valor tabelado. Portanto, a equacdo do modelo linear foi

considerada significativa a 90% e pode ser usado para fins preditivos.

A Figura 5-8 mostram as superficies de resposta (a) e curva de nivel (b) usando o

modelo da Equacao 5-3.

Figura 5-8 Superficie de resposta (a) e curva de nivel (b) para Didmetro médio de particula de aglomeracdo de CH
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Analisando as superficies de resposta para o didmetro médio de particula verifica-
se que quanto maior vazdo de ligante, maior o didametro médio do CH aglomerado
chegando a um didmetro médio superior a 240 pm com a vazdo maxima estudada,
1,6mL/min. Observando-se a temperatura, quanto menor seu valor, maior o didmetro
médio do aglomerado, e este se torna maior com temperaturas inferiores a 70 °C. Em
todas as condi¢des estudadas, o didmetro médio dos aglomerados foi maior do CH

aglomerado comercial (198,2 pm).

Aumentando-se a vazao do ligante, hd uma maior quantidade dele disponivel na
zona de spraying, levando a um maior umedecimento e favorecendo a adesdo entre as
particulas. No entanto, um aumento da vazao de ligante muito elevada também pode levar

uma rapida defluidizac@o, ndo sendo possivel, portanto, um aumento indiscriminado da

78

80
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vazdo de ligante. Vengateson e Mohan (2016) em seu estudo com farinha de trigo e
farinha de arroz também observaram que com uma maior vazdo de ligante, o didmetro

médio dos aglomerados aumentava.

Temperaturas do ar de fluidizacdo muito altas podem levar a pontes liquidas
insuficientes e uma estrutura instavel dos aglomerados, enquanto com uma temperatura
menor nao haverd uma rdpida evaporacdo do ligante. Dacanal (2009) observou que
temperaturas entre 59,4 e¢ 70 °C resultaram em um didmetro médio maior de seus

aglomerados de p6 de acerola, sendo o intervalo estudado de 55 a 85 °C.

5.3.3 Analise da Umidade do produto final

A andlise dos efeitos principais e interagdo entre eles pode ser vista na umidade
do produto final estd apresentada na Tabela 5-9. A

Figura 5-9 mostra o grafico de Pareto com os efeitos padronizados.

Tabela 5-9 Anélise dos efeitos principais e de interacdo do planejamento experimental da
aglomeracao de CH usando dgua como ligante, utilizando erro puro para a Umidade do produto

Efeito Desvio Intervalo de Intervalode Coeficiente
Padrao  Confianca Confianca
- 95% +95%
Média | 6,702857 0,023604 6,60130 6,804416 6,702857
(1) X1 | -0,780000 0,062450 -1,04870 -0,511299 -0,390000
(2) X2 | 0,450000 0,062450 0,18130 0,718701 0,225000
1%#2 0,050000 0,062450 -0,21870 0,318701 0,025000

Varidveis codificadas X = temperatura do ar e X» = vazao de ligante

Figura 5-9 Grifico de Pareto para Umidade do produto da Aglomera¢do de CH usando dgua
como ligante

1) Temperatura -12,49
( p

(2)Vazdo de Ligante '\ 7205767

1by2 .8006408

p=1
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Analisando a Tabela 5-9 e a

Figura 5-9, pode-se perceber que o efeito de interacio ndo se mostrou
estatisticamente significativos a 90% de confianca. Logo, esse pardmetro foi eliminado
do modelo e considerado no erro aleatério experimental. De acordo com a Tabela 5-9, o
efeito da temperatura do ar de fluidizacdo € negativo e de maior valor, enquanto o efeito
da vazdo do ligante, de menor valor, é positivo. Isto significa que quanto menor a
temperatura do ar de fluidizacdo (efeito negativo) e maior a vazdo do ligante (efeito
positivo), menor serd a umidade do produto final.

Com os valores dos coeficientes de regressao estatisticamente significativos pode-

se estimar a Equacgdo 5-4 que representa o modelo linear.

Y (%) = 6,70 — 0,39X; + 0,23X, Equagdo 5-4

Em que Y € a umidade do produto (% b.s.), X;€ a varidvel codificada de Temperatura do
ar de fluidizacdo e X, € a varidvel codificada de Vazdo do Ligante.
A analise da variancia (ANOVA) € apresentada na Tabela 5-10 com o objetivo de

determinar a validade estatistica do modelo.

Tabela 5-10 Anélise de varidncia (ANOV A) para o ajuste do modelo aos dados do
planejamento experimental da aglomeracdo de CH com 4gua, tendo Umidade do produto como
resposta

Fonte de Variacdo Somas Quadraticas Graus de Liberdade Médias Quadraticas

Regressao (R) 0,81 2,00 0,41
Residuo (r) 0,03 4,00 0,01
Falta de Ajuste (faj) 0,02 2,00 0,01
Erro Puro (ep) 0,01 2,00 0,0039
Total (T) 0,84 6,00
Fr,! 59,10 Ffaj.ep 2,52
F(2,4)° 6,94 F(2,2) 19,00
FRr.i/Ftab 8,51 Fraj/Frab 0,13
% de variacdo explicada 96,73%
% maxima de variagdo explicavel: 99,07%

1: Teste F calculado para verificar a significancia estatistica da regressao
2: Teste F calculado para verificar a falta de ajuste do modelo



80

3: Valores tabelados obtidos através da funcdo INVF do Microsoft Excel a 90% de
confianca.

Observando a Tabela 5-10, percebe-se que o teste F calculado € 8,51 vezes maior
que o F tabelado, concluindo assim que a equag@o do modelo linear € significativa a 90%
por apresentar uma boa regressao. O modelo estudado ndo apresenta evidéncias de falta
de ajuste, uma vez que o teste F calculado para tal fim, tem um valor de 2,52 que é menor
que o valor tabelado, de 19,00. Como ambos os testes F foram satisfeitos, o modelo pode
ser considerado estatisticamente significativo a 90% de confianga.

A Figura 5-10 mostram as superficies de resposta (a) e curva de nivel (b) usando

o modelo da Equacao 5-4.

Figura 5-10 Superficie de resposta (a) e curva de nivel (b) para Umidade do produto de aglomerac¢do de CH
com agua
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A umidade do CH antes da aglomeracao é de 7,45%. Observa-se que toda a faixa
da temperatura do ar e vazdo de ligante estudados pode ser utilizada, uma vez que
nenhuma das condicdes gerou um aumento na umidade do produto final. No entanto,
podemos perceber que a umidade do produto aumenta nas condi¢des em que a vazdo do
ligante € maior e a temperatura, menor. Andreola et al. (2015) constataram 0 mesmo em

seu trabalho da aglomeacdo de CH com solu¢do de maltodextrina como ligante, assim
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como Machado, Hirata e Menegalli (2014) em seu estudo da aglomeracdo da proteina
isolada de soja utilizando 4gua como ligante.
Nota-se também que, em todas as situacOes estudadas, a umidade foi inferior

aquela do CH aglomerado comercial.

5.4 Caracterizacao do CH aglomerado com agua como ligante

5.4.1 Fluidez

A Tabela 5-11 e Tabela 5-12 mostram, respectivamente, os valores médios e seus
desvios padrao do indice de Hausner e do indice de Carr para o CH (matéria-prima), CH
aglomerado e o CH aglomerado comercial. O nivel de fluidez de Hausner para o CH foi
de Intermediario, enquanto para o CH aglomerado foi de Escoamento Livre. Ja o nivel
de fluidez segundo o indice de Carr para o CH (matéria-prima) foi de Moderado, enquanto
para o CH aglomerado foi de Escoamento livre ou de Bom Escoamento. Portanto, para
ambos os indices, o CH aglomerado demonstrou uma melhora no nivel de fluidez em
relacdo ao CH (matéria-prima). Vale frisar que o CH aglomerado produzido na maioria
dos ensaios (Ensaio 1, 2, 4, 5, 6) desse estudo demonstrou niveis de Carr de Escoamento
Livre, enquanto o CH Comercial foi de Bom escoamento. O aumento do diametro médio
das particulas e a modificacdo na morfologia contribuiram para a melhora nos niveis de

fluidez, assim como encontrado em outros trabalhos como o de Andreola (2015).

Tabela 5-11 Nivel de Fluidez a partir do indice Hausner do CH e CH aglomerado

Ensaio T/(°C) Oiig HR médio  Desvio  Nivel de Fluidez
(mL/min) (%) Padrao HR
CH - - 1,28 0,076 Intermediario
1 80 (1) 1,6 (1) 1,19 0,034  Escoa Livremente
2 80 (1) 0,8 (-1) 1,16 0,015  Escoa Livremente
3 70 (0) 1,2 (0) 1,19 0,015  Escoa Livremente
4 70 (0) 1,2 (0) 1,17 0,012  Escoa Livremente
5 70 (0) 1,2 (0) 1,17 0,034  Escoa Livremente
6 60 (-1) 1,6 (1) 1,17 0,025  Escoa Livremente
7 60 (-1) 0,8 (-1) 1,18 0,012  Escoa Livremente
CH Agl. i i 1,20 0,001 Escoa Livremente
Comercial
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Tabela 5-12 Nivel de Fluidez a partir do indice Hausner do CH e CH aglomerado

Ensaio T/(°C) Qiig Icarr Desvio  Nivel de Fluidez
(mL/min) médio (%) Padrao Carr
CH - - 22,18 0,045 Moderado

1 80 (1) 1,6 (1) 14,63 0,023 Escoa Livremente

2 80 (1) 0,8 (-1) 14,29 0,011 Escoa Livremente

3 70 (0) 1,2 (0) 15,52 0,011 Bom escoamento

4 70 (0) 1,2 (0) 14,66 0,009 Escoa Livremente

5 70 (0) 1,2 (0) 14,88 0,025 Escoa Livremente

6 60 (-1) 1,6 (1) 14,66 0,018 Escoa Livremente

7 60 (-1) 0,8 (-1) 15,38 0,009 Bom escoamento
CH Agl.

Comercial ) ) 16,52 0,001 Bom escoamento

5.4.2 Tempo de Instantaneizacio

Nos ensaios de tempo de instantaneizagdo, o CH aglomerado formou uma camada
fina na superficie do liquido, a qual afundou e dispersou devido ao aumento do tamanho
das particulas. Em contraste, o CH (matéria-prima) formou uma camada grossa na
superficie do liquido e demorou pouco menos de 3 minutos para submergir parcialmente.
O CH aglomerado teve tempo de instantaneizacdo inferior ao CH (matéria-prima) em
todas as condic¢des estudadas, necessitando de menos de 4 segundos para a submersdo do
p6 e mostrando boa capacidade de absorver umidade, como pode ser observado na Tabela
5-13. Além disso, o CH aglomerado produzido nesse estudo também apresentou tempo

de instantaneizacgdo inferior ao do CH aglomerado comercial.

Como esse método € qualitativo, um modelo matematico para relacionar o tempo
de instantaneizacdo com as diferentes condi¢des experimentais ndo foi apresentado.
Entretanto, de forma geral, pode-se observar que os CH aglomerado com maiores
diametros médio obtiveram menor tempo de instantaneiza¢do, como pode ser observado
na Figura 5-11. Os trabalhos de Andreola et al (2015), Andreola, Silva e Taranto (2016),
Dacanal (2003) e Machado, Hirata e Menegalli (2014) também constataram melhorias no
tempo de instantaneiza¢do dos seus produtos aglomerados em compara¢do com suas

matérias-primas.
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Tabela 5-13 Tempo de Instantaneizag@o para o CH, CH aglomerado e CH aglomerado

comercial
Ensaio T/(°C) Qiig Tempo de Desvio Padrao
4 (mL/min) Instantaneizacdo (s)

CH - - 170 0,71
1 80 (1) 1,6 (1) 1,70 0,14
2 80 (1) 0,8 (-1) 3,65 0,07
3 70 (0) 1,2 (0) 3,20 0,14
4 70 (0) 1,2 (0) 2,45 0,21
5 70 (0) 1,2 (0) 2,20 0,14
6 60 (-1) 1,6 (1) 1,85 0,21
7 60 (-1) 0,8 (-1) 2,25 0,07

CH Agl. i i 9,0 0,28
Comercial
Figura 5-11 Relagfo entre o didmetro médio de particula e o tempo de
instantaneizacio para os aglomerados de CH com agua
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5.4.3 Diametro médio e Distribuicao de tamanhos

Analisando-se os valores de didmetro médio do CH aglomerado verifica-se um
expressivo aumento, de pelo menos 220% em relagdo ao tamanho inicial da matéria
prima, CH. As distribui¢des do tamanho dos ensaios (CH aglomerado), do CH (matéria-
prima) e do CH aglomerado comercial podem ser observadas na Figura 5-12, enquanto a

Figura 5-13 apresenta apenas os ensaios 3, 4 ¢ 5 (pontos centrais) e a Figura 5-14 mostra
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os demais ensaios (1, 2, 6 e 7) para facilitar a visualizagdo. Os dados de distribuicao

estatistica de tamanho s@o apresentados na Tabela 5-14.

Tabela 5-14 Diametro médio das particulas e distribuicio estatistica de tamanhos dos ensaios
experimentais e CH aglomerado comercial

Ensaio dpm Djo Dso Dy Dyo/D1o

1 235,99 100,93 195,44 426,70 4,23

2 219,91 118,35 195,44 349,62 2,95

3 220,79 71,36 151,39 400,53 5,61

4 231,13 87,40 214,10 395,74 4,53

5 227,47 87,40 188,81 414,59 4,74

6 254,93 61,80 228,48 474,72 7,68

7 232,36 112,84 188,81 395,74 3,51

CH Agl. 198,20 79,79 174,81 334,73 4,20
Comercial

Figura 5-12 Distribuicao de tamanho de particulas para a matéria-prima, produto aglomerado
comercial e produto aglomerado em todas as condi¢des estudadas da aglomeracdo do CH com
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Figura 5-13 Distribuicio de tamanhos de particulas para os ensaios 3,4 e 5
(pontos centrais) do planejamento experimental utilizando d4gua como ligante
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Figura 5-14 Distribuicdo de tamanhos de particulas para os ensaios 1, 2, 6 e 7 do planejamento
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Comparado com a matéria-prima, o pico da distribuicao de tamanhos foi alterado
de 125 pm para 355 um (ensaio 6) e 180 pm (ensaio 7). O pico mais alto e estreito, X; =
30,2, corresponde ao ensaio 2 (Qiig = 0,8 mL/min, T = 80°C), com um D90/D10 de 2,95.
Nessas condi¢des, uma vazao de ligante menor e maior temperatura estavam sendo
utilizadas, gerando elutriacdo dos finos sem a produ¢ao de granulos maiores, resultando
em um produto com o menor didmetro médio de particula (219,91pum) e um rendimento
baixo (61,4%). Em contraste, a distribuicdo de tamanhos mais larga foi aquela do Ensaio
6 (D90/D10 = 7,68).

O maior didmetro médio foi obtido no ensaio 6 (Qjig = 1,6 mL/min, T = 60°C) e
no ensaio 1 (Qiig = 1,6 mL/min, T = 80°C), nos quais foram utilizados a maior vazao de
ligante. A distribuicdo de tamanhos desses ensaios apresentou 0s maiores picos entre
aproximadamente Xx; = 22% e X; = 24%. Em geral, ensaios com diametros médios altos
apresentam uma distribui¢do de tamanho larga com maiores valores de Dgo/Dio. Esse
comportamento foi causado pelo rdpido crescimento das particulas, evitando a elutriacdao
dos finos e retendo tanto os finos quantos as particulas aglomeradas. Pode-se perceber
que o ensaio 6 possui uma distribui¢do do tipo bimodal, ou seja, possui dois picos. Devido
ao atrito, a produgdo de particulas de tamanho médio através da quebra diminui o tamanho
médio do didmetro das particulas e aumenta o espalhamento, enquanto a formacgao de
finos torna a distribui¢cao de tamanho bimodal (BARBOSA-CANOVAS; YAN; HARTE,
2005).

Além disso, produtos com uma distribui¢do de tamanho estreita (menor valor de
Doo/D10) apresentaram menor tamanho médio do que aqueles com maior Doo/D1o. Merece
destaque, entretanto, o Ensaio 7 que, apesar de ter um Doo/D10 baixo, apresentou o terceiro
didmetro médio mais alto e o maior rendimento de processo. No ensaio 7, apesar de ter
sido utilizada menor vazdo de ligante, as perdas ndo foram expressivas, e a baixa
temperatura contribuiu para a formagao de pontes liquidas e crescimento dos aglomerados.
Os ensaios 1, 2 e 7 apresentaram uma distribuicdo de tamanhos (e um Dgo/Dio)
comparavel ao CH aglomerado comercial, porém com didmetros médios de particula

maiores.

5.4.4 Morfologia

A Figura 5-3 e Figura 5-15 apresenta imagens do microscépio e suas dreas de
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projecdo em modo bindrio da matéria-prima e do ensaio do CH aglomerado com dgua
que obteve maior diametro médio de particula (ensaio 6). As particulas da matéria-prima
sd0 mais regulares, circulares e compactas, enquanto as aglomeradas sdo alongadas e
irregulares. O mesmo foi observado por Jinapong (2008) e Dacanal (2005). E possivel
visualizar as pontes sdlidas formadas pela jun¢do de particulas finas ou aglomerados entre

si. Além disso, junto as particulas aglomeradas, ainda se encontram particulas finas.

As particulas do ensaio 6 foram divididas em intervalos de tamanho dos seus
didmetros médios utilizando o software ImageJ como pode ser observado na Figura 5-16.
Com o aumento do tamanho das particulas, € possivel observar a diferenca na forma das

particulas.

As Figuras 5-18 a 5-21 mostram os fatores de forma Circularidade,
Arredondamento, Elongacdo e Compacidade pelo intervalo de tamanhos de diametro

médio de particula de CH em cada ensaio e CH aglomerado comercial.

As menores particulas, entre 45 pm e 150 pm, sdo regulares e possuem maior
circularidade e arredondamento e menor alongamento. As particulas entre 150 pm e 500
pum sdo irregulares, mais alongadas, menos arredondadas e compactas, com geometrias
mais complexas. A superficie irregular se d4, normalmente, devido as pontes so6lidas entre
as particulas, o que aumenta suas propriedades de intantaneizacio (DACANAL, 2005),

como foi observado pela andlise de Tempo de instantaneizagao.

Apenas algumas unidades de particulas maiores de 850 pm foram encontradas em
cada ensaio e apresentaram uma morfologia diferente para cada um deles. Mas, de forma
geral, apresentaram maior compacidade do que as particulas de tamanho médio (150 a

850 um).
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Figura 5-15 Particulas de CH aglomerado (ensaio 6), obtidas pelo microscopio (a) e em modo binario (b)
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Figura 5-16 Imagens obtidas pelo microscépio, em modo bindrio, do CH aglomerado com 4gua
em vdrios intervalos de didmetro médio

[ ]

»

L ]
a
®
® »
L |
1 mm
45-75 pm

& ® ®

° v '

1 mm

P -
®* o
e W ©

1 mm

&

oy

75-150 um

150-250 pym

’

3

* &
* B

4
4

4

1 mm

250-500 um

500-850 um

%

1 mm

850-1400 pm

Figura 5-17 Fator de forma Circularidade para os diferentes tamanhos de particula do CH
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Figura 5-18 Fator de forma Arredondamento para os diferentes tamanhos de particula do CH
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Figura 5-19 Fator de forma Elongacio para os diferentes tamanhos de particula do CH
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Figura 5-20 Fator de forma Compacidade para os diferentes tamanhos de particula do CH
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5.4.5 Atividade de agua

A Tabela 5-15 apresenta os valores de atividade de dgua para a matéria-prima,
CH, para o CH aglomerado e CH aglomerado comercial. Todos os valores de atividade
de dgua foram inferiores a aw < 0,6, sendo possivel evitar o crescimento microbiano e
reacOes enzimadticas.

Os ensaios que obtiveram os menores valores de atividade de dgua foram aqueles
em que a temperatura estava no nivel maximo (ensaios 1 e 2) e, uma vez que quando a
atividade 4gua esta entre 0,2 e 0,4 a estabilidade do produto € elevada, ndo € necessario
uso de conservantes para esses ensaios (GURGEL, 2014). Esses ensaios apresentaram
atividade de dgua inclusive inferior aquele encontrado no CH aglomerado comercial,
enquanto os demais ensaios mostraram resultados préximos a ele. Houve uma diminui¢@o
considerdvel da atividade de dgua do produto aglomerado em todas as condi¢bes em

relacdo ao CH (matéria-prima).

Tabela 5-15 Atividade de dgua para CH, CH aglomerado e CH aglomerado comercial

Ensaios ;i ay Desvio
;0 (i ml?/lniin ) Padrao

CH - - 0,490 0,009

1 80 (1) 1,6 (1) 0,375 0,002

2 80(1) 08(1) 0346 0,002

3 70 (0) 1,2(0) 0416 0,005

4 70 (0) 1,2 (0) 0,423 0,001

5 70 (0) 1,2 (0) 0,422 0,002

6 60 (-1) 1,6 (1) 0,407 0,006

7 60(-1) 08(1) 0414 0,007
CH Agl. 0,404 0,008

Comercial' i )

5.5 Planejamento experimental para aglomeracao do CH com polpa de amora como
ligante

A Tabela 5-16 mostra os valores das varidveis codificadas e reais e as respostas
do planejamento experimental: Rendimento do processo (Y1d), Umidade do produto

(Mst), Diametro médio de particula (dpm) € Teor de antocianinas totais (AT).
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Tabela 5-16 Matriz do planejamento experimental com varidveis codificadas, reais e
rendimento do processo, umidade em base seca, umidade, didmetro médio de particula e teor de
antocianinas em base seca

Ensaios Ty Qiig Yld Mst dpm AT
(°C) (mL/min) (%) (% b.s.) (um) (mg/100g)
CH - - - 7,45 96,96 -
1 80 (1) 1,6 (1) 76,2 7,17 172,03 32,67
2 80 (1) 0,8 (-1) 74,6 5,27 291,23 33,04
3 70 (0) 1,2 (0) 78,0 7,71 218,46 34,91
4 70 (0) 1,2 (0) 79,3 7,47 251,64 33,55
5 70 (0) 1,2 (0) 80,0 8,17 233,14 33,66
6 60 (-1) 1,6 (1) 67,9 7,50 230,62 37,39
7 60 (-1) 0,8 (-1) 77,8 8,24 266,64 37,31
CH Agl. - - - 8,15 198,20 -
Comercial’

Coldgeno Aglomerado Comercial da marca GELITA.

Na Tabela 5-16 observa-se que os rendimentos de processo foram acima de
67,9%. Levando em consideracao o alto custo do produto, a perda na maioria dos ensaios,
na faixa das varidveis operacionais utilizadas, ndo foi muito grande. De forma geral, os
valores de umidade mostraram-se menores quando a temperatura do ar de fluidizacao é
maior. Quanto ao didmetro médio da particula, os maiores valores foram obtidos
utilizando menores vazdes de ligante diferente do que foi observado na aglomeracdo do
CH utilizando agua como ligante. Houve defluidiza¢do parcial utilizando maior vazao de

ligante, diminuindo as colisdes entre as particulas e o tamanho do didmetro médio.

Tal qual o planejamento experimental da aglomeracdo de CH utilizando dgua

como ligante, foi construido um modelo de primeira ordem (Equagdo 5-1):

Y = bo + b]_Xl + bzXz + b12X1X1 Equa(;ﬁo 5-1

A andlise dos efeitos principais e de interacdo das varidveis foi realizada

utilizando erro puro e o software Statistica (Statsoft, v. 7.0).
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5.5.1 Analise do Rendimento de processo

A Tabela 5-17 apresenta os efeitos principais e interacdes da anélise estatistica do
rendimento do processo. A Figura 5-21 mostra o grafico de Pareto com os efeitos
padronizados e a linha vertical vermelha indica a magnitude que o efeito deve ter para ser

considerado significativo considerando 90% de confianga.

Tabela 5-17 Analise dos efeitos principais e de intera¢do no planejamento experimental da
aglomeracio de CH usando polpa de amora como ligante para o Rendimento do Processo

Efeito Desvio Intervalo de Intervalode Coeficiente
Padrao Confianca Confianca
-90% + 90 %
Média | 76,2571 0,3836 75,1371 77,3772 76,2571
1) Xy 2,5500 1,0149 -0,4135 5,5135 1,2750
2) Xz -4,1500  1,0149 -7,1135 -1,1865 -2,0750
1%2 5,7500 1,0149 2,7865 8,7135 2,8750

Variaveis codificadas X = temperatura do ar e X» = vazao de ligante

Figura 5-21 Grifico de Pareto para Rendimento do Processo de Aglomeraciao de CH usando
polpa de amora como ligante

5.,6650

-4.08912

(1)Temperatura NZ.S 1259

p=1

Analisando a Figura 5-21 e Tabela 5-17 nota-se que o efeito principal de
temperatura do ar de fluidizacdo ndo se mostrou estatisticamente significativo a 90% de
confiancga e, por isso, foi eliminada do modelo. Pode-se perceber ainda que o efeito
principal vazdo de ligante é negativo, enquanto o efeito da interagdo entre a vazio de
ligante e a temperatura do ar de fluidizacdo (1by2) € positivo.

Analisando a Figura 5-22, observa-se que para temperaturas e vazdes de ligante

baixas (60°C e 0,8 mL/min), obtém-se um melhor rendimento do processo (acima de
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78%). Ha uma grande faixa na qual o rendimento obtido pode ser superior a 75%: para
vazdes de ligante abaixo de 1,1 mL/min e qualquer temperatura do ar; para vazdes de
ligante acima de 1,1 mL/min e temperaturas do ar acima de 70°C. Temperaturas muito
elevadas podem causar a secagem das goticulas de forma rdpida, impedindo seu
crescimento e facilitando a elutriacdo. No entanto, com o aumento da vazao de ligante a

temperaturas elevadas, foi possivel obter rendimentos de processo superiores a 75%.

Figura 5-22 Superficie de resposta (a) e curva de nivel (b) para Rendimento do Processo de aglomeragdo de CH com
polpa de amora
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Para determinar se o modelo € estatisticamente significativo foi realizada uma

andlise da variancia (ANOVA) como mostra a Tabela 5-18.

De acordo com a Tabela 5-18, vemos que o valor do teste F calculado para
verificar a regressdo e a falta de ajuste indicam que o modelo linear ndo pode ser
considerado significativo, nem preditivo. Foi entdo realizado um teste de curvatura, o
qual foi significativo, mostrando que o modelo nédo € de primeira ordem, o que também

pode ser percebido pela Superficie de resposta (Figura 5-22).
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Tabela 5-18 Analise de variancia (ANOVA) para o ajuste do modelo aos dados do
planejamento experimental da aglomeragdo de CH com polpa de amora, tendo o Rendimento do
Processo como resposta

Fonte de Variacdo Somas Quadraticas Graus de Liberdade Médias Quadraticas

Regressao (R) 50,28 2,00 25,14
Residuo (r) 50,99 4,00 12,75
Falta de Ajuste (faj) 48,93 2,00 24,47
Erro Puro (ep) 2,06 2,00 1,03
Total (T) 101,28 6,00
Fr,' 0,50 Fraj ep” 23,75
F(2,4) 1,97 F(2,2)’ 9,00
FRr.+/Frab 0,46 Frajc/Frab 2,64
% de variacdo explicada 49.65%
% maxima de variagdo explicavel: 97,97%

1: Teste F calculado para verificar a significincia estatistica da regressao

2: Teste F calculado para verificar a falta de ajuste do modelo

3: Valores tabelados obtidos através da funcdo INVF do Microsoft Excel a 90% de
confianca.

5.5.2 Analise do Diametro Médio de Particula

A andlise dos efeitos principais e das interagdes no Diametro médio das particulas
pode ser vista na Tabela 5-19. A Figura 5-23 mostra o grifico de Pareto considerando

90% de confianca.

Tabela 5-19 Andlise dos efeitos principais e de interagdo no planejamento experimental da
aglomeracio de CH usando polpa de amora como ligante para o Didmetro Médio

Efeito Desvio Intervalo de Intervalode Coeficiente
Padrao  Confianca Confianca
- 95% + 95%
Média | 237,6800 6,28427 219,330 256,0300 237,6800
(1) X1 | -17,0000 16,62661 -65,549 31,5495 -8,5000
2)Xz2 | -77,6100 16,62661 -126,159 -29,0605 -38,8050
1%2 -41,5900 16,62661 -90,139 6,9595 -20,7950

Variaveis codificadas X = temperatura do ar e X, = vazao de ligante
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Figura 5-23 Gréfico de Pareto para Diametro Médio de particula da Aglomeracao de CH
usando polpa de amora como ligante

(2)Vazéo -4.66782
1by2 -2,50141
(1)Temperatura -1,02246
p=.1

A Tabela 5-19 mostra que apenas o efeito vazdo de ligante € significativo. A
interacdo entre as varidveis independentes e a temperatura do ar de fluidizacao nao foram
estatisticamente significativas e, por isso, foram eliminadas do modelo. Além disso, o
efeito da vazao de ligante € negativa, ou seja, quanto menor o seu valor, maior o didmetro

médio de particula.

Por meio do célculo dos coeficientes de regressdo obteve-se a Equacdo 5-5, que

representa o0 modelo para Diametro médio de particula do CH aglomerado.

Y (%) = 237,68 — 38,81X, Equacio 5-5

Em que Y € o didametro médio dos aglomerados (um) e X, é a varidvel codificada de
vazao de ligante.
Para determinar se o modelo € estatisticamente significativo foi realizada uma

andlise da variancia (ANOVA) apresentada na Tabela 5-20.
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Tabela 5-20 Analise de varidncia (ANOVA) para o ajuste do modelo aos dados do planejamento
experimental, tendo o Didmetro médio dos aglomerados como resposta

Somas Quadraticas Graus de Liberdade = Meédias Quadraticas

Regressdo (R) 6023,31 1,00 6023,31
Residuo (r) 2627,64 5,00 525,53
Falta de Ajuste (faj) 2074,75 3,00 691,58
Erro Puro (ep) 552,89 2,00 276,44
Total 8650,95 6,00
Fr.! 11,46 Fraj.ep’ 2,50
F(2,4) 4,06 F(2,2)° 9,16
Fr,/Fab 2,82 Fraje/Frab 0,27
% de variacdo explicada 69,63%
% maxima de variacdo explicavel: 93,61%

1: Teste F calculado para verificar a significincia estatistica da regressao

2: Teste F calculado para verificar a falta de ajuste do modelo

3: Valores tabelados obtidos através da funcdo INVF do Microsoft Excel a 90% de
confianca.

Na Tabela 5-20, observa-se que o teste F calculado para verificar a regressao foi
2,82 vezes maior do que valor tabelado. Ja o F calculado para verificar a falta de ajuste
foi 0,27 vezes menor que o valor tabelado. Portanto, a equacdo do modelo linear foi

considerada significativa a 90% e pode ser usada para fins preditivos.

A Figura 5-24 mostra as superficies de resposta (a) e curva de nivel (b) usando o

modelo da Equagao 5-5.
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Figura 5-24 Superficie de resposta (a) e curva de nivel (b) para Didmetro médio de particula de CH com

polpa de amora

(a) (b)
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Analisando as superficies de resposta para o diametro médio de particula verifica-
se que quanto menor a vazao de ligante, maior o didmetro médio do CH aglomerado,
independente da temperatura do ar de fluidizagdo. Uma alta vazado de ligante levou a
defluidizagdo parcial do leito (o qual foi corrigido por meio da secagem) e diminuiu a
colisdo entre as particulas e, consequentemente, seu diametro médio. Andreola et al

(2015) no seu trabalho de aglomeragdo de CH utilizando uma solu¢io de maltodextrina

como ligante encontraram um resultado andlogo.

5.5.3 Anélise da Umidade do produto final

A andlise dos efeitos principais e interagdes no conteido de umidade do produto
em base seca estd apresentada na Tabela 5-21. A Figura 5-25 mostra o grafico de Pareto
com os efeitos padronizados, no qual os efeitos considerados significativos sdo aqueles

que ultrapassam a linha vertical considerando 90% de confianca.

I > 260
B < 260
76 78 80[ <240
B <220
B <200
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Tabela 5-21 Analise dos efeitos principais e de intera¢do no planejamento experimental da
aglomeracdo de CH usando polpa de amora como ligante, utilizando erro puro para a Umidade

Efeito Desvio Intervalo de Intervalode Coeficiente
Padrao  Confianca Confianca
+ 95 %
Média 7,3600 0,1361 7,7575 7,3600
1) Xy -1,6500 0,3601 -0,5984 -0,8250
2) Xz 0,5800 0,3601 1,6316 0,2900
1%2 1,3200 0,3601 2,3716 0,6600

Variéveis codificadas X; = temperatura do ar e X, = vazdo de ligante

Figura 5-25 Gréfico de Pareto para Umidade do produto de Aglomeracdo de CH usando polpa
de amora como ligante
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O efeito da temperatura do ar de fluidizac@o e da interacdo entre os dois efeitos

principais foram significativos, enquanto a vazdo de ligante ndo se mostrou

estatisticamente significativa a 90% de confianca e foi excluida do modelo. O efeito da

temperatura do ar de fluidizacdo € negativo, isto €, quanto menor a temperatura, maior

serd a umidade do produto aglomerado. J4 a interacdo entre os fatores temperatura do ar

de fluidizacdo e vazdo de ligante € positivo e, portanto, uma alta temperatura do ar de

fluidizacdo combinada a uma alta vazdo de ligante resulta em um produto mais umido.

Isso pode ser observado na Superficie de resposta (Figura 5-26).
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Figura 5-26 Superficie de resposta (a) e curva de nivel (b) para Umidade do Produto da aglomerac¢ido de CH com polpa
de amora
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A umidade do CH antes da aglomeragado é de 7,45%. Observa-se que em toda a
faixa de temperatura do ar e vazao de ligante estudados nenhuma das condicdes gerou um
aumento superior a 20% na umidade do produto final em relacdo ao CH original. Um
aumento de 20% € o limite para garantir a umidade apropriada para o armazenamento do
granulado apds o processo, sem a necessidade de uma secagem posterior (HIRATA,
2011). O CH aglomerado nessa pesquisa apresentou umidade inferior 2 umidade do CH
aglomerado comercial (8,15%), com excec¢do do ensaio 7 (8,24%) e do ensaio 5 (8,17%),

que ainda assim se encontram muito proximos do CH aglomerado comercial.

A umidade do produto foi menor quando a vazdo de ligante e temperatura do ar
de fluidizacao eram baixas. O mesmo foi encontrado na aglomeracdo do CH com dgua, e
pelos autores Andreola et al. (2015) em seu trabalho da aglomeracdo de CH com solucao
de maltodextrina como ligante e Machado, Hirata e Menegalli (2014) em seu estudo da
aglomeracdo da proteina isolada de soja com dgua como ligante.

Com os valores dos coeficientes de regressdo estatisticamente significativos, a
Equacio 5-6, que representa o modelo linear, pode ser escrita.

Y (%) =736 —0,83X; + 0,66X;X, Equacio 5-6
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Em que Y € a umidade do produto (% b.s.), X;€ a varidvel codificada de Temperatura do

ar de fluidizacdo e X, € a varidvel codificada de Vazao do Ligante.

A andlise da variancia (ANOVA) € apresentada na

Tabela 5-22 com o objetivo de determinar a validade estatistica do modelo.

Tabela 5-22 Analise de varidncia (ANOVA) para o ajuste do modelo aos dados do planejamento
experimental, tendo Umidade do produto como resposta

Fonte de Variacdo Somas Quadraticas Graus de Liberdade Médias Quadraticas

Regressao (R) 4,46 2,00 2,23
Residuo (r) 1,52 4.00 0,38
Falta de Ajuste (faj) 1,26 2.00 0,63
Erro Puro (ep) 0,26 2,00 0,13
Total (T) 5,99 6,00
Fr! 5,87 Fhaj.ep 4,87
F(2,4)’ 4,32 F(2.2) 9,00
Fr,i/Frab 1,36 Fraj/Frab 0,54
% de variacdo explicada 74.58%
% maxima de variagdo explicavel: 15,67%

1: Teste F calculado para verificar a significincia estatistica da regressao
2: Teste F calculado para verificar a falta de ajuste do modelo

3: Valores tabelados obtidos através da funcdo INVF do Microsoft Excel a 90% de

confianca.

Observando a

Tabela 5-22, percebe-se que o teste F calculado é 1,36 vezes maior que o F

tabelado, concluindo assim que a equacdo do modelo linear € significativa a 90% por

apresentar uma boa regressao. O modelo estudado ndo apresenta evidéncias de falta de

ajuste, uma vez que o teste F calculado para tal fim, tem um valor de 4,87 que € menor

que o valor tabelado, de 9,00. Como ambos os testes F foram satisfeitos, o0 modelo pode

ser considerado estatisticamente significativo a 90% de confianca.

5.5.4 Teor de Antocianinas
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A andlise dos efeitos principais e suas intera¢cdes no Teor de antocianinas do
produto final em base seca € apresentada na Tabela 5-23. O grifico de Pareto com os
efeitos padronizados € apresentado na Figura 5-27, sendo os efeitos considerados

significativos aqueles a direita da linha vertical, considerando 90% de confianca.

Tabela 5-23 Analise dos efeitos principais e de intera¢do no planejamento experimental da
aglomeracao de CH usando polpa de amora como ligante, utilizando erro puro para o Teor de
Antocianinas

Efeito Desvio Intervalo de Intervalode Coeficiente
Padrao  Confianca Confianca
- 95% +95%
Média | 34,64837 0,283611 33,82023 35,47651 34,64837
1) Xy -4,49176  0,750365 -6,68281 -2,30070 -2,24588
(2) X2 | -0,14066 0,750365 -2,33171 2,05039 -0,07033
1%2 -0,22494  0,750365 -2,41599 1,96612 -0,11247

Variaveis codificadas X = temperatura do ar e X» = vazado de ligante

Figura 5-27 Gréfico de Pareto para Teor de Antocianinas da Aglomeragdo de CH usando polpa
de amora como ligante

(1)Temperatura |, -5 59861
Tby2 -,29977
(2)Vazdo \ -, 187456
p=:l1

O efeito da temperatura do ar de fluidizacdo foi o tnico efeito significativo e os
demais foram excluidos do modelo. O efeito da temperatura do ar de fluidizacdo €
negativo, isto é, quanto menor a temperatura, maior o teor de antocianinas do produto

aglomerado. A Superficie de resposta (Figura 5-28) apresenta uma andlise semelhante.
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Figura 5-28 Superficie de resposta (a) e curva de nivel (b) para Teor de Antocianinas dos aglomerados de CH
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O maior teor de antocianinas € observado a 60°C, em qualquer faixa de vazao de
ligante. Processos nos quais envolvem antocianinas, devem ter a temperatura
cuidadosamente controlada, pois se sabe que elas sdo termicamente estaveis até 60°C.
(TERCI, 2004; ALASALVAR, 2005), ocorrendo a aceleracdo da degradacdo com o
aumento da temperatura (BUCKOW et al., 2010). As perdas no teor de antocianinas em
relacdo a polpa de fruta foram de no méaximo 45,4% e, no minimo, 37,5%.

Portanto, ainda € necessdrio melhorar e testar condi¢cdes de processo mais
adequadas para que o teor de antocianinas seja superior. Para isso, € necessdrio trabalhar
com uma faixa de temperaturas ainda menor, uma vez que a degrada¢ao das antocianinas
aumenta consideravelmente a partir de 60°C (WANG; XU, 2007; ZHANG et al., 2012).
Ainda é necessdrio levar em consideracio que a degradagdo pode ocorrer devido a outros
fatores, tais como agitacdo dentro do leito, presencga de oxigénio e luz. Por isso, condicdes
em que a velocidade do ar de fluidizacdo seja inferior e o leito seja protegido da luz podem
influenciar na degradac@o e aumentar o teor antocianinas do produto final.

Com os valores do coeficiente de regressdo da temperatura do ar de fluidizagao
(Tabela 5-23) obtém-se a Equacdo 5-7 que representa um modelo linear.

78

80
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Y (%) = 14,64 — 0,96X, Equagdo 5-7

Em que Y € a Teor de antocianinas do produto (% b.s.), X;é a varidvel codificada de
temperatura do ar de fluidizag¢do e X, € a varidvel codificada de vazao de ligante.
A andlise da variancia (ANOVA) € apresentada na Tabela 5-24 com o objetivo de

determinar a validade estatistica do modelo.

Tabela 5-24 Analise de variancia (ANOVA) para o ajuste do modelo aos dados do
planejamento experimental, tendo Teor de Antocianinas como resposta

Fonte de Variacdo Somas Quadraticas Graus de Liberdade Médias Quadraticas

Regressao (R) 20,18 1,00 20,18
Residuo (r) 3,13 5,00 0,63
Falta de Ajuste (faj) 2,00 3,00 0,67
Erro Puro (ep) 1,13 2.00 0,56
Total (T) 23,31 6,00
Fr,! 0,87 Fhajep 1,19
F(2,4)’ 32,22 F(2,2) 9,16
Fr+/Frab 4,06 Fraj/Fab 0,13
% de variacdo explicada 86,57%
% méxima de variacdo explicavel: 95,17%

1: Teste F calculado para verificar a significancia estatistica da regressao

2: Teste F calculado para verificar a falta de ajuste do modelo

3: Valores tabelados obtidos através da funcdo INVF do Microsoft Excel a 90% de
confianca.

Observando a Tabela 5-10, percebe-se que o teste F calculado € 4,06 vezes maior
que o F tabelado, concluindo assim que a equacdo do modelo linear € significativa a 90%
por apresentar uma boa regressao. O modelo estudado ndo apresenta evidéncias de falta
de ajuste, uma vez que teste F calculado € 0,13 vezes menor que o valor tabelado. Como
ambos os testes F foram satisfeitos, o modelo pode ser considerado estatisticamente

significativo a 90% de confianga.



106

5.6 Caracterizacio do CH aglomerado com polpa de amora como ligante

5.6.1 Fluidez

A Tabela 5-25 e Tabela 5-26 mostram, respectivamente, os valores médios do
indice de Hausner e do indice de Carr para o CH (matéria-prima), CH aglomerado
utilizando polpa de amora como ligante e o CH aglomerado comercial.

O nivel de fluidez de Hausner para o CH (matéria-prima) foi de Intermedidrio,
enquanto para o CH aglomerado foi de Escoamento Livre e Intermedidrio (apenas para o
Ensaio 1, o qual apresentou menor didmetro médio de particula). J4 o nivel de fluidez
segundo o indice de Carr para o CH (matéria-prima) foi de Moderado, enquanto para o
CH aglomerado foi de Escoamento livre ou de Bom Escoamento. Portanto, para ambos
os indices, o CH aglomerado demonstrou uma melhora no nivel de fluidez em relacio ao
CH (matéria-prima). O CH aglomerado produzido na maioria dos ensaios desse estudo
(Ensaios 2, 3, 4, 6 e 7) demonstrou niveis de Carr de Escoamento Livre, enquanto o CH

Comercial foi de Bom escoamento.

Tabela 5-25 Nivel de Fluidez a partir do indice Hausner do CH e CH aglomerado

Ensaio T/(°C) Qiig HR médio  Desvio  Nivel de Fluidez
(mL/min) (%) Padrdo HR
CH - - 1,28 0,076 Intermediério
1 80 (1) 1,6 (1) 1,21 0,004 Intermediario
2 80 (1) 0,8 (-1) 1,18 0,029  Escoa Livremente
3 70 (0) 1,2 (0) 1,16 0,015  Escoa Livremente
4 70 (0) 1,2 (0) 1,19 0,020  Escoa Livremente
5 70 (0) 1,2 (0) 1,19 0,019  Escoa Livremente
6 60 (-1) 1,6 (1) 1,15 0,017  Escoa Livremente
7 60 (-1) 0,8 (-1) 1,16 0,008 Escoa Livremente
CH Agl.
Comercial ) ) 1,20 0,001  Escoa Livremente
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Tabela 5-26 Nivel de Fluidez a partir do indice Hausner do CH e CH aglomerado

Ensaio T/(°C) Qiig Icarr Desvio  Nivel de Fluidez
(mL/min) médio (%) Padrao Carr
CH - - 22,18 0,045 Moderado

1 80 (1) 1,6 (1) 17,39 0,003 Bom escoamento

2 80 (1) 0,8 (-1) 14,29 0,021 Escoa Livremente

3 70 (0) 1,2 (0) 13,91 0,011 Escoa Livremente

4 70 (0) 1,2 (0) 16,67 0,014 Escoa Livremente

5 70 (0) 1,2 (0) 16,95 0,014 Bom escoamento

6 60 (-1) 1,6 (1) 12,39 0,013 Escoa Livremente

7 60 (-1) 0,8 (-1) 13,51 0,006 Escoa Livremente
CH Agl.

Comercial ) ) 16,52 0,001 Bom escoamento

5.6.2 Tempo de Instantaneizacio

Nos ensaios de tempo de instantaneizacdo, o CH aglomerado utilizando polpa de

amora como ligante formou uma camada fina na superficie do liquido, a qual afundou e

dispersou devido ao aumento do tamanho das particulas. O CH aglomerado apresentou

tempo de instantaneiza¢cao menor do que o CH (matéria-prima), necessitando de menos

de 3 segundos para a submersao do p6 e mostrando boa capacidade de absorver umidade,

como pode ser observado na Tabela 5-27. Além disso, o CH aglomerado produzido nesse

estudo também apresentou tempo de instantaneizacdo inferior ao do CH aglomerado

comercial e o CH aglomerado utilizando 4gua como ligante.

Tabela 5-27 Tempo de Instantaneizacio para o CH, CH aglomerado e CH aglomerado

comercial
Ensaio T/(°C) Qiig Tempo de Desvio Padrao
(mL/min) Instantaneizacdo (s)
CH - - 170 0,71
1 80 (1) 1,6 (1) 2,20 0,14
2 80 (1) 0,8 (-1) 1,65 0,07
3 70 (0) 1,2 (0) 2,20 0,001
4 70 (0) 1,2 (0) 2,15 0,21
5 70 (0) 1,2 (0) 2,10 0,14
6 60 (-1) 1,6 (1) 2,25 0,07
7 60 (-1) 0,8 (-1) 1,85 0,07
CH Agl.
Comercial ) ) 9,00 0,28
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Figura 5-29 Relacio entre o didmetro médio de particula e o tempo de instantaneizag¢io para os
aglomerados de CH com polpa de amora
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Como o método € qualitativo, ndo foi construido um modelo; entretanto, pode-se
observar, de forma geral, que os ensaios que produziram CH aglomerado com maior
diametro médio foram aqueles que obtiveram menor tempo de instantaneizacao. A Figura
5-29 mostra essa relacdo entre o diametro médio de particula e o tempo de
instantaneizacdo. A tnica exce¢do foi o CH aglomerado comercial, que apesar de seu
tamanho médio apresentou tempo de instantaneiza¢ido mais alto do que o CH aglomerado
com polpa de amora. Andreola et al (2015), Andreola, Silva e Taranto (2016), Dacanal
(2003) e Machado, Hirata e Menegalli (2014) também observaram melhorias no tempo

de instantaneizacdo dos produtos aglomerados em relagdo a suas matérias-primas.

5.6.3 Diametro médio e Distribuicao de tamanhos

Houve um aumento de 177% a 300% no diametro médio da particula do CH apés
a aglomeragdo com polpa de amora. As distribui¢des do tamanho de particula dos ensaios
(CH aglomerado), do CH (matéria-prima) e do CH aglomerado comercial podem ser

observadas na Figura 5-30, enquanto a Figura 5-31 apresenta apenas os ensaios 3,4 e 5
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(pontos centrais) e a Figura 5-32 mostra os demais ensaios (1, 2, 6 e 7) para facilitar a

visualizacdo. Os dados de distribuicdo estatistica de tamanho sdo apresentados na Tabela

5-14.

Tabela 5-28 Diametro médio das particulas e distribuicdo estatistica de tamanhos dos ensaios
experimentais e CH aglomerado comercial

Ensaio dpm Dio Dso Dy Doyy/Dio
1 172,03 60,77 190,49 350,71 5,77
2 291,23 87,40 254,82 543,50 6,22
3 218,46 61,80 171,13 413,05 6,68
4 251,64 71,36 181,95 538,79 7,55
5 233,14 61,80 195,44 384,31 6,21
6 230,62 61,80 178,41 486,64 7,87
7 266,64 50,46 185,41 454,16 9,00
CH Agl. 198,20 79,79 174,81 334,73 4,20
Comercial

Figura 5-30 Distribui¢do de tamanho de particulas para a matéria-prima e produto aglomerado
comercial e em todas as condi¢des estudadas tendo polpa de amora como ligante
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Figura 5-31 Distribuicdo de tamanho de particulas para ensaios 3, 4 € 5 (pontos
centrais) do planejamento experimental utilizando polpa de amora como ligante
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Figura 5-32 Distribuicdo de tamanho de particulas para ensaios 1, 2, 6 e 7 do planejamento
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Comparado com a matéria-prima, o pico da distribuicao de tamanhos foi alterado
de 125 pm para 500 um (ensaio 2 e 7). Os picos mais altos e estreitos, x; = 44 ¢ 46,
correspondem aos ensaios 2 (Qiig = 0,8 mL/min, T = 80°C) e 7 (Qiig = 0,8 mL/min, T =
60°C), com um D90/D10 de 6,22 e 9,00, respectivamente. Nessas condigdes, uma vazao
de ligante menor estava sendo utilizada, resultando nos aglomerados com maiores
diametros médios. E possivel perceber que os ensaios que obtiveram particulas com maior
diametro médio, apresentaram uma distribuicdo de tamanhos larga, isto ¢, maior de
Doo/D1o. Comparando os ensaios 1 (Qiig = 1,6 mL/min, T =80°C) e 2 (Qiig = 0,8 mL/min,
T = 80°C), conforme ja discutido a menor vazdo de ligante resultou em um maior
crescimento das particulas (ensaio 2), a qual teve a distribuicdo de tamanhos mais larga.
A mesma comparagdo pode ser realizada entre os ensaios 6 ¢ 7. Esse comportamento se
deve ao rapido crescimento das particulas, evitando a elutriagdo. Dessa forma,
permanecem no leito ao fim do processo as particulas finas e as aglomeradas.

Os ensaios com uma distribuicdo de tamanho estreita (menor Dgo/Dio)
apresentaram menor tamanho médio do que aqueles com maior Dgo/Dio (maior
distribuicao de tamanho). Nesses casos, como o crescimento dos aglomerados é menos
expressivo, a distribuicdo de tamanhos de particulas € mais estreita. A distribui¢do de
tamanhos do CH aglomerado comercial foi mais estreita comparando-se aos ensaios
usando polpa de amora como ligante e apresentou didmetro médio menor do que todos

0s ensaios, exceto o ensaio 1.

5.6.4 Morfologia

A Figura 5-3 e a Figura 5-33 apresentam fotografias obtidas pelo microscopio e
suas dreas de projecao em modo bindrio em duas dimensdes da matéria-prima e do ensaio
do CH aglomerado com polpa de amora que obteve maior diametro médio de particula
(ensaio 2). E possivel observar que a matéria-prima possui maior circularidade e
compacidade. As particulas aglomeradas sdo alongadas e irregulares, assim como
observaram Jinapong (2008) e Dacanal (2005). Além disso, é possivel visualizar pontes
sOlidas formadas entre particulas de um aglomerado. Mesmo com o crescimento das

particulas, ainda restam algumas particulas finas junto as aglomeradas.
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Figura 5-33 Particulas de CH aglomerado (ensaio 2), obtidas pelo microscopio (a) e em modo
binario (b)

(a)
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As particulas de CH aglomeradas do ensaio 11 foram divididas em intervalos de
tamanho dos seus diametros médios utilizando o software ImageJ como pode ser
observado na Figura 5-34. Conforme os intervalos de didmetros médios vao aumentando
€ possivel observar a diferenca na forma das particulas. Por meio da aglomeracio, as
particulas aumentam seu tamanho através da coalescéncia de particulas mais finas ou
outros aglomerados entre si, formando pontes sélidas e modificam sua estrutura

morfoldgica.

As figuras 5-36 a 5-39 mostram os fatores de forma Circularidade,
Arredondamento, Elongacdo e Compacidade pelo intervalo de tamanhos de diametro
médio particula de CH em cada ensaio e CH aglomerado comercial. As menores
particulas, entre 45 pm e 150 pum sdo circulares, regulares, pouco alongadas e
arredondadas. J4 particulas entre 150 pym e 500 pm sdo irregulares, mais alongadas,
menos arredondadas e compactas, com geometria mais complexas. A superficie irregular

¢ causada geralmente pela presenca de pontes solidas.

As particulas maiores de 850 pm ndo s@o circulares e ndo possuem contorno
regular, porém sao mais arredondadas e compactas, menos alongadas comparadas as de
tamanho médio, o que também foi observado por Dacanal (2005). Turchiuli et al. (2005)
observaram que aglomerados mais grossos (dpm >1000 pm) possuem formas mais

regulares do que aqueles de tamanho médio (dpm = 400-750 pm).

O estudo da morfologia ajuda a compreender a mudangca na forma dos
aglomerados apds seu crescimento. De forma geral, os aglomerados obtidos durante a
aglomeracdo de CH em leito fluidizado sdo morfologicamente caracterizados por
apresentarem superficie irregular. Dessa forma, os granulos possuem a propriedade de
penetrar rapidamente na superficie da d4gua, devido a acdo de forgas capilares da interagdao
sOlido-liquido. Deste modo, o produto aglomerado apresentou melhores propriedades de

instantaneizacdo comparado com a matéria-prima.
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Figura 5-34 Imagens obtidas pelo microscépio, em modo bindrio, do CH aglomerado com polpa
de amora em vdrios intervalos de didmetro médio
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Figura 5-35 Fator de forma Circularidade para os diferentes tamanhos de particula do CH
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Figura 5-36 Fator de forma Arredondamento para os diferentes tamanhos de particula do CH
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Figura 5-37 Fator de forma Elongacio para os diferentes tamanhos de particula do CH
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Figura 5-38 Fator de forma Compacidade para os diferentes tamanhos de particula do CH
aglomerado com polpa de amora e CH aglomerado comercial
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5.6.5 Atividade de agua

A Tabela 5-29 apresenta os valores de atividade de dgua para a matéria-prima,
CH, para o CH aglomerado utilizando polpa de amora como ligante e CH aglomerado
comercial. Todos os valores de atividade de dgua foram inferiores a aw < 0,6, sendo
possivel evitar o crescimento microbiano e reagdes enzimdticas.

Os ensaios que obtiveram os menores valores de atividade de dgua foram aqueles
em que a temperatura era maxima (ensaios 1 e 2), tal como observado com o CH
aglomerado utilizando agua como ligante. Esses ensaios tiveram atividade de édgua
inclusive inferior aquele encontrado no CH aglomerado comercial. Os demais ensaios
mostraram resultados maiores do que ele e do que o CH aglomerado utilizando d4gua como
ligante. Houve uma diminui¢do consideravel da atividade de 4gua do produto aglomerado

em relacdo ao CH (matéria-prima).

Tabela 5-29 Atividade de dgua para CH, CH aglomerado e CH aglomerado comercial

Ensaios ;i ay Desvio
T;(°C) ( ml?/lniin ) Padrdao

CH - - 0,490 0,009

1 80 (1)  1,6(1) 0,396 0,001

2 80 (1) 08(1) 0,386 0,004

3 70 (0) 1,2 (0) 0,425 0,001

4 70 (0) 1,2 (0) 0,420 0,002

5 70 (0) 1,2 (0) 0,423 0,001

6 60 (-1) 1,6 (1) 0,437 0,003

7 60(-1) 0,8(1) 0430 0,005

CH Agl. ) ] 0,404 0,008
Comercial'
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5.7 Comparacio entre a Aglomeracao utilizando agua e polpa de amora

Em relacdo aos rendimentos obtidos, o melhor rendimento para o ligante dgua
ocorreu na condi¢do de menor temperatura e menor vazdo de ligante, uma vez que uma
maior temperatura leva a secagem acelerada das goticulas de ligante. J4 para o ligante
polpa de amora, pode-se observar que a mesma condi¢gdo deu origem ao melhor
rendimento (maiores que 78%). Entretanto, hd uma grande faixa na qual o rendimento é
superior a 75%: para vazdo de ligante inferior a 1,1 mL/min para qualquer temperatura;
e para vazdo superior a 1,1 mL/min a temperaturas superiores a 70°C. Percebe-se que a
vazdes baixas (menores que 1,1 mL/min), qualquer temperatura gera um rendimento alto,
enquanto que para vazdes altas, apenas altas temperaturas dao origem a um maior
rendimento, devido a um excesso de umedecimento nessa condi¢do. Como a curvatura da
aglomeracdo de CH com polpa de amora para a resposta Rendimento foi positiva, é
necessdrio realizar mais experimentos para encontrar um ponto de 6timo.

Para a resposta Diametro médio de particula, para o ligante 4gua, uma maior
vazdo, isto €, maior quantidade de ligante disponivel, favoreceu a adesdo entre as
particulas e seu crescimento. Entretanto, o aumento de vazdo de ligante ndo pode ser
indiscriminado, pois pode levar a defluidizagdo do leito. Menores temperaturas
favoreceram a formacdo de pontes liquidas e estrutura morfolégica mais estavel. Para o
ligante polpa de amora, uma situagdo distinta ocorreu. Enquanto a temperatura ndo teve
nenhuma influéncia no processo, a menor vazdao de ligante levou aos maiores
aglomerados, uma vez que maiores vazdes levaram a defluidizacdo parcial do leito,
diminuindo as colisdes entre as particulas e comprometendo o crescimento.

Quanto a umidade do produto final, ambos os ligantes apresentaram menores
valores com os fatores vazdo de ligante no seu ponto minimo e temperatura do ar de
fluidizacdo no seu ponto maximo, como esperado. No caso do ligante polpa de amora,
porém, mesmo a maiores temperaturas, maiores vazoes de ligante originaram granulos
mais umidos.

Em relagdo a caracterizagdo dos aglomerados obtidos, a fluidez deles tanto para o
ligante 4gua quanto para polpa de amora foram comparaveis em ambos os indices de Carr
e Hausner, sendo de Bom ou Livre escoamento. J4 para o tempo de instantaneizacao
houve uma melhora considerdvel em relacdo a matéria-prima, sendo que o tempo de
instantaneizacdo para os aglomerados com dgua foi de menos de 4 segundos e para os

aglomerados com polpa de amora foi de menos de 3 segundos. Os valores de atividade
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de dgua dos aglomerados com polpa de amora foram maiores do que aqueles aglomerados
com &gua, mas ambos foram inferiores a 0,6, sendo, portanto, seguro em relacdo ao
crescimento de microrganismos.

Em relacdo a morfologia dos aglomerados, para o ligante 4gua e polpa de amora,
os aglomerados apresentaram morfologia irregular em relacdo a matéria-prima. Quanto
menores os aglomerados (45-150 pum), a estrutura morfoldgica era mais circular, os
granulos mais arredondados e compactos e menos alongados. A medida que aumentavam
de tamanho, ficavam mais irregulares, alongados, menos arredondados e compactos. Para
os aglomerados maiores (> 800 um), o ligante polpa de amora se comportou diferente do
ligante dgua. Os aglomerados com 4dgua prosseguiram irregulares, menos circulares e
arredondados e mais alongados do que os aglomerados de tamanho médio (400-750 um).
No entanto, para o ligante polpa de amora, os aglomerados, apesar de ainda ndo
apresentarem contorno regular e ndo serem circulares, eram mais arredondados e menos
alongados do que os aglomerados de tamanho médio.

Em relacdo a reprodutibilidade dos pontos centrais, no processo de aglomeragdo
em leito fluidizado deve-se controlar cuidadosamente todas as varidveis relacionadas a
adicao do ligante e a secagem deste, e ambos ocorrem simultaneamente. Além disso,
algumas varidveis tais como umidade do ar de fluidizacdo e propriedades relacionadas ao
ligante € de dificil controle e dependem das condicdes meteoroldgicas e das
caracteristicas de cada fruto. E possivel perceber que, apesar da mesma velocidade de
fluidizacdo e do mesmo intervalo de adi¢do de ligante e secagem terem sido usado para
ambos os ligantes, os pontos centrais da aglomeracio do CH com polpa de amora
mostraram menor reprodutibilidade. Isso pode ser explicado pela diferenca das
caracteristicas das polpas de amora utilizada para cada ensaio e, para o diametro médio
dos aglomerados, ainda ha os desvios relacionados ao proprio método de andlise por

microscopia a serem considerados.
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6 CONCLUSAO

A aglomeracdo do CH com dgua permitiu um aumento do didmetro médio acima
de 200% em comparacdo com a matéria-prima, acima inclusive do CH aglomerado
comercial j4 existente no mercado. A utilizagcdo vidvel da dgua como ligante é uma 6tima
alternativa ao uso de outros ligantes, devido ao baixo custo e abundancia e por manter as
caracteristicas nutricionais do CH intactas.

Para o rendimento do processo, menores temperaturas e vazdes de ligante
obtiveram maiores valores. Para a obtencdo de maiores didmetros médios, menores
temperaturas e maiores vazdes devem ser utilizadas. Para obter menores valores de
umidade no produto final, a melhor condi¢do é de maior temperatura e de menor vazao
de ligante. O ensaio 7 do planejamento com dgua como ligante merece destaque por ter
apresentado o melhor rendimento (75,9%), didmetro de particula (232,36 um) superior
ao comercial (198,20 pm), umidade abaixo a da matéria-prima e uma distribui¢do estreita
de tamanho de particulas.

A aglomerac¢do do CH com polpa de amora aumentou o diametro médio entre
170% e 300% em comparacdo com a matéria-prima e acima do CH aglomerado
comercial. A polpa de amora adicionou um teor de antocianinas ao produto aglomerado,
agregando caracteristicas nutritivas positivas ao produto final. O melhor rendimento do
processo foi obtido a baixa temperatura, com menor vazao de ligante, e a alta temperatura,
com qualquer vazao de ligante. O diametro médio se mostrou superior com uma menor
vazao de ligante, independente da temperatura. Ja a umidade do produto € menor quando
temperaturas maiores eram utilizadas, enquanto o teor de antocianinas atingiu maiores
valores com menores temperaturas. Os ensaios dos pontos centrais (ensaios 4, 5 e 6) sdao
aqueles com maiores rendimentos (78%, 79,3% e 80%) e didametros médios maiores do
que aqueles do CH aglomerado ja existente no mercado (218,46, 251,64 e 233,14 um),
umidade (7,71, 7,47, 8,17%) semelhante a do CH aglomerado comercial (8,15%) e uma
quantidade média de 34,04 mg/100g de antocianinas ao CH aglomerado.

Em relacdo a morfologia, de forma geral, os aglomerados possuem superficie
irregular e sdo alongados, pouco compactos e arredondados, o que permite a melhora de
suas propriedades de instantaneiza¢do em comparacao com a matéria-prima. No caso da

aglomeracdo com polpa de amora, foram obtidas particulas de maior tamanho (diametro



121

médio maior que 850 um), ndo regulares nem circulares, mas com menor elongagado e
maior arredondamento e compacidade.

O tempo de instantaneizacdo do CH aglomerado em relagdo a matéria-prima foi
menor em todos os ensaios realizados nesse estudo. Os ensaios de fluidez, por meio dos
indices de Hausner e Carr, também demonstraram melhora nessa propriedade para o CH
aglomerado em todos os ensaios. A atividade de dgua do CH aglomerado foi inferior
aquele da matéria-prima, o que garante uma maior estabilidade do produto, evitando
crescimento microbioldgico e reagdes enzimdticas no pé aglomerado.

Dessa forma, o leito fluidizado se mostrou um equipamento vidvel para
aglomeracdo do coldgeno hidrolisado, uma vez que houve crescimento das particulas e
melhora em suas propriedades fisico-quimicas com resultados melhores ou comparaveis

ao CH aglomerado comercial.

6.1 Sugestoes para trabalhos futuros

Em trabalhos futuros, sugere-se o desenvolvimento e aprofundamento do

aprendizado desenvolvido com esta Dissertacdo de Mestrado, como explicitado a seguir:

e Determinagdo dos pontos 6timos de processo para a aglomeracdo de CH
com agua e polpa de amora, a partir das condi¢cdes de maior desejabilidade
encontradas neste trabalho. Em relacdo ao Rendimento do processo da
aglomeracdo de CH com polpa de amora, os resultados mostram que o
modelo apresenta curvatura significativa. Sendo assim, um ponto 6timo
deve ser encontrado realizando os experimentos para os pontos axiais do
planejamento.

e Como as antocianinas se degradam com diversos fatores (oxigénio, pH,
temperatura, agitacdo, entre outros), estudar condi¢cdes em que essa
degradacdo possa ser minimizada no leito fluidizado.

e Avaliar outros atributos do pé de CH aglomerado com diferentes polpas
de frutas, tais como dacido ascOrbico e calcio, estudando também o
potencial como ligante.

e Construcao de um sistema de reciclo de finos durante a granulagdo em

leito fluidizado.
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