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RESUMO

A produclio de compostos orgdnicos a partir da fermentagio
do permeade de soro de queljo tem sido apontada como um melo
tecnologicamente viidvel de reciclagem deste rejelito industrial,
nfce 84 pela redugBo da carga poluidora ambiéntal coms pela
diminui¢co dos custos de oblteng3o de certos produtos. Dentre os
varios produtos orginicos destaca-se o &cide lético, matdria-prima
importante em diveros ramos da indlGsiria e cuja aplicabilidade se
extende até a produgfic de resinas acrilicas.

Com o objstive de contribuir para o sstudo da purificagio
do scido latico presente no meio fermentado, empregande a extragBo
l{quide-liquide, um extrator tipe RDC (Rotating Disc Contactors
foi construideo visande obler dados de eficiéncia do processoe a
partir do sistema Agua-écide latico-alcool iscamilico. Devide A
sua censtrucfc simples que preporeiona flexibilidade de manutengie
e operagico tem sidoe amplamente difundido.

Foram realizados experimentos para verificar a influéncia
da velocidade de rotagZo, numero de discos rotativos, area livre
de esceoamenta e relagfic solventesalimentaglic sobre a eficiéncia de
extragio.

Dois modelos matemdticos para correlacionar a oficidncia
do extragio f{oram testados., Ambos sHo baseades em propriedades

figsicas, geoméiricas » operacionals do sistema em gquestZoc.
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SUMMARY

The fermentation of whey permeate for production of
organic compounds has been suggested as an alternative to recycle
industrial waste streams concerning environmeni prolection as well
diminish production custs. Lactic acids is one of these producis
because of its large application in food, pharmaceutic and

choemistry industries,

Te study ithe lactic acid purification by solvent from
broth fermentation a Rotating Disc Contactor C(RDCY was bullt.

Experiments weore conducted to verify the influence of
number of rotating disc, geometrical shape and operating variables
Cflow rate, agitation speedd.

Two mathemalical models were tested Lo correlate
efficiency data. Both are based in physical, geomelric and

operational parameters the system.
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INTRODUCAG

O aproveitamento de residuos esta diretamente associado
com 3 viabilidade econdmica de seu emprego industirial e com a
reduslo da carga poluidora ambiental, guando sZo considerados o
altc volume processade e o© baixe custo destes rejeitos
industriais.

RPecente abordagem, relativa aos residucs provenientes da
indastria de alimentos, enfocando a guest8o dos el evados valores
da demanda bioguimica de oxigénio (DBO) e da demanda quimica de
oxigénio (DEO), enfatizam a necoessidade do adeqguado tratamento de
seus fluentes para a segua preservacio de ecossistema
{ Marwaha, 1888].

Dentre os residucs, considerados mais poluentes da
stualidade, pode~se citar o soro de quel jo, cuja produg3o vem
aumentando regularmente como resultado do  desenvolvimento da
ipndastria gueideira, Jja gque © consumo de gueljos apresenta uma
tendéncia de crescimento ascendenis [Ballesteros, 1889).

O soro & um subprodute do processamento do quedi jo, sendo
constituide da fase aquosa resultante da dessora do coAgulo a ser
transformado em queijo. Existem dois tipos de soro, o doce & ©
scido. No Brasil, a produgfo de soro @ constituida gquase gque
exclusivamente por soro doce.

Utilizande a ultrafiltag¥o para f{racionamento do soro
cbhtemos duas frag®es, o rstentato CsolueBo agquosa rica  em
proteinas) e © permeado (solugdico aquosa rica em lactosed.

A presenga de lactose @ sais minerais no permeado, faz



deste um meio de fermentagfo natural e, dentre as linhas de
pesquisa para o aproveitamento do permeado, wvia fermentagdo, =2
producfo de acido latico usando como substirato a lactose presente
no meio & uma alternativa viivel [Boyaval, 18881.

O &cido B-hidroxipropiénico ou acido latico & © centro de
um sistema gque converte uma grande variedade de matérias-primas em
um diversificado ndmero de produtos finals.

Pode ser facilmente obtido pela fermentaglo de varios
carboidratos, tais como hexoses de melagos, de milho, batata,
mandioca, cana de agicar, de leite, de scoro de quel jo e,
dependendo da disponibilidade, de petroleo, carvio ou gas natural.
' Os licores sulfiticos, resultantes deo processamento da indastria
de papel e celulose, s3o putra fonte de substrate para produgdo de
scido lAtico [Reid, 19481, Este Acido é produzido além disso por
métodos sintéticos, como por exemplo, a partir do acetaldeido e da
lactonitrila, wm subprodutc do processo de obtenglo da
acrilonitrila.

Encontrade sob diversas formas, emprega-se o de grau
técnico na neutralizac¥o da cal, na indastria téxtil e no
curtimente de couros. Os  tipos comestiveis s3o usados,
principalmente, como acidulanties sm diversos alimentos & bebidas.
O de grau purc ¢ um produto farmacéutico antigo. bemn conhecido e
usado.

0 Acido 1l&tico & também convertido em plasticos,
solventes =& em peguenas moléculas para as guais J& existe um
grande msrcado como por exemple © propileno glicol, o etanol e ©

acetaldeido sendo, atualmente, muito procurado come insume para a
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producio de resinas acrilicas.

Existe um mercado potencial para copolimeros de &cido
14tico, semelhantes aos termoplisticos, que s3o usados no setor de
embal agens biodegradavéis ou ainda na protese médica [Lipinsky,
19861, Apresentam como vantagens, a produg¥o a partir de uma fonte
renovivel @ a degradagf®c apds exposigio preolongada & umidade. For
jsso sua Laxa de biodegradag®o pode ser controlada ¢ assim o dcido
1stico torna-~se a base do uma familia de pelimeros, nBc poluentes,
que influenciam favoravelmente a qualidade de vida da populago.
Neste sentide, pode-se considerd-lo um produte guimico de enormes
potencialidades ainda n¥c exploradas.

A produg3o mundial estd proxima dos 80 milhZes de
quilogramas. Metade deste valor é devido A sintese quimica @ a
outra metade as vias fermentativas [Mohameda, 1887].

O &cido laticeo derivado da fermentagfo pode ser obtide,
dentre outros microrganismos, através daqueles pertencentes a
familia de lactobactili, que s¥o facilmente cultivados e
resistentes a4 contaminagSo por suportarem temperaturas mais
alevadas.

Somente a partir de 1830 passou a ser comercializade como
subproduto da fermentagie do soro, cuja composigico estid em torno
do B% em lactose, 0,68% de proteinas, 0,8% de lipidecs e 0,48% de
sais minerais, sende que aproximadamente 1% da lactose prosente
j& fol convertida em deido latico durante a fabricagfo do quel jo.
Maior guantidade do produto pode ser obtida pela fermentagdo desta
lactose residual. Apenas nos EUA, cerca de 930 milhBles de

quilogramas de soroc seco S30 produzidos anualmente a partir da

2



fabricacZc de queijos e caselna; deste total 480 mihBes de
quilogramas s3o desperdigadoes.

A existéncia dos grupos carboxil e hidroxil na ssiruturs
do Acido latico permite que ele seja diretamente convertido em
pelidésteres. Sende uma das menores moléculas que apresentam
atividade otica, & facilmente produzido na forma D+, LL-2 ou em
mistura racémica, aldém do que as propriedades fisicas © quimicas
de seus polimeros e derivados s¥o dependentes do isémerc oStico em
guestEo.

Apesar de apresentar todas estas vantagens, tem um baixo
prege de venda ($ 2,2-4g> e uma salda menor que 23 milhlles de
quilogramas por ano nos BUA. Este contraste & explicado pele fato
da separagio do Acido 1atice obtido por fermentagdo ser dificil,
dos grupos hidroxil e carboxil nZo serem primirios e da complexa
conversfo do grupo hidroxil em um grupe funcional olefinico.
Acsim, os beneficios da comercializag®o do produto ficam,- em
parte, condicieonados a uma otimizagZc nos custos de sua oblengio
onde a purificagZo & um dos itens gue mals oneram © Pprocesso.
Torna-se necessario desenvolver processos fermentativos que
produzam solugles de sAcido latico relativamente puras @ pesqul sar
novas tecnologias para a sua purificag3o, especialmente a extragio
por solventes, pois  métodos tradicionais e, entre estes, aqueles
que envolvem a destilagic a vapor., &4 vacuo ou precipitag®o de sais
de lactato devem ser substituidos por processos mals gficientes @
altrativos.

Combinando a destilaglo com a desidratagBo sZo obltidos

lactatos para produgdo de poliésieres. Alternativamente, uma
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solucHo de dcide latico em solvente n8o aquoso integrada com uma
reacic de esterificagio produz ésteres de lactabo volatels. Estes
podem ser, posteriormente, purificados por uma redestilag®c ou, em
alguns casos, por cristalizagZo. Além da destilagio a vacuoc ou a
vapor sob pressio e da extragio, outras técnicas de separagio
ptilizande membranas Ccomo OSIOS@ FEVersa, ultrafiltragio e
gletrodidlise tém sido propostos.

Destes processos a extrago liquido-liquido parsce ser a
mais recomendavel, por permitir a obtenglic de um produto com grau
de pureza elevado. Esta operagBo unitaria @&, normal mente,
empregada na recuperagio de produtos termicamente sensiveis, onde
a destilag¥o poderia provocar degradagfes. Mas, a viabilidade
econdmica dos processos Jue empregan a extragfo liguido-liquide &
fortemente influenciada pelos custos do equipamentoc pelos custos
de recuperagio do solvente, ji que a otapa de extragio sm si n3c
exige malor CoOnsSUNS energéticeo. Apesar dos avangos al cangados
nestes dlitimos anos, a literatura ainda & escasssa Do gque Se rafare.
a dados de projeto do egquipamento, dados de squilibric de fases e
estudos de transferdncia de massa, fazendo-se necessario malor
esforgo no sentido de ampliar os conhecimentos existentes.

Entre os eguipamentos que trabalham  com miltiplos
estigios e em coniracorrente o BRDC C(Rotating Disc Contaclord
tornou~se uma alternativa tecnologicamente atrativa, gquando
comparada com outros equipamentos convencionais de separaqﬁo
ligquido~liquido. Dentre outras vantagens, © aumento do grau de
dispers3o e da eficiéncia de uma determinada separagio devidos a

agitagZo mecinica imposta aocs discos podem ser observados,
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Na purificagdo do &cido latico, presente no mosto
fermentado do permeado do soro, a coluna de discos rotativos pode
ser usada. Poreira [1988]1 sugere a neutralizagdo do meio
fermentado com hidréxido de calcio durante a fermentag8o, uma
acidificacfo com Acido cloridrice, uma concentragdo e a extragio

do scido latico residual com alcool iscamilico.
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1. REVISAQ BIBLICGRAFICA

1.4. ACIDO LATICO

O Acideo latico CCHE—CHOH*C()OHD. também denominado acido
2-hidroxipropifnico, estd entre os mais antigos &4cidos orgénicos
conhecidos, sendo, provavelmente, um dos mais abundantes na
natureza, Teve sua estrutura isclada em 1780, pelo farmacéultico
Schelle, que provou ser este o principal constituinte do leite
Acidoe, Blandeau, em 1847, separou—c como  um  produto de
'fermerrbac;ﬁo. A partir de 1881, passou a ter significativa produgdo
industrial, por sintese, nos Estados Unidos [Holten, 1871].

£ corrosivo, necessitando de cuidados especials guando da
sua produgfo, purifi cagHo e manipulagZo.

As dificuldades encontradas para diferencisé-lec de oulros
scidos organicos, bem como aquelas relacicnadas com a obtengo de
um material relativamente puro, acrescenta-se o fato do &cido
latico pessulr uma dupla natureza, de &lcool & de &cido. Estes
aspectos dificultam seu estudo, © que ¢ agravado pela ©SCassa
1iteratura referente & descrig3o de métodos para sua separagio.

£ miscivel com &gua em todas as proporgBes, LEo bem
gquantoc com varios sol ventes organicos, sendo comercializado tanto
na forma cristalina quanto em solugBes aquosas, nNos sgus diversos
graus, bruto CESH~24%D para fins farmacéuticos C78% e 85X -
grau USP) e para fins comestiveis ( B0% e BOXI.

Para solucBes aguosas de &cido latico, a densidads varia,

aproximadamente, de maneira linear com a concentragdo e com a



temperatura; Jj&, a viscosidade, aumenta rapidamente com © aumsntio
da _ concentraciic e diminui abruptamente com o aumento da
temperatura [Troupe, 188511. Com relag¥o ao indice de refragl3o,
observou-se peguena influéncia da temperatura e wuma wvariag8o

linear com a concentragio,

1.1.1. METODOS DE OBTENGAQ DO ACIDO LATICO

O &cido latico pode ser produzido tanto pela sintese
guimica gquanto pela fermentag¥co latica. No Brasil e nos palses
suropeus, ¢ obtido, principalmente, por meico dos processes
fermentativos; nos EUA, a sintese quimicé. & a responsavel por

grande parte da sua produgio.
1.1.1.1. OBTENQAO POR SINTESE QUIMICA

A lactonitrila, um subproduto do processamentoc da
acrilonitrila, & a base para a produgfo de acido latico sintétice.
A hidrolise acida da lactonitrila gera o &cido latice em grau
bruto, sais de amdnia e uma mistwa de Aacidos manoméricos e
poliésteres lineares. O material € separado em uma coluna de troca
idnica, refinade com carvEe ative e depois diluide para as
concentragBes desejadas.

Prepara-se, também, através da degradag¥o alcalina de
hexoses a pressfo atmosférica, com rendimento em torno de D0%, ou
com maiores rendimentos alravés da reag3o pressurizads [Peckham,

19441,



1.1.1.2. OBTENCRO POR VIA FERMENTATIVA

A partir de substratos como licores sulfiticos, melagos,
ou qualquer outro material que contenha carboidratos passiveis de
fermentacfo, as bactérias laticas podem produzir o 4cido latico. 0
permeado do  soro de queijo & um meio recomendado para  a
fermentacio, devido ao seu baixo custc, ao seu grande volume @ 2
suz constituiglo natwural.

Dentre as vias de aproveitamento do permeado, in natura,
a produg®o de aromatizantes, de farmacos, de lactose,
glucogal aclosidase e simulacZo de leites maternos sHo correntes.
Quando utilizado coma melio f‘ermentativﬁ. dependendo do indculo,
leva a compostos. tais como, etancl, metanol, antibidticos,
esterdides, polimeros, scidos orglnicos, etc [Ballesteros, 18831,

A conversio do permeado em acido latico, por fermentag¥o,
tem uma maior Jjustificativa econdmica de que sua conversdo en
etanol, pois as bactérias laticas, homofermentativas, nZco produzem
diéxide de carbono a partir do substrato, levando a um melhor
aproveitamento das hewoses presentes noe meio fermentativeo.
Rendimentos proximos de 1,08 grama de #fcide latico por grama de
jactose podem ser obtidos, engquants que para O gtancl somente
metade deste valeor & atingido f Mohamedda, 19871.

Para inoculag¥c do meio procedente do soro enprega-$e,
normalmente, o Laoctobacillus Dbulgaricus, ja no caso da
matéria-prima ser © agucar do milhe ou os licores sulfiticos, as

culturas s%Eo o Lactiobactllus delb_ruechii e o Loctobacillus



pentosas, respectivamente.

Conziderando a fermentacio do permeade, as condigles de
trabalhe, rescomendadas por Smith e Cox (1877}, para o pH e a
temperatura est3o entre 5,60 * 0,08 e 48,0°c * o0,8°C,
respectivamente, sendo conveniente adicionar extrato de levedura
ap meio, enriguecendo-c¢, € assim aumentar a produti?idade da

cultura.,

1.1.2 PROCESSOS DE PURIFICAGAO DO ACIDO LATICO

A complexidade encontrada para purificag¥o do &cido
jatico &, em grande parte, responsavel pelo alto custo deste
produto, guando comparada as despesas obtidas com a aquisi¢iEo dos
actcares fermentecivels € dquelas advindas da produgloc do Acido
latico (Smith, 19771

A purificag¥o do Acido latico & diffcil devido a sua
baixa press3c de vapor, Sua tendéncia a auto-esterificaglo e 2
presenga de impurezas, sals orginicos e agucares nio fermentados,
em solucio [Filachione, 18481.

£ possivel recuperar o scide latico, convertendo-o em
lactato de c&lcio, depois em lactato de metila e purificande o
éster metilico pela destilagio seguida por hidrélise
{Smith, 19391,

Pode-se ompregar também:

a) a precipitag®e quimica, atraves da cristalizagBeo de
lactatos (de célcio, de zinco, anilinal, onde & remogio das

impurezas & feita por agentes oxidantes como hipocloritos,
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cromatos, ozénio, permanganatos, dcide nitrico, péroxidos e
cloretos [Montgomery, 18531}

b) a destilacBo do aAcido livre ou de seus ésteres, 4 vacuo ou
4 wvapor sob pressfo {(Filachione, 184633

£} a osmose reversa (Smith, 18771, resinas de troca i0nica
[Smith, 18481, gletrodislise {Pringent, 19841 a &
ultrafiltragio.

d) a extrag¥o por solvente [Ratchford, 1951 ;: Bailey,1887).

1.1.2.1. SEPARACAO POR EXTRAGAOD LIQUIDO-LIQUIDO

Com relac¥e & separagfo do &cido latico obtide por
fermentacfo, VArios processos usando a extragdo tem sido
propostos, como peor exenmplo a acidificagio = posterior extragio do
mosto fermentado Reid [1948). Foram testados BO solventes para a
purificagfc do acide latico resul tante da fermentagio dos licores
gulfiticos,

Patchford (19811, sugere a neutralizagHo do Acido latico
com uma amina terci&ria seguida da extragio liquida., com um
colvente orginico contendo também uma peguena gquantidade da amina
terciaria. Esta também & a técnica usada por Bailey (12871,

JA em 1058, Weiser escelhe entre varios solventes o
slcoal iscamilico como sende o melhor para a extragfo do acido
i1itico presente nas solugfles grau bruto. Sugere para a recuperagdo
de =olvente e, conseguentemente do produte, tanioc a destilagio a
vapor quanto a extracfo inversa.

Apesar de levar a obtengSo de um composto com grau de

i1



pureza elevado, pouco sSe sabe sobre a wextrag@o ligquido-liguido
asgqciada a um processo de produgBo de scido latico em um ssguUema

continuo.

1.2, EXTRACRO LIQUIDO-LIQUIDO

Para solucicnar o problema de separagdo dos component.es
de uma mistura homogénea, tem-se varios m&todos, onde a opgdo &
limitada pelas caracteristicas fisicas e gquimicas dos reagaﬁtes a
cgrem manuseados, pelos custos de operagfc do processo de
separag¥o @ pelas condi f;Eﬁas disponiveis para a impl antagio do
' processe escolhido.

Dentre os principais métodos de separagfo, adotados
industrialmente, destacam-se a destilagdo @ a extragio
1tquido-liquido; sendo a altima usada para separar os componentes
de uma solucgZsc liguida por meioc da introdug8o de uma nova
substancia, © solvente, insoldvel éu parcialmente soldvel com a
primeira, tomando por base a distribig¢Bo do soluto entre as duas

fases e a miscibilidade parcial dos liguidos,.

1.2.1 CAMPOS DE APLICAGAC DA EXTRACXO POR SOLVENTE

Embora aplicada, com sucesso, ha muito tempo em escala de
taboratério, a nivel industrial, sua utilizag8o inicicou-se em
meados do sécule XX, quando se procurava um método gque resolvesse
o problema da remogic de hidrocarbonetos arcmaticos do querosene.

Atualmente, 2 extragioc & empregada nos cascos onde a destilagdo ou

iz



outro métodeo de separaglc seja anti-econdmico ou invidvel, como
nos casos em que oS componentes sXo relativamente nEic volitels,
tém baixa volatilidade relativa, s3o sensivels a tLtemperatura
requerida para separac¢3c, formam azedtropo ou Lém ponte  de
ebulig¥o préximos, onde a separaglc por cristalizagZo tem alto
custo ou casos om gue © componente desejado estd diluide na

solugFo.

1.2.2 EQUIPAMENTOS USADOS INDUSTRIALMENTE

Para a extragZo existem duas classes principais de
- equipamentos:

&) equipamentos em stapa Unica, que produzem um estigio de contato
em uma unidade. Nestes egquipamentos a extragBo ocorre gquando as
fases Se misturam. Apds permanecerem em contato, o©s liguidos,
inscléveis ou parcialmente soliveis, decantam e s3c separ ados.

Para aumentar a eficiéncia pode—se usar etapas enm cazscata ou em

contracorrente.

b3 equipamentos de etapas miltiplas, nos quais se pode incorporar
o equivalente a varias estigios em uma UGnica unidade do mesmo.
Tendo-se um slevado coeficiente de distribuig¢Bo, o uso da
operagio em batelada apresenta vantagens, pois poucas unidades
efetuam a separagio em um tempo suficientemente curto, Mo entanto,
para baixcos coeficientes de distribuigio, come na maioria dos

casos, a extragio continua ¢ a mais indicada [Bewick, 18481,
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1.2.2.1. EQUIPAMENTOS DE CONTATO CONTINUO

Em tals equipamentos, o escoamento em contracorrente &
obtido através da diferenga de densidade deos liquidos. Caso a
forga da gravidade seja a forga molriz do movimento, o liguido
leve entra pelo fundo e o pesade pelo topo, adguirinde o extrator
a aparédncia de uma torre vertical. Outra maneira de conduzir o
escoamento & através de uma répida rotagdec no agitador, gue gera
Uma grande forga centrifuga, levando a um escoamento
contracorrente radial em relagfc ap eixo de rotagZoe do agitador.

S30 varias as caracteristicas do extrator, am
contracorrente, gque tém uma importante relaglo com seu projeto e
desempenhs, Se para um dos liguidos uma condi¢gBo de vazdo &
estabelecida, a condigfio maxima de vazio do outro & dependente da
diferenga de densidade dos dois liquidos; caso este limite seja
excedido © extrator rejeitarid uma das fases, caracterizando a
inundacfo. As estruturas internas do extrator, como o recheic e os
agitadores meclnicos, diminuem as velocidades nas quais a
inundacio & atingida.

As taxas de extragio s%¥c severamente reduzidas quando
ceorre © 2 'backmixing' ou mistura axial (fase dispersa arrastada
pela fase continuad, o qual diminui o gradisnte de concentragio
ent.re as duas fases e portanto a transferéncia de massa, que &
dependente da concentragio dos liquidos., O ‘*hbackmixing’ =se da
quandeo, dentro do extrator, bolsas de liquido s¥o misturadas & a
fase dispersa ¢ arrastada pela continua, escoando em senlido

oposte a0 que seria esperado. Nestle caso as concentragBes de
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soluto ac longe do extrator nEe variam como desejado.  Ho
'ba;kflow'. a fase continua & arrastada pela fase dispersa.
Exemplificando, o seguintes tipos de equi pamentos podem
ser citados:
- Coluna spray,
- Coluna de recheio;
- Colunas de pratos perfurados;
- Extratores centrifugos;
- Colunas com agitagio meclnica.
Para siztemas com elevadas tensSex superficiais, as
enlunas com agitag8o meclnica s3o as maiz indicadas, pols a
agitag3ic melhora a dispers¥o, gerande maiores taxas de
transferéncia de MASESE. Mas, atualmente, sEo usados
indistintamente na indastria, tante para sistemas com alta quanto
baixa tensico interfacial, devide & elevada eficiéncia @
flexibilidade obtidas, onde a sficiéncia & fungle da geometria da
unidade, da poténcia do agitador e das propriedades fisicas do

zsistema.

1,2.3. EQUILIBRIO DE FASES

Ho projeto de ext.ratores sZo necessarios dados
guantitativos de propriedades parciais no equilibrio. Estes,
quando possivel, s3o baseados em valores experimentais para a
mistura, has mesmas condig¢Bes de temperatura, pressic @ comnposigfo
do trabalho a nivel industrial.

Apesar de sua importancia pratica, o egquilibrio
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liquido-ligquide n¥o tem recebido tanta atenglo guanto © eguilibrio
liqgido—vapor, pois:

a) a correlagfe de dados de equilibric liquido-liquido, de um
ponte de vista numérico, ¢ mais dificil do que para o equilibrio
liguido-vapor;

b)Y os efeitos de temperatura s3o mais pronunciadeos para o
equilibrio liquido-liquido do gue para © equilibrioc liquido-—vapor;

¢ em termos econdmicos, a destilag®o tem maior importéncia
industrial do gue a exirago.

£ rconhecida a maior dificuldade para predizer as
propriedades parciais, em relagdo & cutras propriedades
encontradas no desenvolvimento de extratores. Deve-se considerar
que para a determinagBo das propriedades parciais, os dados sio
derivados em relagfc a composigfic e a diferenciagdo provoca uma
perda elevada de sensibilidade [Sorensen, 1e7al.

Apesar dos avangos nos Gltimos tempos, oS dados de
equilibric, disponiveis na literatura, ainda s8o incompletos,
havendo a necessidade de reduzi-los = correlacionad~los
possibilitande melhores interpolagfes e extrapol agles.

0O tratamente termodinimice do eguilibric de fases
multicomponente, introduzido por Gibbs, € baseado no conceito de
potencial guimico. Duas fases estio em equilibric termodinamico
gquando existe a igualdade de pressXo, temperatura e de potencial
quimico para cada componente presente em ambas as fases.
{Prausnitz, 188GJ.

Como o potencial quimico & uma gquantidade destituida de

sentido fisiceo direto, Lewis introduziu a fugacidade, uma pressdo
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ternodindmdca, gue fornece melhores possibilidades de uso no
cél;ulo do egquilibric de fases.

Sende a condigBo de equilibrie, para um sistema
liguide-liguide, descrita pela igualdade da fugacidade entre as

fagses,

ff = ff C1d

ou, adotande—se a mesma fugacidade padri3io para as duas fases:
o ?
< yixi) ( ?i,xi.} 23

ende:

f & a fugacidade, MT *L7Y;

7 & o cosficiente de atividade;
% & a fragfoc molar do componente;

o v 2 s8e as fases liquidas;

i & o components.

Para descrever ¢ equilibrio de fases tem-se trés opgles:
a) modelos para o excesso de energia de Gibbs, como as
equagles de Van Laar, Redlich-Kister e Black ou os modelos de
composicEo local que envolvem as equagles NRTL, UNIQUAC e de
Wilson modificada, que tém se mostrado superior aos outros por
correlacionarem dados de equilibrio ternmario, juntamente com dados
binadrios, com maior precisfo & por predizerem mais adequadamente

diagramas de fases ternarios a partir de dados bindrios;
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b2 equacties de estade, onde o coeficiente de alividade ¢

relacionado com as propriedades P~-V-T da mistura;

<) métodos de contribuigio de grupo, como UNIFAC & ASOG, que
apresentam bons resultados quando os parametros de iteraglio de
grups s8c baseados em dados de equilibrio liquido-ligquido.

Um modelo matembtico, baseado preferencialmenie en
censiderac@®es moleculares, fornecerd um método conveniente de
expressar o excesso de energia de Gibbs, GE. como uma fung3o da
fracfo molar, x Desta fungfo, um coeficiente de atividade
indi vidual. ¥.» Ppara o componente i pode ser calculado de GK,
usando a expressio:

an oo
1

RT lnyi = [ £

&n ]'r a1
i T
onde:

n & o numere de moles, n = Ej n;

i J

= e ~
*, Cn_‘ nt) :

R & a constante universal dos gases, Kcal gmcl_i K“;

T & a temperatura absoluta do sistema, em Kelwving
P & a pressfic do sistema, bar;
¢® & o excesso de energia de Gibbs, Kcal gmml“i;

Os parametros desta equagSo podem ser calculados de
dados experimentails binarios e ternarios, onde as fonles de dados
binAdrics possivels s3o:

2} dados de equilibrio liquido-vapor & temperatura constante

CP,y, %D,
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b} dados de equilibrie liquideo-vapor 3& pressio constante
CT,y vy, xwD

c) dados de pressfo total 3 temperatura constante (P,x ou yJ;

d) dados no ponte de bolha (ou de orvalhol a pressdco constante
{T,m ovg ¥

@) dados de solubilidade mitua;

2 dados do ponto azeotrépico;

g3 coeficiente de atividade & diluigfo infinita.

Guando n8oc existem valores experimentais disponiveis, o
coeficiente de atividade pode zer estimado usando o método UNIFAC
{Fredenslund, 18773]. Mas para problemas reais de esngenharia &,
frequentemente, necessario oblé-los experimentalmente.

Como a sensibilidade das grandezas experimentais,
normalmente, & baixa, € importante reduzir cuidadosamente os dados
disponiveis, usando um mélodo estalisco adequado e um convenliente
modelo para o excesso da energia de Gibbs, contendo um minimo de

parfmetros binarios.

A exisiéncia de poucos dados, justifica o uso de trés
parametros bindrios, no méximo. No entanto, para caculos de

engenharia, & desejivel usar modelos de dolis parmetros.

1.2.3.1. SISTEKAR TERNARIOS

Sorensen [197091, classifica os sistemas Lernérios em
diversos tipos e fornece a fregquéncia com que cada um aparece na

literatura. Os tipos I e 1I sfo mais comuns, com 709% e 20% de
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froquéncia, respectivamente. Os sistemas do tipo 1 sSo aqueles om
qua‘som@nte um par bindrico é parcialmente miscivel ¢ os do tipo II
s¥o agueles nos quals dois pares binidrios s3o parcialmente
misci{vels.

Para sistemas do tipo II, © equilibrio liquido-liguido
pode ser predito, razoavelmente bem, de dados binarios. Para
sistemas do tipo I, calculos fidedignos s3o mais dificeis de obter
a partir somente de dados binarios [Joy, 1882].

& predigo, quantitativa, de sistemas do tipo I @
possivel , desde que:

ad) dados isotérmicos de equilibrio liguideo-vapor, confiaveis,
sejam usados para os dois pares miscivels;

b} um modelo adequada seja escolhido para representar o
excesso de energia de Gibbs, para cada constituinte binario;

e) dados de solubilidade mOtua sejam usados para o par
parcialmente miscivel.

Mas na determinac¥e dos parametros binarios do modelo é
insuficiente trabalhar-se unicamente com dados binarios. Em muites
casos; uma representagfo satisfatdria s® pode ser cobilida com a
inclus8o, no conjunto de dados, de uma peguena quantidade de
grandezas ternarias. £ comum © uso das linhas de amarrag3oc na
determinac¥e dos parimetros binirios o&timos, pois estas =30 as
grandezas gque maior facilidade apresentam para determinagio
sxperimental [ Anderson, 1878].

Mzlhores predig¢Bes ternirias sZoc obtidas gquands os dois
liquidos, parcialmente misciveis, &m pequena solubilidade matua

enire si, isto &, guando a mistura tem uma ampla regifc de duas
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fases,
A representagdo dos dados de equilibrio para a mistura
dgua~icido l&tico-~Alcool iscamilico pode ser observada na

figura 1. Estes dados encontram-se tabelados no anexo
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CAPETULO 2

DESCRICXO DO TRABALHO EXPERIEMNTAL



2. DESCRICAD DO TRABALHO EXPERIMEMTAL

2.1. INTRODUGAO

Neste capituleo ser3o apresentados itens rslacionados com
a escolha do solvente orginico, o detalhamento do equipamento
construideo e a sua operagio.

A sistema&tica enpregada para a realizagEo dos
experimentos e os métodos de anilise das amostras também

encontram-se incluldos no presente capitulo.

2. 2. ESCOLHA DO SOLVENTE

Ao escolher um solvente para o processo de extragdo
liquido-liquido, diversos fatores devem ser considerados. Eles sBo
geralmente conflitantes, e muito raramenie em um inico composto
serfo encontrados todas as caracteristicas dessjaveis. Desta
maneira, & conveniente estabelecer priocridades e a definigio do
solvente deve ser feita segundoe critérics quanto a4 importincia
relativa dos varios fatores considerados.

Estes fatores podem ser divididos em Lrés grupos:

a) agueles gue caracterizam a separagfio, come a solubilidade,
coeficiente de distribulg¢lo e seletividade;

b)Y os que s%c importantes para o funcionamente do equi pamento,
come a viscosidade, densidade e tensiio interfacial;

c3 os econdmicos e 2 outros, come a recupsrag¥c do solvente,

corrosividade, toxidez, pressZo de vaper, ponto de fulgoer
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custos.

O solvente orgénico deve se caracierizar por uma alta
seletividade, alta capacidade de dissolver o soluto & por um alto
coeficiente de distribulg¢io. Mas, geralmente, alta seletividade
estA associada a um baixo coeficlente de distribuigdo, sendo
shservado também < contrario.

E sconselhivel que tenha também baiwxe viscosidade, o que
facilita sua dispersfo com a fase agquosa o minimiza o consume de
energia nhecessiric aocs processos de bombeamento e agitagio no
equipamento; gque seja imiscivel ou possua baixa solubilidade com a
dgua. £ desejavel que sesja quimicamente estavel a temperatura
ambiente, nBo tdxico e nem inflamivel.

Na selegHo dos solventes adequados para o sistema
dgua—~acido litico-agente extrator, & necessério a determinagio dos
coeficientes de distribuig¢io do #cido latico entire & agua e os
diversos solventes organicos. Dentre os proeblemas relacionados com
a purificagio do scido na fase extrate, a influéncia de impurezas
sobre os cosficientes de distribuigfio e a mnigragfio destas
impurezas para ¢ solvente estlo entre aqueles que mals influsnciam
a gscolha do solvente.

Em 1948, Reid, através da determinagio do coeficiente de
distribuic¥o do Acide litico pﬁro entre agua e cinguenta Lipos
diferentes de solventes, apresentou os melhores agentes extratores
como agueles pertencentes ac grupe dos Alcoeis, seguidos pelas
cetonas e ésteres. Os solventes usados n8c contisnham inpurszas
scidas e os ¢que apresentaram os malores coeficientes de

distribuigBce foram testades em diferentes temperaturas e
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concentrac@es de adcido na fase organica.

Ratchford, em [1951], cbservou que o solvente aumenta sua
capacidade de extragdoc quando uma amina tercidria é adicicnada ao
mesme. O =sisteoma solvente-—amina extral uma quantidade de acido
maior do gque a necessaria para neutralizar a amina. Oz sistemas
4lecool ~amina © cloroférmic-amina foram os que levaram a melhores
resultados.

Segundo Hegazi (19841, quando compostos contendo © grupo
carbonil sXo adiciocnados ao solvente a eficiéncia do processo
axtrativeo aumenta, pois as pontes de hidrogénio entre o deido
extraido @ © grupo carbonil estabilizam o Acido na fase orginica,

Bailey [1987]. especificamente para o© sistema Aagua—icido
jitico-sclvente, reafirma que a adi¢3o de aminas ao sol vente
aumenta a eficiéncia da extragfio, existindo um limite para t.al
ondes além deste a quantidade de amina adicionada ndo mals
influencia favoravelmente pcoeficiente de distribulgHo.

Weiser [1088] o Pereira et alii [19851, sugerem o &lcool
iscamilico como © solvente adeguade para o processo de purificagfc
do &cide laticeo, pelo fato deste deixsr a maloria das impurezas na
fase agquosa. Pereira [1888] testou a infludncia da adiglo de sals
sobre o comportamente do referide sistema, apds ter selecionado o
Alcool iscamilico, dentre vérios solventes, como o mais indicado
para o processc de extragio do 4dcido latico.

Com base nesta literatura, o solvente escolhido como
agente extrator para o desenvel vimento deste trabalhe experimental

foi o Alcosl isocamilico.
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2. 2.1, ALCOOL ISOAMILICO

O Adlcool isovamilico, dlcool isopentilico ou
Gemetil-1-butanol € o principal componente do &lec fisel o @
produzide pela destilag¥o do mesmoe. Tem ponto de ebuligfoc de
132°C, de congelamento de ~117,2°C, solubilidade em &gua. a 28°C,
igual a 2,87% em massa, tem ponto azeotrépic§ am Agua, a 25,18°¢,
com concentracXZo de 0,4% em massa. Indice de refraglo e densidade
relativa, a 18°C, de 1,40883 e O,81280, respectivaments,
Vigcosidade: 2,80 cp a 23,8°C e tons3o superficial: 23,8 dinasem a

20°C [Flick, 198%; Lange, 18801,

2.3, SISTEMA TERNARIO EXPERIMENTAL AGUA-ACIDO LATICO-ALCOOL

ISOAMILICO

O sistema ternirice escoelhido, para simular o processo
extrative da matriz fermentada de permeade de soro de queli jo. fol
composto de adgua-édcido latico-dlcool iscamilico, onde uma solugdo
aguosa de acido latico representou © meio fermentado & o© sleool
isoamilico foi o solvente usado experimental mente.

Inicialmente, tanto a fase pesada quanto a leve podem ser
escolhidas como fase dispersa. Algumas regras ajudam a decidir
qual delas selecionar:

al & melhor dispersar o liquido que tenha menor vazic, CASO A
relag¥o entre as varSes esteja distante da unidade;
b3 por guest@es econdmicas ou de seguranga & aconselhivel

dispersar o liquido mais caro ou © mais inflaAmavel ;
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e) as taxas de transferéncia de massa s3o maiores quando a
transferéncia ocorre da fase dispersa para a continua, mas
a area interfacial ¢ bem menor porque a coalescénclia entre
as gotas ¢ aumentada.

O solvente organiceo fol aquele escolhide como fase
dispersa devido a sua toxidez e por ter o© maior custo enire os
reagentes empregados.

A localizagBo do nivel da interface no topo, acima da
regific de extragfo, indica que © liquido alimentade pelo fundo & o
disperse. A localizag¥o deste nivel no fundo, abaixo da regifc de

extragfo, indica gque agquele alimentado pelo topo ¢ o dispsrso.

2. 4. EXTRATOR USADC EXPERIHMENTALMENTE

A wversZc original do RDC (Rotating Disc Contactord,
equipamento usade no irabalho experimental, fol inicialmente
desenvolvida por Reman, [1951], do Royal Dutch Shell Group, em
Amsterdam, durante o periodo 1248-1982, e desde enlBce tem sido
grandemente utilizada.

0O RDC pertence & classe de Llorres agitadas, onde a
dispers3c necessiria para produzir uma taxa de transferéncia de
massa elevada & obtida pelo fornecimento de energia mecAnica ao
=istema.

4 agitacio, nestes equipamentos, produz um Lipo de
circulacfo muito complexa. HA escoamento dos ligquidos devido as
suss diferentes densidades, ao fluxe radial Ccausade pela forga

centrifuga proxima ac eixe do motoerd e A& forga centripeta dos



liguidos na vizinbhanga da parede da coluna. Esta combinagZo de
movimentos resulta na geragdc de vortices toroidais ac longo da
coluna.

O grau de turbuldncia e o tamanho das gotas sZo ditados,
principalmente, pela velocidade de rotago dos discos. Mas,
elevadas velocidades podem originar a mistura axial, diminuindo a
eficiéneia do extrator. Sendo meio de controle do tamanho da gota,
a wveloclidade &, portanto, uma wariavel de significativa
importincia nos calculos de desempenho do extrator,

Grande parte das pesquisas, nas quais o RDO  ests
envol vido, relacionam-se com a determinagfo da transferéncia de
massa o capacidade do equipamento basaadas nas propriedades

figicas das fases o geometria do extrator.

2.4.1. DESCRIGCAOC DO EQUIPAMENTO

O RIX: original, consiste de um cilindro vaertical, no qual
andis internoes, atuando como chicanas, sSo instalados. Bstes andis
s¥e discos, com uma abertura central, colados na parede da coluna.
No centre dos compartimentos, distancia entre dois anéis
consecutivas, sf¥o introduzidos discos presos em um elwo central
ligado a um motor de velocidade varidvel. O difdmelre do disco @
menor do que o diSmetro do anel preso na coluna, facilitandoe assim
a construgfo e manutengio do equi pamento.

0O extrator construido para o degsenvolvimente deste
trabalho enconira-se representado nas figuras 2 e 3 e fol baseado

no modele modificado de Tambourgl 19801, Neste, o8 andis internos
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foram oliminados. Um dispersor fol adaptado no tops e oulro no
funde, com as duas alimentag@es, topo e fundo, sende introduzidas
acims ® abaixo do respectivo dispersor. Para anular o movinento
circular dos liquidos e garantlir a separagdo daz fases, duas Zonas
mortas, uma abaixo e outra acima da regifc de extragdo, fazem
parie do equl pamento. As alimentagBes sHo introduzidas
perpendicular & diregio do escoamente, A retirada de amostras da
fase refinade & feita no compartimento inferior a a da fase
extrata, na saida desta corrente.

A coluna fol construida, inicialmente, em acrilico, Mas,
os reagentes atacaram a camada de revestimento internco do
'acrilico. Psta reagfo ¢ lenta, pois nos testes inilciais, para
escolha do material, esta degradag¥o nBo foi observada. Nos testes
preliminares, peJquenas chapas de acrilicce e PVC foram delxadas
mergulhadas em 4lcool iscamilice e Acide latice puros e enm
misturas de adgua—édcido latice em concentracBes que wvariaram entre
182 » BY em massa, durante uma sSemana. NEo foi verificado o ataque
em qualguer dos materiais. Optou-se, entfo, pelo acrilico por este
possibilitar © acompanhamento visual do processo.

Apds varios testes experimentais, manchas esbrangulicadas
e regiles trincadas surgiram, indicande a existéncia de um
processe corresive. Deste fate conclui-se que o material gque
melhor se adeguada para construgdo da coluna ¢ o wvidro, por n3o
incorrer em problemas de degradagio, Com dimensBes iguals ao
equipamento de acrilico, fol construida uma nova coluna em vidro.

Os diAmetros interne da coluna, externo dos discos e das

esntradas e salidas das correntes alimentadas e retiradas foram e
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&1 mm, 47 mm e 4 mm, respectivamente.

Os discoes, de PV, n3o foram atacados pela mistura
térnaria, Nestes, foram feitos furos de 3 mm de diametro para
discos com B% de area livre e para os distribuidores e de 8 mm
para discos com 40% e B0% de area livre.

Os discos, presos em um eixo de ago inox rosgueado de
4,7 mm, e separados por tubos lisos de 20 mm de altura e B mm de
diametro, eram ligados a um agitader, Fisaton modelo 712, atraves
do qual controlava-se a velocidade de rotagZo. Exsta era
confirmada, durante o experimento, por meic de um tacdmeiro
egtrobogcépio Takotron. B conveniente gque a superficie sob a a
fita refletora seja fosca, prelo fosco de preferéncia, para gue a
medida n3o seja alterada.

Os liguidos, solvente e alimentagBo (soluglo Agua-bcido
1aticed, armazenados em tanques de PVQ, eram bosbeados para a
col una através de bombas peristaliicas Cole-Parmer serie
430045030046, A concentragfo da alimentagdo, percentual de acido
1atico em massa, era previamente fixada.

Os reagentes empregados nos experimentos foram © acido
14tico, em grau para andlise e © dlecocl iscamilico comercial,
ambos da Reagen., Os teores de acido e de agua no Alcool
isoamilico, foram determi nados por med o de LtitulagBes
potenciométrica e por Karl Fischer. Em todos os casos o &lcool
iscamilico apresentou baixo teor de acido L0,2%, em massad) e de
Agua C0,8%, em massad.

Para controle do nivel da interface no Lopo, um

dispositivoe, tLipe siffo, com duas saidas @ preso a uma haste,
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ligade & corrente final do refinade foi usado (veja-se a
figura 4). O pesicionamento do recipiente em uma altura fixa, para
cada experimento, mantinha o nivel estacionario,

O refinade e o extrato eram coletados em erlenmeyer cler

1000 ml.

2. 4.2, OPERAGAO DO EQUIPAMENTO

Para preenchimento da <oluna, dave-sa inicialm&énta
carroegar btoda a coluna com 2 alimentacglo (fase continual, até uma
altura, na regifio de geparagBo no topo, onde saeja possivel manter
" um sele ou camada de fase dispersa acima da fase continua
¢ aproximadamente & cm abaiwe da saida do extratol, o gue garante a
formag¥o do nivel da interface. Com a vazio de alimentagioc e
velocidade de agita¢fo mantidas no valer desejadeo, a coluna
recebe, gradativamente, a fase dispersa até a vazdo reguerida. S3Eo
abertas as saifidas de extrato ® refinade o, sendo o nivel do selo
alcangado, regula-se a posigfo do controlador de nivel para a
altura pré—determinada. Caso a fase dispersa entre pelo topo, ©
nivel deve ser mantido no funde & o procedimento ¢ semelhante ao
acima expostio.

0 tempo necessirio para © extrator entirar em regime,
depols da interface ter-se ostabilizado no nivel desejado, foi
determinadc a partir de tomadas de amostras, em intervalos
regulares de dez mimutos, durante uma hora, em um axpar inento
tipico. Como se observa pela figura 4, este tempo foi mais do que

guficiente para o regime estacionario ser atingido. A figura B
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refere—se 2 velocidade de rotacBieo de 120 rpm, mas © Lompo de
10 minutos para que o regime fosse atingide pode tLambém ser
confirmado para toda a faixa de velocidade estudada. Pode-se ver
qus a varlag¥o da concentracio de &cidoe no refinado & poguena
quando comparada com a variagfe no extrato, isto & o resultado, em
parte, do tamanho reduzido da zona de exiragSo gue possibilita
somente a recuperag¥o de parcela do acido latico presente na
alimentaclo @ Lambém reflete a relagdo solventesalimentagio
erpregada.

As amostiras de refinada foram coletadas do compartimento
inferior, com seringas descartivels de 3ml, assim como as amostras

do extrato, gque foram retiradas no fim de sua corrente de saida.

5.3, 3. DESCRIGCRO DOS EXPERIMENTO

Poram realizados experimentos onde variou-se a velocidade
de rotagfo dos discos, a razio solventesalimentagfc, a Area livre
de escoamento nos discos @ © . seud namero., As velocidades de rotagio
e o numero de discos testados foram de 6%, 80, 140, 180 e 2T0 rpm
=Y quatro =) seis discos, respectivamente. As rel agfes
sol ventesalimentacgXo, em volume, foram de 0,5:1. 1:1 e 1,6:1, com
sreas livres de escoamento de 8, 40 e ©60X. Na tabela .i
eneontram-se detalhadas as conbinagBes das grandezas operacionals
{relagio sol ventesalimentagiio e wvel ocidade de rotagBol e
geométricas (nGmero de discos e 4&rea livre de escoamentod

testadas.

Fixes o nimero de disces, a srea livre de escoamento e a
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relac¥o solventersalimentagdo, realizaram-se experimentos com as
varias veleocidades de rotagfio escolhidas. Em um experimento
tipico, depois de alingide o estado estaciconaric {10 minutosd,
media~-se © indice de refragfc do extrateo e do refinado. Apds
5 minutos, eo;etavammse amostras para determinagio da quantidade
A Acido latico do extrato a refinado por titulagfo
petenciom&trica, com nova medida do indice de refragBo. Caso este

nZ%e se repetisse esperava-se um tempo maior para terminar o

expear imento.
Tabela 1. Conjunto de varidveis testadas experimentalmente.
Area livre de escoamento
wvolocl dade 55 5% &65
da agitagZo gat-salim aolsalim selrsalim
Crpmd o,5:4) 4:4| 4,5:400,5:2) a:5}s,5:410, 54} 42412.,5:4
4d 4d
655 &d &d Bd Bd 8d &d Bd &d Bd
4d - 4ci
a0 B5d ad Bd Bd Bd &d Sd Bd 6&d
4d 4
140 Eict Bd Bd ad St Sd Bd
&d 5d
44 4o
280 Sd 6d S5d Bd &d &d Sid ad B8d

solsalim correponde & relagio sol ventesalimentagdo;
&d refere—-se a geometria com seis discos;
4d refereo-se a geomeiria com quatro discos;

Ao términoe de cada experimento, foi faito o seguinte



balange de massa para o écido laticos

FXf + SYw = Vrky + VaYe CAD

onde:

F & a vazZo de alimentagBo, Kg-min;

S & a vazSo de solvente, Kg-min;

Vr & & vaz3o de refinado, Kg min;

Ve & a vaz¥o de extrate, Kgosming

%r & frac3o missica de acido l&ticeo na alimentaglo;

¥r & fracfo missica de Acido latice no refinado;

Y& & fracio méssica de &cido latico no sol vente;

Yo & fr%qﬁo missica de Acido litico no extrato,

sendo que inicialmente eram conhecides F, X, S e Y¥Ys, pois as
vazBes de alimentag¥o & de zolvente eram previamente fixadas, bem
como Suas respectivas composigles. Xr e Yo eram determinados para
cada experimento por titul agfo potenciométrica.

O refinade e extrato eram recolhidos em erlenmeyer depols
de estabelecido o regime estacionirio; apédés o fim do experimento
determinava-se o peso das correntes por meio de balanga Daytlon.
fete valor era dividide pelo tempo total da experiéncia
quantificando as vazBes das correntes em questZo.

Casoe um errce maior que 10% fosse obtido entre a massa de
scido lAtico de entrada e a de salda, repetia-se © experimento.

Deve-se ressaltar que qualguer perturbagfo externa,
principalmente a retirada de amostras, provocava oscil aclies do

nivel da interface. Por jsto o controle de nivel era folto em uma
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faixa de, aproximadamente, 28 mm de altura.

2.4, METODOS DE ANALISE DAS AMOSTRAS

Para controle do experimento, ol usado durante sua
realizacZo © indice de refraglo. Uma curva de calibrag@c foi
eonstruida nas mesmas condigBes do experimento €20 + 2°C e pressSo
atmosféricad, como mostrade no anexce Al Para a determinagBe da
conceniragio das amostras finads, métodos mais sensiveis foram
empregados.

A& titulagBo potenciométrica foi aplicada para a
h determinacic do percentual de fcide laticoe nas duas fases.
Utilizou~se de um pHmetro digital Cole Parmer modelo BBB7 para tal
medida. A3 curvas de titulagBc forneceram o pH 0,7 como ponto
fFinal de titulac¥o, vide anexo A onde estas se encontram

A titul acZc pelo método de Karl Fischer, aparelho Metrohn
- E 408B-A-MH, foi usada na determd nacEo da quantidade de Agua
presente em ambas as fases.

Por diferenga das grandezas forneci das pelos métodos

arima determinou-se o alcool iscamilico.
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CAPITULO 2

CONSIDERACSES SOBRE A HIDRODINAMICA DO RDC



3. CONSIDERACOES SOBRE A HIDRODINAMICA DO RDC

3.1. INTRODUGED

A adequada utilizagSo de um extrator est& dirstanente
asscciada com © conhecimento do compor tamento hidrodinfmico do
mesmo @ com as caracteristicas termodinSmicas e fisicas do sistema
empregado. Desle mode o desempenho do squipamentio € a resultante
de um grande numerc de varisveis envolvidas no processe & entre

estas, segunde Treybal [1863], deve~se incluir:

a) para o sistema quimico:

- as propriedades fisicas das duas fases;

- & concentragioc de soluto, caso esta tenha influéncia sobre as
propriedades fisicas;

- & dire¢lc de extragio, se da fase continua para a dispersa ou da
fase dispersa para a continua;

- as vazBes totais de ligquidos & sua relagHo;

- gual liquido & disperso.

b3 para o gqui pamento:

~ tipo de squipamenio, contendo as especificagBes » detalhes cla
coluna;

- patureza o dimenslies do agitador mecanica;

- material de construgBo e sua influéncia sobre o grau de
molhabilidade dos liquidos;

- altiura do extrator & efeitos de ent.rads & saida;

40



~ diAmetro do sxtrator ¢ as possibilidades de mistura axial,

As caracteristicas de inundag¥o dependem tanto do sistema
quimico guanto do equipamento, devendo-se ressaltar gue a maioria
dos dados para as condigBes de inundagio sZo obtidos na auséncia
de transferéncia de soluto, engquanto que, normalmente, s¥o usados
para situagles onde ha transferéncia de soluto enire as fases.

Para a previsBio das taxss de transferdncia de massa o da
capacidade da torre {carregamento liquido maximold e necessaric que
a fragdo voluméirica retida da fase dispersa {’holdup’? & gque a
valocidade de deslizamento sejam conhecidas. A velocidade de
deslizamento ¢ definida como a valocidade das gotas da fase
‘dispersa que atravessam a fase continua, podende ser estimada &
partir da velocidade caracteristica, que ¢ a velocidade terminal
de uma Unica gota da fase dispersa, desconsiderande o escoamento
da fase conbtinua.

Neste capitule serdo apresentadas correlagles para
predizer a velocidade caracteristica @ a frag8oc veluméirica retida
da fase dispersa, =m RDC convencional. O emprego destas equagles
tom por finalidade definir a regi¥o na gual se trabalhou
experimentalmente e comparar as tendéncias por elas acusadas
guando do uso dos dados experimentais oblides.

Especificamente, para o RDGC, Reman (19581 analisou a
infludncia de varidveis operacionais @ geomélricas sobre a
eficiénecia @ capacidade. As variaAveis operacionais consideradas
foram welocidade de rotagfo, vazles totais o relagico enire as
fases, As geométricas, o diametro dos discos, da coluna @ altura

dos compartimentos. A carga mixima foi relacionada com o tamanho
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mExime das gotas da fase dispersa.

Logsdail et alii [19611, determinaram a influédncia das
variAveis geométricas nas condiglies de inunda¢fo da coeluna,
smpregande os conceitos de velocidade caracteristica e fragSo
volumétrica retida da fase dispersa. Assumiram que no ponto de
inundag¥o, as vazBes de alimentag3o e solvente atingem um valor
maxima., A velocidade caraclteristica & uma fungo do difmetro médio
da gota associado com a velocidade de agitagBo, propriedades
fisicas do sistema e geometria da coluna.

Tambourgi [18881, analisou © efeito do nUmero de discos
rotativos. area livre de escoamento, espacamento entre os discos e
altura da coluna scbre as condigUes hidrodinidmicas e operacionais

de REDRC medificado.

4, 2. VELOCIDADE CARACTERISTICA

Gayler et alii [19831, para o© RDC original, verificaram
que a velocidade de deslizamento (Vs) de gotas liquidas de uma
fase menos densa (dispersad escoando em contracorrente com a fase

continua, pode ser sxpressa pela seguinte equagdo:

Vs = VYn{l-hd - LBy

h & a frag8c voluméirica retida da fase dispersa, adimensional;
Yn & a wvelocidade caracteristica, LT,
0 terme (1-hd & a fragdo volumétrica da fase continua,

sendo uma corregio da velocidade caracteristica que leva em
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consideragdo sua modificagio, quando existe uma populagdo de golas
finita # nI¥o somente uma Gnica gota da fase dispersa sscoando om
contracorrrente com a fase continua. O movimento das gotas depende
da tortucsidade do caminho a elas oferscido, o qual & determinado
pela velocidade de agitagio, espagamento enlre os discos ¢ pala
complexa natureza do movimento das fases. Devido & dificuldade em
avaliar., isocladamente, a influédncia destes fatoress, seus ofeitos
zobre a populag¥e de gotas na coluna devem ser determinados,
Logsdail et alii [1837] aplicaram ac RDC a2 mesma SUUAGHED
de Thornton (19881, valida para colunas *Spray’, na auséncia de
soluto, gqus relaciona  a velocidade caracteristica com as
‘valccidadeg superficiais médias de ambas as fases (Vd ¢ Vo & a

fracie velumdlrica retida da fase dispersa:

va + Ve _ Yn C1-RD e
h C1-hd

onde:

Vi & a velocidade superficial média da fase dispersa, LT,
Ve 6 3 velocidade superficial média da fase continua, LT,
Vs & a velocidade caracteristica, LT

h & a fragfo volumétrica reti da da fase dispersa, adimensional.

Felativamente a wvelocidade caracteristica, Logsdail et
alii [19871, correlacionaram, atr avés de andlise dimensional,
dados ewxperimentais para o sitema toluenc-acetato de butila-agua,

om fungidc das proprisdades ficicas do sistema. da geomelria da
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coluna o da velocidade de rotagBo, oblendo:

0,090 1,0 . 2,3

Vnge bAp
= um,ma{m) ¢

N -3y (_ZE..,.;}’QO ¢
dp dp de o

F 4

C7
aplicével na regilfc de operaclc do RIXI onde a velocidade
caracteristica ¢ dependente da velocidade de rotagfo dos discos,
onde:

Vn & a velocidade caracteristica, ft-hrj

N & a velocidade de agitagiio, rotag@es por horaj

7. & a aliura do compartimento, i}

g & a acelaragio da gravidade, f‘t,/hrz;

di & o diametro interno das chicanas, t;

dp & o difmetro dos discos, it

de & o dismetro da coluna, fi;

e & a viscosidade da fase continua, 1b-Tt hr;

o & a2 tensFo interfacial, 1b/’hrz;

pe & a densidade da fase continua, lbsft?;

Ap & a diferenga de densidade entre as fases, 1bet2,
A altura do compartimento, Zc, para © RDC wtilizado £ a distincia

entre dois discos.

Os autores acima citados verificaram oue mantendo
conztantes a velocidade superficial da fase continua e aumentando,
gradativamente, & velocidade superficial da fase dispersa, tem-se

um acreéscimo da populagfo de gotas na coluna até que seja atingido
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o ponto de inundaglc, no gual ¢ alcangada a condigio de maxina

velocidade superficial da fase dispersa. Ent8o, para Vd a
iiet

partir da eguag¥c (8), tem-se:

aMv4a ) = 0.0 Cc8l
ah v

{

de maneira andloga, para a velocidade superficial mixima da fase

dispersa fixa:

(é‘Vc y = 0.0 cen
éh A
substituindo as equag@es (83 e (80 na equagio (6D:
Vit = & ¥n hi® C1-hfd C10d
Vef = Vn C1-hrd® C1-2hed €11

onde Vaf = Vef s$¥o as velocidades superficiais das fases dispersa
e continua no ponto de inundag®o, respectivamente e hi & a fragio
volumétrica da fase dispersa sob  condig¥o de  inundagio.

£1iminando~se VYn das equagBes (102 e (113 e defini ndo

A = Var S Vei:
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4 172
. CA"T + BAD - 3A

que aplica—se no ponto de inundagio.
Kung ®& Beckman {19611, sugeriram a seguinte equacio,

bassada em dados experimentais, para a velocidade caracteristica:

o 3 P dep dp dp cle

130

A equagHo €130 tem, essencialmente, a forma da eguaglo
¢72, da qual difere pelo expoente 2,8 no altimo termo do produto o

pela constante k:‘ que assume os valores:

¥k = 0,012 para (di—dpdsde > 1242, Cfaixa de atuag3co de Logsdail
et alii [185710 e
k, = 0,0828 para {di-dpd ds £ 1784,

indicando a existéncia de doigs regimes de operacio no RDC

3, 2.1. REGIMES DE OPERACXO DO RDC

Laddha et alii [187Bl, confirmaram a sxisténcia das duas

regliBes de operagio, I e 11, que s30 identificadas por:

Regifo I:

engloba baixas velocidades de agitagfo, ou faixas
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superiores a0 nunero de Froude coritico g/{dea3, no gqual a2
velocidade caracteristica & levemenie dependente da velocidade dos
discos. MNesta regifio, a energia fornecida & usada apenas para
rebater as gotas da fase dispersa sem quebré-las, pois @
insuficiente para romper as forgas devido a tensXo interfacial,
sendoe que neste caso, a tortuosidade do caminho devido 3 deflex3o
das gotas nos disScos pouco afota suas velocidades, As camadas de
fase dispersa retidas debaixo do disco rotative nas baixa#
volocidades s3o gradualmente remaovidas assim gue eleva-se a

velocidade de agitag3o.

. Regifo II:

cobre alias velocidades de agitagio, ou aguelas abaixo do
ntmero de Froude critico, evidenciando uma proporcionalidade
direta entre a velocidade caracteristica e a wvelocidade dos
discos. Ultrapassando o valor critico, a energis cdissipadsa
aumenta, além do limite no qual as forgas interfaciais s3o
superadas, resultando na destruig3o da gota = aumento da
tortucsidade do caminho dewvido A& agitag3o. Assim, a velocidade
caracteristica apresenta uma abrupta gueda <om © aumenta  da
velocidade de agitag¥o, pois as velocidades terminsis sEo Lambém
influenciadas pela redugdo no tamanho das gotas. Portanto, @
importante conhecer namero de Froude critico, para definir o©
regime de operag o,

Os autores, acima citados, obtiveram correlagBes de
velocidade caracteristica, naw regifes I e I1, para sistemas

operando com @ Sem Lransiferéncia de soluto, com a seguinte forma
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geral:

¢ = Ca CFry™H" C14d
ande,
v
o= ( — )) 18
ohpg :
¢-ZE9 el
Fo)
3 0,88 0,8
v = (-2 <§§3 c16d
pe g
.8 2.1 2.4
" Ze di dp o
onde:

Vn & a velocidade caracteristica, m/s;

N & a velocidade de agitagio, rotacties por segundo;
2. & a altura do compartimento, m;

g & a acelaracfo da gravidade, mfgz;

di & o dismetro internc das chiecanas, m;

dp ¢ o dismetro dos digecos, m;

de & o difmetro da coluna, m;

pe & a viscosidade da fase continua, N s/me;
o & a tensfo interfacial, No/m;

pc & a densidade da fase continua, xgxm?;

Ao & a diferenga de densidade entre as fases, Kgfmg;
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Para os casos onde nio ha traneferéncia de soluto, =&

condigio critica & dada por:

Fry = 180 C1ED

sende a regific I caracterizada por:

Frp > 180 C1e0
com
Cy = 0,01 ¢ = 1,0; n =1,0
sendo estes os valores das conztantes da eguagio (143 para o <asa
acima citado.

Eoa regifc 1I por:

Frgp < 180 {202
com

Ca = 1,08; ma = 1,0, n = O,08
Para of Ccasos Com transferéncia de soluto, a diregic da
transferéncia de massa exXerce influéncia sobre =a velocidade

caracteristica na regifc II, o gque n3oc & observado na regific I.

Nesta regifo a condigdo critica & atingida guando:

¢ =1,8 <210

crnde:

Cy o= 1,468; ma = 0,85, n = G, 08
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Para a regife II, com transferéncia de massa da fase

dispersa para a conlinua, a condigXo critica ¢ atingida gquando:

Fry 16

onde:

Ci = 0,113 ma = 0,8, n = 1,0

@ para transferéncia de massa da fase continua para a fase

dispersa:

Fep®® = 25 | cem

COMm,
Ca = 0,77: na = 0,8, n = 1,0
Kamath e Rau [1988], subdividiram a regifo ITI em duas
ouLras, TII1A e 1IB, sends IIA agusla onde a vel ocidade

caracteristica & extremamente sensivel a mudangas na velocidade de
agitagBo, e IIB aquela onde ha variag8o gradual da velocidade
caracteristica com a velocidade de agitag¥s. A eguaglo que
caorrelaciona os dados, iLom a mesma estrutura da equagice (142, onde

¢ & dado por:

¢ = exp ( > CB3-ad
o! 174
C-ww-z—-w{) Gf
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As constantes pars Kamath e Rau est3o sumarizadas na

tabela 2.

Tabela 2. Valores de Kamath e Rau [1985], para as constantes na

equacio (145

cmndig%e& regiao faixa de valores das constantes
de t.s. validade
C1 i n
1ivre de I Fry >180 20,6 1,0 O,2158
soluto ITA 0O< Fry <180 3,12 E-8] 1,0 2,824
11B Fry <90 3,02 E-21 1,0 1,208
4+ c I Frp™t 218 | 24,88 0,8 0,187
IIA 8¢ Fry"* <16 | 00,0124 0,8 2,68
I1IB Fei™t <@ 0,502 0,8 0,97
e o+ d 1 Feyp™t 28 | 79,80 0.5 Q0,167
TIA o¢ Fryp™' <28 | 0,0308 0,8 2,37
IIB Fry"t <@ 0,224 0,8 1,744
t.=., = transferdncia de sulubto.,

As condic®es criticas s8o:

a) da regific I para a regifo ITA:
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livre de soluto: Fry = 180
d » o: F‘rwm = 18

c » d: Fry™ = 28

b3 da regifio ITA para IIB:
1ivre de selutor Fryp = 80
d » ©: F‘rwhi = H

z » i F‘ryxm =

Embora as egquagBes acima tenham sido obtidas a partir de
um RDC original, com discos compactos e chicanas internas, as
 mesmas foram empregadas para identificar a regifo de operagdc em
que se trabalhou. Para tanto, inicialmente o numeroc de Frouds

eritico foi detesrminado pelas equagBes (180 = C170, que fornecem:

¢ = 22,7670
Fr = 53,2394
Ncr = 6,31 rps = 2378,8 rpm.

A figura 6, de ¢ versus F‘r'r,uo's para a faixa de velocidade
de rotagio experimental empregada, juntamente com O©S dados de
faddha [1978] e Kamath & Rau 119881, ilustra as duas rag.iﬁes de
operagdo do RDE. Como pode ser visto a faixa de wvelocidade de
agitagdo experimental (82 a 280 rpm) perience a regife I, onde ¢ @

dado por:



3,2
A Faixa de velocidade experinental
28 § Dados de Laddha et alii [19781 acetato de hutila-acetonz-agua
3 & Dados de Kawath e Rau {19851 MIBK-deide acético-agua
2,4_ A//A
MM,W
A
2] Regian I
;1}64-
¢ Begize il
1,2
N3
4L
B
i . i
R i 1,5 2 2,% ;
I?rvfj's
Figura 8 - ¢ wversus Frwﬂﬁ para a faixa de trabalho experimental

a dados de Laddha et alii [1978] e Kamath e Rau 119851,

ilustrando a regifo IX.
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1,46 cFrp®® 2°®, para Laddha et alii [18781 (243

al
H

79,6 CFp®™> %% para Kamath e Rau [198B] (25

B
K

Para calcule da velocidade caracteristica foram usadas as
equagBes (147, ci18) e C173.

As propriedades fisicas para o sistema sdgua—-adcido
14tico~&lconl iscami lico, foram obtidas dos dados de Misek (189811,
para a tensdo interfacial = de Toupe (16811, para a viscosidade.
A densidade foi determi nada experimentalmente utilizando o método

do picnémetro. SHo el as:

TensZc interfacial do sistema sgua - &alcool isocamilico a
20°¢C: 7,8 dinasscm;

Viscosidade da fase continua Cagua ~ Aacido laticold a
22°C: 1,2040 cp;

Densidade da fase continua a 23°C: 0,087 g/cmag

Denzidade da fase dispersa Calcoonl isoamilical a

23°C: 0,8343 grom';

Da figura 7, pode-se ver Jque maiores veloclidades
caracteristicas foram obtidas para a configur ag3c com gualro
discog, devido as menores barreiras encontradas pelas gotas da
fase dispersa ac atravessarem a coluna, diminuinde o tempo da
residéncia da gota no equi pamento. Fato este confirmado por
Korchinsky et alii r1g821, em um estudo sobre a influéncia do

tamanho da gota scobre as taxas de transferéncia de massa nDa
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Figura 7 ~— Velocidade caracteristica versus velocidade de

agitagFo.
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extragfo liquido~liquide, afirmam que a maior mobilidada das gotas
& devido ac aumento do seu tamanho, © que provoca uma diminuigdo
das tawxas de transferéncia de massa, em consequéncia da redugdo da

4irea interfacial e do tempo de residéncia.

3.3, FRAGCAO YOLUMETRICA RETIDA DA FASE DISPERSA

Kung e Beckman [10861] observaram que os dados de fragio
volumétrica retida eram representados adeguadamente com a inclusdo
da constante, ¥, na equag3o (B2, que leva em consideragio a
influéncia da velocidade da fase continua sobre a fragido

volumétrica retida da fase dispersa. Assim:

Va + kVo _ VYaCi-hd cesd
h C1-hd

onde k assume os valores: 1,0 para (di-dpd der 1/840 e

2,1 para Cdi~dpd ~ dec 5 124,

Quando k. = 1, a equaglo (267 reduz-se a equagdo (8), dc,
dp @ di s¥o os diametros da coluna, dos discos e interno das

chicanas, respectivamenie.

Strand et alii [19682]1, sugeriram gue a fragio volumétrica

retida fosse representada por:

Va kVe _ Cr Vn C1-RO 27
h c1-hd




onde Cr, & um fator de restrig¢io, que leva em consideraglo a area
minima disponivel para o esscoamento, dependente dos diimeiros:
interno das chicanas (did, dos discos {dp), da coluna (dod) e
altura do compartimento (Zed.

Outra correlagdo, para a fraclio volumétrica retida da
fase dispersa, considerandoe fatores de corregdo para  a
coalescéncia, mistura axial e tamanhoe médio da golta fol proposta
por Misek [19831.

A neceszidade da oblenglo de uma équagﬁo oue reopresente,
esatisfatoriamente, os dados de frag83oc volumdirica retida vem da
dificuldade em usar um método experimental para delermini-la.

. Kumar e Hartland [1887], sugesriram para previsio da

fracic volumétrica retida da fase dispersa:

2 i 2 ne nd 174 i
o N dp di” Z2c pe g ﬂ_‘_ e g
ho= [ Ks + KZ(———g**) 1 C 3 2 C oo Y e —ad
de’ o o
] va* pe )o,zz . Ve )e,as
g po Vd CERd

order:

Ks, Kz, ni, nz, n3 @ né SBo constantes, adimensiocnails;

N & a veloclidade de agitagBo, rotaglBes por segundog

Ve & a3 velocidade superficial média da fase continua, ms;
Va & a velocidade superficial média da fase dispersa, mrsj
Ze & a altura do compartimento, m;

g & a aceleragBo da gravidade. m/$z;
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di & o didmetrgo interno das chicanas, m;

de & o difmetro dos discos, m;

de & o difimetro da coluna, m;

e & a viscosidade da fase continua, Pa.s;
o & a tensfo interfacial, Nm;

pc & a densidade da fase continua, Kgfma;

Ap & a diferenga de densidade entre as fases,
f'ol

Na equagfco (88), o termo disde

Kgm .

igualade & 1,

pois

como o extrator nf%c era provido de chicanas internas i € igual ao

didmetro do mesme,

_ Na tabela 32 sncontran-se os valores das constantes para a

equagio (282,

Tabela 3.

valores das constantes para a equagio (283

cmndiggo de Ka Kz ns nz na n4

t.=.

ausents 570,583 T47,76 1,28 -, 48 ~0, G5B O, 80

c + d B8, 40 14,08 i.28 ~(3, 10 -0, B8 Q,28

d s c 12,08 g, o0 0. 88 -0,17 -0, 78 0,584
t.s = trangfaréncia de soluto,

Kawasse [18290]

8g

prop®e para a frag8oc voluméirica retida da



fase dispersa:

h = ‘ff,‘ 2w
vhpy
{ P 3 Gf -~ Ve

onde:

Vd & a velocidade superficial da fase dispersa, mss;
Vo & a velocidade superficial da fase continua, ms;
¢ & a tensBo interfacial, N-m;

pe & a densidade da fase continua, Kg/ma;

Gt ¢ o fator de geometria da coluna, dado pela equagfo (8.

Mos gréaficos 8 a 10 estZo representa&os os dadoes de
frac%o volumdtrica retida preditos pelas equagles CB3, (8B) e
P9y, Estazs s%o maiores para a correlagio de Logsdail et alil
(19871, & gual n%o leva em consideragfo, explicitamente, as
propriedades fisicas e geométricas do sistema, sendo fung3o da
veloeidade caracteristica, que, neste estudo, fol estimada. O
mesmo n¥c se di para a correlagfo de Kumar & Hartland {(1987], que
& dependente de variidveis controladas experimentalmente. Embora
essas diferencas nas equacBes possam indicar que o modelo proposto
por Kumar e Hartland seja o meis adequade, por incluir
propriedades fisicas e geomélricas do sistema, o importante a
analisar & o comportamento das curvas de frag3o voluméirica retida
em fungfo das varidveis estudadas e n¥o tants os valores absolutos
obtidos. E neste caso, deve-se notar gue todas descrevem

praticamente o mesmo comportamentc tendencial.
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Figura 8 — Fragio vwvolumétrica retida da fase dispersa versus

velocidade de agitagfo, guatro discos.
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Figura 9 - Frag¥o volumétrica retida da fase dispersa versus

velocidade de agitagHo, seis discos.
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Correlagas de Kawase (19387 Correlagie de Kumar [1%87]
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Figura 10 ~ Fragio volum&tirica retida da fase dispersa versus
relagdo solventesalimentagio para seis e guatro

discos, com velocidade de rotaco de 63 rpm.



Sendo a fracfoc volumétrica retida maior, em todas as
relacBes solventesalimentag®e (0,85:1, 1:1, 1,5:1), para © discos,
h& um indicative de gue nesta configurag3o existe maior taxa de
transferéncia de massa. Em geral, maiores fragBes voluméiricas
retidas da fase dispersa levam 2a uma &srea interfacial também
maior, @ por isto s8o benéficas 3 transferéncia de massa,

Deve-se observar que a fragZo voluméirica retida aumenta
com a velocidade de agitagBo para uma relag3o solventesalimentagio
fixa @ com a razfo solventesalimentagfo para uma dada velocidade
de rotacXo. Incrementos na velocidade de agitagdo produzenm maiores
tensBes de cisalhamento, que levam A quebra da gota e aumento de
sua populag¥o na coluna elevando as taxas de transferéncia de
massa. Portanto sfo esperados maiores taxas de transferéncia para
majiores velocidades de agitag3o.

Como j& assinalado anteriormente, as varias equagBes agui
empregadas foram desenvolvidas para RDC com discos compactos. A
sua extensio para o caso em estudo, dado o emprego de discos
perfurades, exige sem doGvida, cautela. Azgim, as conclusles
tiradas neste capitulo devem ser entendidas fundamentalmenie como
uma referéncia para a discuss¥o da eficiéncia de extrag3o, a ser

realizada na proxima parte deste trabalho.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAC

4.1. INTRODUGKO

Neste capitulo ser¥e apresentados uma parcela dos
resul tados cbtidos com = desenvol vimento experimsntal
anteriormente tragado, procurando-se deduzir algumas tendéncias
observadas como representado na segdo. 4.2.

Na seocfo 4.3 seria discutida a influéncia gque cada
variavel estudada exerceu sobre © desempenhoe do equipamento, a
partir da anilise de eficiéncia para cada casc e definida como um
indice de recuperagfo do soluto e em termos do desvio com relagdo
ac equilibrio,

Por analizse de regress3io linear multivariavel, foram
oblidos dois modelos matemdticos para a predigdo da eficiéncia no

RO modificado, os gquais encontram-se detalhados na seg3o 4.4.
4. 2. RESULTADOS EXPERIMENTALS

Nas tabelas 4 a 7 enconitram-se representados o©s
resultados obtidos experimentalmente. Nesitas, est83o listadas as
concentracSes iniciais da fase aguosa €Xf, as concentagles das
fases refinado CXr) e extrato (Yed, em fragio massica. O solvente
foi  alimentado puro (Ys nuled. O conjunte total de dados

encontra-se representado no anexc B (tabelas Bl a B7).
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Tabela 4. Pesultados experimentais das concentraglies de Aacide
litico (em massa), para seis discos, 5% de area livre
relacio solventersalimentagdo 131.

vzl ocidade percentual de Scido latico

de agitacgo
Crpmd xXf Xr Yo
65 20,1088 0,09178 00,0318
@0 0,1089 0,0840 0,0379
140 00,1088 0,0818 0, 04014
190 0,1088 0, 0851 0,038
250 00,1088 0,0772 0,0474

Tabela B. RPesultados experimentais das concentrag@es de Acido

1stico Cem massa), para seis discosx, 40% de area
livre, relacfo solventersalimentagBo 111.

velocldade percentual de scide lético

de agltagdo
{rpm2 xr Xr Yo
69 00,1017 o, 0822 0, 0381
20 0,1089 0, 0008 G, 0323
140 0,1089 $,0884 0.0413
180 0,1098 0, 0B38 00,0433
280 Q,1009 {, 0836 00,0801
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Tabela 6. Resultados experimentals das
latico {(em massal,

livre,

para

seis

concentracBaes

discos, 40%

relacfo solventesalimentac®o 1,8:1%.

de &Acido
de area

vel ool dade percentual de Acido latico
de agitag3Ioc
{rpml Xs ir Ye
55 00,1069 0,0812 Q.0320
Qo 90,1089 0,0785 00,0345
140 00,1088 G, 0802 0, 0351
180 0,108 0, 0744 0, 0388
280 00,1008 0,0739 0,04324
tabela 7. Resultados experimentais das concentragBes de Acido
ladtico {(em massa), para gqguatro discos, relagio

salventesalimentag3o 1:1 e area livre de BX,

velocidade percentual de acido latico

de agitacfo
Crpmd Xr Xr Ya
65 G.10685 0, 0848 00,0346
Q0 0,1068 0, 0844 0, 02458
140 0,1068 G, o33 0,0348
120 ©.,1068 0,07a1 0,0383
280 0,1068 00,0738 {3, 0808
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Pelativamente as Labelas 4, 8, 8 e 7 pode-se fazer uma

'::ampara&;gc:z da seguinte forma:

137 Observa-se uma tendéncia geral de aumenilo na guantidade
extraida, expressa pela reduglo da concentrag¥o do refinade ou
pela elevag3o da concentragdo do extrato, com o aumento do ntmero

de rotacBes.

23 A comparag3o das tabelas 8 e O, confirmam um resultade j&
esperado: o aumento da gquantidade de &cideo l&tico extraida com a
elevacBo da relagifo sol vente~alimentaco. Isto se expressa pela
‘reduc;ﬁo- da concentrag¥o deo refinado, ja gque & concentracio do

extrato, além do aumento do teor de &cido extraido, reflete também

a maior vazio do solvenlie.

23 Das tabelas 4 e 7 pode-se concluir que a configuragSo com 8
discos permitiu maior extragio na faixa de rotacXo intermediiria,
o contrario sendo observado nas ewtremidades da mesma, e-mbora. -3
diferenca das concentragBes ohtidas seja peguena.

Essas tendéncias podem ser confirmadas pela anilise do
conjunto de dados. Deve-se, no entanto, ressaltar gue existe uma
razeodvel oscilag¥o em torno destes c:cmpori,a.mentos obzaervados,
dificultando afirmagBes mais conclusilvas pela anilise dos
resultados das medidas experimentais. Isto ocorre particularmente
ne case do numeroe de discos e da area livre dos mesmos, neste
Gltime inclusive n¥o permitindo uma afirmag¥o UGnica a priori. Mas

mesmo no caso das outras variaveis, come o nimero de rotagles,
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pode-sa observar oscilagBes razodvels em torno da tendéncia
constatada.

Podem concorrer para isso desde erros experimentais, dado
o pequenc  valor obtido das concentragles analisadas,
caracteristicas da extragio ﬂa produtos obtidos por fermentagfo,
assim como os efeitos compensitorios dos conjuntos de varidvels
estudadas, as diferengas de concentraglo deo produteo alimentade ou
ainda mudangas no regime de operagfo do extrator.

Para minimizar s-0u ser capaz de Sseparar a influéncia
destes fatores, optou-se por uma analise baseada na eficiéncia de
extracgfo, que se inicia no proxime item.

Por altimo, € importante ressaliar gue com o sguipamento
utilizado, em fungfo da altura limitada da seqg3o de axiraéﬁo @ ém
consegquénci a do ntGmero peguenc de discos gnpregados nos
experimentos, ainda se encontram niveis elevados de acido latico
no refinade. Naturalmente, para o projeteo de um processo real de
extrag®o seria necessario uma zona de extragdc maior ou varios

extratores, coms o empregado, ligados em série.
4.3. EFICISNCIA DE OPERACAO PARA O RDC

Ma litaratura consultada, foram encontradas duas
definigBes para a eficiéncia: a de Kawase [18801 e a de Treybal
[1963]. Ambas =s3o baseadas nas concentrag@es da fase onde se
encontra o soluto, gue para ¢ caso presente ¢ a fase continua.

A eficiéncia definida por Kawase [1890Q] é&:



E = g L300
;o

Xf 6 a fragio massica de acido latice na alimentagio;
¥r & & fracle missica de acidoe latice no refinade;

Esta definig8o representa, na verdade, um indice de
recuperagio do solute, com o3 valores de eficiencia oscilando
spnire % o 33%, como mostrado nas tabelas 8 a 11, Inicialmente
pode-se observar uma tendéncia do aumento da eficiéncia tanto com
a wolocidade de rotagio, gquanto com a area livre de escoamento e
relacic solventesalimentag3io para a definigHo dada pela equagio
CE0Y, para seis discos. Para guatro discos a mesma relagio com a
velocidade de rotac®o € observada mas inverte-se para a area livre
de escoamento, isto &, maiocres eficiéncias s3o obtidas para
Denor 8% Areas liwvres. Qs compor tamentos chser vados sSerio
dimcutidos detalhadamentie, para as duas definigl3es empregadas,
quando da anilise da influéncia de cada wvariavel sobre a
oficidneia de extrag3o Csubltens 4.3.1 a 4.3.3 sendo qus por
enquante ¢ feita uma apresentagdo dos resultados obtidos
experimentalmente para os dois casos.

A eficidéncia definida por Trevbal [1882] &

g = AL - Xr €31
Af — K=

onde Xr+ & a concentr ag%o de acide latico no refinade (fragio
missicald em wequilibric com a concentragBeo de acide latico no
extrates. Esta definigZc representa o desvio em relagie ao

equilibric =, portanto fornece valores majiores que os anteriores.
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Tabela #.

Tabela 9.

Eficiéncia calculada pela equagio (30), seis discos, 5%
de &rea livre.
seiw discos
vaelocidade area livre de escgpamenie = 5%
de agitaco relacas solventesalimeniacas
{rpmd 0,534 1:1 5,
55 O, 03 0,1335 0,3248
e8] 90,1316 G, 2088 0, 2687
140 00,1484 00,2877 0, 2458
180 00,1360 0,1860 O, 3788
=80 00,1771 0, 2709 O, 2642
Eficiéncia calculada pela equagEo (300, seis discos,
A40% de Area livre.
geoia digcos
velocidade ared Livre do escoamanic = 40
R relacae solventesalimentiacac
de agitaglo - - -
CT]DHQ 0,514 1'% 2,501
65 00,1280 0,117 O, 2608
20 00,1493 0,1765 0, 2763
140 Q,1482 0,1055 0, 26485
180 G, 1487 0,2374 ,3230
250 0,.1848 Q, 2380 0,32873
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Tabela 10. Eficiéncia calculada pela equagdo (303, seizx discos,
60% de drea livre.
sein discos
val ocl dade area Livre do sacoamenio = SO
de agitagZo relacae aciveniassalimentacas
0,54 1:4 1.%:4
Crpm)
65 00,1330 0, 2887 Q, 3348
G0 0,1648 O, 2680 00,3103
140 0,160 0,8734 . 2782
1810 L1854 : 0,8733 O, 2422
280 0,2380 0, 287 0, 3003
Tabela 131. Eficiéncia calculada pela equag3o (300, quatro discos,

relacfo solventesalimentacgo 111,

quatro discos
velocidade relacace molventesalimeniscon 214
o agitar¥o area Livre de sacoamenio
eCrng ” 5% SO
85 0,1889 0,185
20 0,1987 0, 1382
140 ¢, 2041 00,1654
120 0,2430 0,265
=80 O,2a72 00,2601
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Has tabelas 12 a 18 est%o representadas as eficléncias
czleuladas através da equag8e (2312, podendo-se obzervar uma
tendéncia do aumento da eficiéncia com a velocidade de agitagdo e
com menores raz@es solventesalimentaglo,

A concentragio Xr*, empregada no célculo de eficiéncia
foi obtida diretamente dos dados experimentais de eguilibrio
apresentados na literatura (Pereira [1883510, para isto, fez-se uma
regress¥o linear dos dados de concentraglo da fase refinado em
funcZo da fase extrato, obtendo-se um coeficiente de correlaglo
0,00980 C(no anexo C est3c os dados de equilibrico e a equagdo
enpregadal.

A tentativa de empregar valores pars 1*(;-‘3‘7é obtidos pela
equag¥o UNIQUAC gerou valores de eficiéncia com diferengas
significativas do procedimente anterior, indicando = elevada
sensibilidade desta eficiéncia a mudangas na concentragie de
equilibric. Por isso oplou-se por empregar Xg“ calcul ado pela
equac¥o de regressfo obtida anteriormente por representar com mais
fidelidade os dados de equilibrio experimentals.

Esta sensibilidade pode ainda ser comprovada
analisando-se a influéncia dos desvios estimados nas medidas de
concentracfo do extrato sobre os valores de eficiéncia. Os desvios
estimadeos da concentracgiio média do extrate determinado pela
titulacZo potenciométrica sf¥o da ordem de 5% Considerando-o no
c&lculo da concentracg8o do refinade em equilibrio, determinou-ze
valores de eficiéncia gue se encontram na tabela 18.

Come a tabela 18 indica, os desvicos observados afetam

principalmente os resultados obtidos para a velocidade de agitagZo
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Tabela 12.

Eficiéncia calculada pela equagZo (313, seis discos, 5%

de &rea livre..

seie discos

velocli dade area livre d¢ sscoamenio = 3%

de aaitacZo relacas solveniesalimentacao
Cr;g:am} ¥ O, %4 E - 3 4,53
B85 0,288 G,.2812 O,.9816
20 0., 4827 O,.8577 O, BOBO
140 G, 75768 0, 6871 0,85117
190 O,68341 O,5838 Q, B46
250 4,61 1.268 1.0

Tabela 13. Eficiéncia calculada pela equagfo (312, seis

40% de area livre.

discos,

vel oclidade

de agitag3o

sets discos

area Livre de escoamentio =

4L

relacae solventes/alimentacas

Crpmd o,5:4 1:1 2,514
65 O, 3942 G,.B8123 0, 8637
20 O, B3GR O, BGT7L ¢,6181
140 Q, 7206 0, 5768 0, 6057
190 1.4 0, 7717 0, 8579
280 4,84 1.2 1,07




Tabela 14. Eficidncia calculada pela equagBio (313, seis discos,
GOX de Area livre.

spiw discos
velocidade ares Livre de esccoamesnic = oOO%
relacae ssiventersalimentacac
de agitaglBo
[ o B A | £:1 £,5:%
{rpmd
6B O, 3404 O,8534 0,6341
S0 0, 4850 O, 0eR6 0. BE2a
140 O,6342 O, 6859 O.BH1IS
180 O, 6eka O, 73TH O, 6068
=280 i.4 0,201 O,8241

Tabela 18. Eficiéncia calculada pela equagio (310, quatro discos,
relacio solventersalimentagio 1:1. '

guatro discom

velocldade rolacos solventesalimeniacas 114
A i tack ares Livre de mscoamenio
& ??;ns; o ok 1 SO

655 O, 4781 0, 4020

=20 0, 4832 Q,3170

140 0,8173 O, 4188

180 Q,7341 0, B202

280 1.8 O, 8880
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Tabela 16. Comparag3o entre os diferentes célculos de eficiéncia

desenvolvidos.
seis discos
velocidade -
area lLivre de escoomentio = &SO%
de agitacio relaceo scolventeralimentacasc ©,%:14
{rpmd — . pa— - " : P -
wficiencia tleficiencin 2leficieoncia Bleficiencia 4
65 O, 32403 0,3745 O, 3685 0, 3180
o0 0, 4850 0, B463 O.8B124 0, 4422
140 0,8342 0O, 7800 00,7321 0, 5581
180 O, 56852 0, 7988 0, 7807 0, 8082
2650 1.4 1,87 1,8 1,11

Observagio: eficiéncia calculada a partir da equagdo (310,

Eficiéneia 1: calculada diretamente dos dades de equilibrio;

Eficiéncia 8: calculada dos dados de egquilibrio regredidos,
equag e UNIGQUAC,

Eficiéncia 3 calculada dos dadoz experimentais, somando-—se 5%
no valor de Ye (concentraglio de &acido latico no

extratol.

Eficiéncia 4: calculada dos dados experimentais, subltraindo-se 8%
no valor de Ye {concentragfo de &cido latico no
extratod.

de 250 rpm. Adicionalmente, deve-ze considerar gue para esta
rotacio € provével que o equipamento esteja operando préxime A
regifies critica, onde ocorre a transigio do regime I para I1,
conforme a digcussio do capitulo 3. Talvezr estaszs sejanm as causas
dos elevados valores de eficiéncia E‘ obtidas para 250 rpm e por
estey motivo n3o serfo considerados na andlise anterior.

Verifica-—se gue usando diretamente os dados de equilibrio
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e aqueles obltidos através da equaglioc UNIQUAC , a diferenga entre
as eficiénciasgs chega a 38% para eficidneias 1-2 e a 224 e 20X para
as eficiéncias 1-3 ¢ 1-~4, com a velocidade de 280 rpm (vide
tabela 16D3.

Para fins de comparacfo, a anilise subsequenie recorrera
acs resuliados obtidos pelos calculos de eficiéncia a partir das
equagles (20D e (31D e listados nas tabela 8 a 15,

Antes de analisar a influéncia de cada variavel estudada
separadamente, parece conveniente comparar os resultados oblidos
com alguns valores na literatura.

Empregando a definig3c de eficiéncia apresentada
anteriormente, equacXo (303, Kawase [1990]1 fornece valores obtides
para o sistema Agua—O-cresol-gquerosene em um RDC convencional, com
o O-cresol se transferinde da fase dispersa (gquerosened para a
fase continua (agquosal.

As caracteristicas dos eguipamentos empregados por
Kawase [12920] e neste trabalho est3o apresentadas na tabela 17.
e oz dados de eficiéncia para o seu extrator juntamente com uma
parcela dos resultados obtidos neste trabalho podem ser visto na
figura 11.

Embora as dimensSes do equipamento empregado neste
trabalho sejam significativamente mencores, particuiafmente no que
se refere ao diimetro do extrator (10 vezes mencrﬁ. nota-se gue as
eficiéncias aqui oblidas s%o semelhantes as de Kawase {18301. Esta
conclusZe deve ser vista com reservas jad gue a propria definig¢lo
de eficiéncia empregada 1iﬁdta.a validade de sua comparagio guando

aplicada a diferentes sistemas.
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Tabela 17. Dimenzsfesz dos extratores usados por Kaewase (12901 &
neste trabalho.

Neste
varisdvel gemométrica Kawase [1980]

Cmd trabal ho
altura da coluna 1,8 0,70
difmetro da coluna e,B 0,051
dismetro do disco o, 32 0,047
altura do compartimento Q,18 G, 043
regiio de extragio O, 45 G,30

A definicfo tende como referéncia o equilibrio fornece,
sem davida, uma melhor base de comparagfo dos resultados obtidos
para diferentes sistemas. Para isso podemos utilizar oz dados de
Korchinsky que juntes com os agui obtidos encontram-se no grafico
i, Heste caso, o smistema gue o aubor empregoua ol A
Agua—acetona-tolusno com o RIXI convencional apresentando as
seguintes dimenstes:
altura da coluna: 1,47 m;
diamétro da colunar 0,218 m;
di&metro do disco: 0,11 m;
altura do compartimento: 0,072 m;

regifo de extracgo: 1,37 m.
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Figura 11 - Eficiéncia versus velocidade de rotagfc para o RDOC
convencional (Kawase (199801 - dados retirados da

figura 7 apresentada) e para este trabalho.
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0= wvalores obtidos neste trabalho também apresentam a
mesma ordem de grandeza daqueles fornecidos por Korchinsky, sendo
que na faixa de rotagBo mais adequada para a comparagio, os
valores deste trabalhe situvam-se um pouca acima,

Apesar da diferenga dos equipamentos, as comparagies
anteriores indicam uma concordancia sntre o% raesultados
experimentais apresentando um leve aumente entre os rasultados

experimentais e os existentes na literatura.

4,3.1 INFLUBNCIA DA RELACAO SOLVENTE/ALIMENTACAKO SOBRE A

EFICIENCIA

Nas figuras 12 a 18, encontran—-se representados os dadoes
de eficiéncia versus velocidade de rotaglo, para seis discos, com
area livre fixa tendo como parametro 3 relaglo
sol ventesal inentagdo,

A figura 13 indica que ha um aumento da eficiéncia de
extragic com a elevag3o da relagdo solventesalimentagio para uma
mesma Area livre de escoamento, © que também & verificadoe em todas
as geometrias estudadas (tabelas € a 112. Como a definig8ico de
eficiénecia usada € um indice de recuperaglo do soluto, uma malor
quantidade de solvente em contato com o soluto & capaz de extrair
mais soluto.

Para analisar © comportamento da eficiénecia definida
segunde a equagXe (310, € nscessario incorporar alguns resultados

apresentados na literatura.
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Tambourgi [18988), ao estudar a influéncia da érea livre
de escoamento nas caracteristicas de dispersfo, utilizando-ze de
tracadores presentes na fase dispersa e do conceito do nimero de
dispers¥o (gue ¢ um indice do grau de mistura que ocorre dentro do
extrator @ & dado por: Ca{VDCL), onde Gd é o coeficliente de
dispers¥c, V4 a velocidade superficial da fase disperza e L o
comprimento do extratord, afirma que para discos compactos, o
ntmero de dispers3o se mantém constante com o aumento da
velocidade de rotacBo e que esta constlncia se deve i dificuldade
encontrada pele tragador para se wmovimentar longi tudi nal mente
entre os discos,

Fste fato leva a um sigw nificativo relorno de tragador
aos estigios anteriores o portanto somente pequena guantidade de
Lragador, aquela que circula no espace entre o disco @ a parede da
coluna. pRroorre t.otalmente O extr atcuj . indicando uma
sigwinificativa mistura axial da fase dispersa.

Ja4 para maiores 4reas de escoamenio (o estudo de
Tambourgi foi até 40% de &rea livred, n3oc ha retorno de tragadores
a estiagios anteriores e um bom contato entre as fases dispersa e
continua @ oblido.

Admitindo-se a possibilidade de extender esses resul tados
para o caso em gquesido, & bem provavel gque para o disco com 8X de
irea livre a mistura axial seja um dado relevante. Neste caso sua
importancia deve diminuir com o aumento da relagfo
sol ventesalimentac¥e, o© que conduz a melhores gficiéncias de
extracgo. Isto pode ser observade na figura 14, na qual se

constata que valores maicores de eficiencia foram ohtidos para
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a relacHo solventessalimentaglio de 1,85:1.

A figura 15 indica que com 40% de &rea livre maiores
eficiéncias s¥o obtidas para a menor relagdo solventesalimentaglo
£0,8:1). Neste caso, Jj& que a influénoia da mistura axial &
atenuada, a menor velocidade superficial da fase dispersa
proporciona um tempo de residéncia maior dentro do sxtrator,
levande a maiores eficiéncias,

Para 80X de 4&rea livre, figura 16, a relaglo
solventesalimentacio igual A& unidade ¢ a que fornece malores
eficidneias. Deve-se observar a pequena diferenga entre as
aficiéncias obtidas com relagBes solventesalimentagdec 0,%:1 e 1:1.
| Dezse modo confirma-se gue menores areas livres adeguam-se Lem
para © trabalho com mais altas relagBes solvente/alimentag3o.
Neste caso, a eficiéncia para as irés curvas varia mais suavenie
com a velocidade de rotagdo, indicando que a mistura axial pode
ser desprezada. De fato, uma maior area livre de escoamento reduz
a mimtura axial para todas as rotagfes. J& para arwas livres
menorez ou discos compactos o efeito da rotaglo sobre a mistura
axial & mais pronunciado; assim, Reman @ Olney (18881 afirmam gus
casos de pontos de inflexBce na curva de eficiéncia indicam a
possivel exisiéncia de mistura axial na regifo de extragl3o; pontos

de inflex¥o s¥o cbservados nas figuras 14 @ 18,

4.3.2. INFLUENCIA DA AREA LIVRE DE ESCOAMENTO SOBRE A

EFICIENCIA

Do gue foi exposio anteriormente pode-se também constatar
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gque menores areas livres de escoamento s3o mals apropriadas guande
se trabalha com elevada wvazfo de solvente, ja& gue esta reduz a
mistura axial. Pode-se notar este comportamente na figura 17.
Comportamento relativamenie similar pode ser visto na figura 18,
1a para relagBes solventeralimentagfio menores, &reas livres de
escoamento maiores parecem ser mais adequadas Cfigura 180.

Com relacio & figura 20 referente aco indice de recuperagio
do soluto, pode-se afirmar gque maiores A&reas livres de
escoananto, para uma relacfo solventeralimentagfo fixa aumentam a
quantidade extraida, o gue também pode-se cbhservar para as duas
outras raz@es solventersalimentagio.

Empregande quatro discos, figura 21, maiores aficidéncias

s%o em geral obtidas para a area livwre de 8%, quando se usa a

relaclo solventesalimentagZo 1:1.
4.32.3. INFLUENCIA DO NUMERO DE DISCOS SOBRE A EFICIENCIA

Com relagfc ao nidmero de discos. gquatro 2 seis discos,
nota-se gue maiores gquantidades de solvente s8o extraidas com
emprege das combinaglies de quatro discos com 8¢ de area livre ou
de seis discos com 80% de irea livre de escoamento. A comparagio
direta destas pogsiveis geometrias demonsiram que a configuragdo
com seis discos & a mais adeguada (figura 222.

JA da eficiéncia definida pela equagdo (31D, figura 23, 2
possivel observar que a configuracfo com seis discos € a mais
adequada tanio para B4 quanto para 680% de AaArea livre, quando
comparada com guatro discos nas mesmas condi ¢Bes. Deve-se

considerar que com maior nUmero de discos o efeito da agitag3o, no
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sentide de reduzir a coalescdneia o © tamanho das gotas ocorre &
menores distincias no extrator aumentando a édrea de itransferéncia
de massa. De fato, para um menor nomero de discos a turbuléncia
aszocisda ao processce & menor.

Para gquatro discos, existe menor infludncia da mistura
axial, quandoc s& Compara Ccom ceiz discos, para B% de area livre.

O tnico sfeito positivo da diminuig3o do nGmero de discos
& a reducio da mistura axial; como a influéncia da mistura axial &
maicr para discos compactos OU COm peguena drea de escoamento,
este efpitc Se expressou mais fortemente nas eficiéncias obtidas
para B% de area livre, que inclusive atigiram maiores valores 4o

' que os obtidos para 80% Cvide figura &1,

4.4, MODELAGEM MATEMATICA PARA A EFICIENCIA

Uma correlag¥o, para a efici éncia, a partir dos dados
experimentais, foli pr oposta. A analise di mensional peles método n
de Buckingham, f{orneceu nove Jgrupos adimensionais gque combinados

geram Seis grupos:

g = He p Cinverso do numerc de Reynolds de agitagBol;
N pe L

"2 = d 3 Cinverso do nimero de Weberd;
Nz pe L

e = 2 Cntmerc de Froudeld;

N L

e = ¥ ¢ raz3o solvente /alimentagiold;
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AL Carea livre de escoamsntol;

i

S

ND

NS * ¢ numero de discos/nimero de compartimentos),

s =

dispostos na seguinte forma:

b @ C g d . 5 & f ND g
E = a (=) ( 5 M Y (eed® (ALY (gmer—). O30
N p LP  Np L N L £ ND+1

L4

As constantes foram calculadas pelo métode de regressdo
iinear multivariavel, apresentado sob a forma de um programa

computacional como mostrado no apéndice D,

A forma final da equagSo (323, empregande os dados

gxperimentails na definic¥o de eficiéncia dada pela eguaglio (300 &

O, 08R34 0,128 -0, 3G1L6 G, 86020
}2‘: o o b=
E = 3,8006(——z) (=g —5— (2
¥ o~ L N'p L N™ L
= <
0. 0190 1,8218 |
ND €33
(AL) Cwper?

e usando a equag¥oc (31D, cobtém-se:
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0, 1 083 1,0608 ~1,4328 0, 0780

L
* 2
B o= 8,78x10 c_.mf_-é} (Wé_"i’__g; (wg__) (_,?,,,.9
N paL N ch HN- L
-3, QOB 2,082
WD
¢AL) (2 €340

onca:

N & a velocidade de agitagSo, rotagBes por minuto]

L & o comprimento da regifc de gxtragic, om;

ND & o numero de discos, adimensional;

ND + 1 & o numers de compartimentos, adimensional ;

AL & a2 Area livre de escoamento, (X34

s & a vazdo volumétrica da fase organica. wml o ming

£ & a vaz3o volumétrica da fase aquosa, ml ming

g ¢ a acelerago da gravidade, cm/sz;

B, & a viscosidade da fase continua CalimentagHod, g om s

o & a tensFo interfacial do bipario Agua-~&lcool isocamilico,
dinascm;

e, & 2 densidade da fases continua Calimentagiol. g/bnﬁ;

Na figura 24 estlo representados os dados da eficiéncia
calculada pela eguagdo (302, diretamente dos dados experimentals,
e pela (33. E na figura 28 est3o agueles calculados pelas
equagBes (310 e ¢243. HNa literatura consultada n3o foram
encontradas eogquagles para predigio da eficidncia, para fins de
comparagao,

O cosficiente de correlagic ¢ de 0.8010 e de O,.7883 snire
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a eficiéncia calculada » a experimental para as correlagBes
representadas pelas equagles LGS 3] w €345, o gqguais s8o
considerados significativos ao nivel de 0,08% Cteste L2, pois o
seu valor tabelado & 00,4291, para a = 0,08%, 0’Mahony [188861.

Os erros médios s3o de 12,3% =) de =22, 8%, ,
respecti vamente. Pode ser observado pelas figuras 26 e 27, ands se
representam residucs em fungio da eficiéncia calculada por cada
equagfo proposta, que os modelos matemiticos obtidos nHo s3o
tendenciosos.

Uma discuss¥o sobre a influéncia dos grupos adimensionais
na eficiéncia pode ser conduzida com base nos expoentes das
equagBes (33D e (34).

Observa—-se que a varidvel com maior influéncia sobre a
eficiéncia do processc ¢ a razZo enlre o ndmero de discos e altura
do compartimento,ns, (expoenies 1,828 e 2,002). Reman e QOlney
(10881, constataram a diminuigBeo da eficiéncia com o© aumento da
altura do compartimento (ou redugdo do nimesro de discosd). Como a
transferéncia de massa depende do tamanho, tempo de residéncia ou
velocidade, e do comportamento da gota, com um menor nGmero de
dizeros aumenta-s2 a coalescéncia e, portanto, o tamanheo da gota, ©
que reduz a area interfacial disponivel. Mencor quantidade de gotas
s¥o quebradas porque est8Eo sujeitas A& agB%o de forgas cisalhantes
em maicres disténcias. Apesar de um ndmero de discos menor
diminuir =& mistura axial, sua redugdoc ndo € suficiente para
compensar todos os aspectos negativos resultantes do compor tamenio
da gota sobre a eficiéncia. Deve-se observar gue para as duas

definicBes de eficiéncia a variavel que maior influéneoia exercs
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sobre a eoficiéncia ¢ o namero de discos, ou a aliura do
compar timento.

A ralaqﬁo_Solventa/alimentagﬁo Cexpoentes 0,5020 e 0,078
tem infludncia significativa na eficiéncia, definida na forma de
um indice de recuperagio do soluto, ja gque nsste cazo cquanto maior
4 vaz¥o de solvente maior @ 2 capacidade de extragfo de Acido
1atico. A definigfo da oficiéncia, tendo como referéncia o
equilibric de fases, j& incorpora este efeito de uma maior
quantidade de solvente scobre o ponto de mistura, © equilibrio de
fases e portantoc sobre a capacidade de extrag3o do soluto,
isolando a infludncia sspecifica da relagio sol vente-alimentagic
sobre a gualidade da transferéncia de massa. Come se pode observar
pelo indice do modelo obtido, esta influéncia nd3o € grande.

O nGmero de Froude, gx*CNZL.). sendo uma medida da formagio
do vortex no escoamento, indica a influéncia da velocidade de
agitagie scbre o© graud de mistura gue ocorre no interior deo
extrator. Como O expoentes, para este grupo, 5%o ~0,3018 e
-1 ,4328, pode-se afirmar que tem wuma significativa influéncia
sobre a eficiéncia, para oS dois casos em esiudo.

0 namerc de Weber, o'.f’CszLal)., expoentes 0,189680 @ 1, 0806,
representa  a influéncia das propriedades fisicas do sistema
aestudado sobre as taxas de extragio. Dentre estas, a fLensio
interfacial tem marcada atuagio sobre O comper tamento do sistema,
principalmente guando © equilibrio de fase & considerado. Uma
tens3o interfacial muito alta exige um maicr CcoOnsumo de ensrgia
para a disperszo de uma fase na outra, o que ngm & desejavel. Uma

tensSo interfacial muito baixa pode levar A formagBo de  uma
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emul %o wstavel, o© gque inviabiliza o precesso sxirativoe. E
desejivel que a tens3o tenha um valor gue seja suficiente para
provocar uma rapida coalescéncia.

A influéncia do numerc de Reynolds pode ser observada
pela andlise do grupo pmﬁmkmL?3, inverso do nUmero de Eeynods de
agitagHo, gue leva os expoentes 0,08224 ¢ 0,1883. Este grupe tem
pequena influéncia scobre a eficiéncia, qguando comparsdo com oS
outros adimensionais., sendo gue o regime turbulente & bem
caracterizado nos dois casos, Reynolds da ordem de 10%.  Um
solvente de baixa viscosidade evita o arraste das gotas,
dimimuinde a mistura axial e aumentando a capacidade deo extrator;
baixas viscosidades também levam a uma rapida separagioc de fazes,
rapida extragio, menor poténcia para bombeamento @ agilagio e
portanto maiores taxas de transferéncia.

A Area livre de escoamsnto & a variavel gque menor
influéncia exerce sobre a eoficiéncia, quando considera-se ©
conjunte de variiveis selecionadas para o estude, inclusive na
correlacio tendo come referéncia o© squilibrio, esguaglo (242,
exerce uma influéncia praticamente nula.

Embora o modelo matemdtico da eficiéncia, tendo como
referéncia o equilibric de fases, apresente um erro mé&dio maior
assim coms umn coeficiente de correlagfo menor que o oulroc model o
apresentado, deve-se concluir gque o primeiro forneces uma base mais
adegquada para analise do processo, E isto nio sd por ter um
fundamento termodinimico mais sdélide, em torno do desvio em
relac%o ao equilibrio de fases. De fato, os exposntes do nimero de

Reynolds, Weber Froude obtidos por este modelo d3o maior
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rolovancia as wvaridveis operacionais e propriedades fisicas do
sistema, que no outro caso possivelmente s3o mascaradas pela

influéncia da razfZo solventesalimentagio.
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CAPITULO B

SUGESTEES E CONCLISOES



5.1, INTRODUGRO

Neste capitulc ser3c apresentadas as conclusfies oblidas
com base na andlise dos dados resullantes do desenvol vimenlo
experiemntal. Tendo em mente gue este trabalho ¢ uma contribuigio
ao estudo da purificag3io do 4acido 14tico presente no nmeio
fermentado de permeado de soro de gquel jo. procurcu-se verificar a
adeguabilidade de emprego da coluna de discos rotativos a este
tipe de cperagio bem como a influéncia das wvariévels construtivas
¢ operacionais sobre a eficiéncia de extrag3c para o sistema
utilizads &gua—acido latico~&lcool iscamilico.

TarBo feitas também sugestdes para trabalhos fuluros com
pase nos resultados agui obtidos. Estas levam ac estude de outras
varisvels gue SeXercem um papel importante sobre o projeto =
desempenho do exirator como fracio voluméstricsa retida da fase
dispersa, velocidade caracteristica, coeficiente de transferéncia

de massa, obta..

&, 2. CONCLUSDES

£ possivel chegar as seguintes conclusfes a partir do

estude realizado:

13 a purificagfc do scido latico obtido da fermentag3o do permeado
do soro de gueijo, por extragdo iiquido-liquido, € um pProcesso
viavel ja que a extragdo foi conduzida satisfatoriamente com o

solvente escolhidor o &lcool izmoamilico;
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=1 para gque o equipamento construldo apresente eficiéncias mais
el evadas deve—-se trabalhar em uma regifo de extragio maior ou com

varios destes eguipamentos ligados em sErie;

9 existe uma tendéncia geral do aumento da gquantidade de &cido

14tico extraido com a elevagdo da velocidade de agitag3o;

42 para discos com pequena srea livre de esceoamentc o efeito da

mistura axial @ decisivo zobre o valor da eficisncia,

53 para discos com malores sreas livres, a agitag3o & © t.amanho da
gota, provavelmente, sdo as varisveis de grande influéncia sobre a

aficiéncias.

&) entre as duas definicBes de eficiéncia empregadas a que
apresenta malor erroe médic & aguela baseada no equilibrico de
fases. Apesar de fornecer uma base mais adequada para a analise do
processo. B isto n¥o s por lter um fundamento termodindmico mais
s6lido, em torno do desvio do eguilibrio, mas por realgar a
importéncia das varisveis operacionais e propriedades fisicas do
sistema, refletidas nos numeros de Reynolds, Webber e Frouds cujas
influéncias sfo, possivelmente, mascaradas guando se usa a

definicio de aficiénecia & partir do indica de recuperagdo do

soluto.
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5, 2. SUGESTOES

Modelos de eficiéncia onde a mistura axial & o diametro
da gota sejam varidveis consideradas devem ser empregados ja que a
influéncia da mistura axial e do diametro da gota nZo foram
consideradas nos calculos de eficiéncia. Assumiu~-se gue O
gradiente de concentragfo ac longo do extrator ng¥s foi alterado
pela mistura axial ou pelos diferentes tamanhos de gota deve ser.

£ necessaric que sejam feitas medidas experimentais de
velocidade caracteristica e fracZo volumétrica da fase dispersa,.
com transferéncia de soluto, pois estas s¥%o essencials para ©
plenc . conhecimento da  hidrodinamica e das condi¢Bes de
transferéncia de massa do RDC modificade. O estudo das taxas de
transferéncia de massa, visando obter parametros necessarios ao
desenvol vimento de projeto de colunas de discos rotativos @& de
grande importancia. Para tanto, deve-se procurar determinar a
fragf¥oc volumétrica retida da fase dispersa por métodos precisos,
tal como a técnica de ultrasonografia desenvolvida por T=ouris
{1480} ou, por outro lado cbter dados experimentais de tamanho ¢
frequéncia de distribuigfo do dismetro da gota confiavels, pois
todos os modelos para previsdo das taxas de transferéncia de massa
existentes sZo baseados em fragio wvolumelrica retida da fase
dispersa ou no diamatrae da gota.

Segundo Bailey [1887], a adicZo de aminas 20 sol vente
melhora a transferéncia de massa na extrag¥o. Este & um ilem que
merece ser verificado, bem como a mistura de dois solventes,

resultando em um sistema guaternario.
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Poreira L[10881, adicionou sais aoc sistema Agua—beido
jatico~alcool isvamilico, sendo este um passo na tentativa de
aproxima~-lo do real sistema existente na literatura: o permeade do
soro de queljo fermeﬁtado. Uma outra recomendagdc € que se use o
mein fermentado diretamente no extrator,

& fundamental para o processo extrative, do  soro
fermentado, gue um métode, de baixo custo, de recupsragio do

solvente seja pesquisado,
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ANEXO A -~ Determinag3o da curva de calibrac3o para o indice de

refracZe e do ponto final da titulag3o potencicmétrica

No presente anexo esido descritos os métodos utilizados
para a construg3o das curvas de calibrag%c para anadlise das
amostras pelo indice de refragdo e das curvas necessarias a
determinac¥o do ponte final da titulagfo potenciométrica. Estes
métodos foram  usados na determinag8s do  &cido latice na
alimentac8c e nas fases extrato, refinado

Na construgfo da curva de calibracio para o indice de
refragio, volumes conhecidos de solusBes aquosas de Agua-alcool
" iscamilico foram titulados com Acide latico, O ponto final era
dado pela formagdo de uma solucio limpida, para a gqual o velume de
jcido empregado era lido e © indice de refragfo medido.

0 ponto final desta titulac¥o, na curva de equilibrio do
sistema Aagua—acido 1atico~alcool iscamilico, corresponte a um
ponto sobre a linha binodal.

Nas figuras AZ, A3, A4 @ AD enceontram-se represenlados o
graficos empregados para 2 determinacfc do ponto final da
titulacfo potencioméirica do 4cido litico com hidréxido de sédio
1N, As trés primeiras curvas, forga eletromotriz versus volume de
NaOH; primeira derivada {volume de NaOH utilizado na
titulagfovariagio da voltagem) versus volume de NaOH = segunda
derivada (variacZo da derivada primeirad versus voluwne de NaOH,
foram usadas para encontrar o© volume de NaQOH correspondente =ao
ponte de eguivaléncia. Com este volume determinou-se o pH

correspondente ao ponto de viragem, através da figura AD.
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AHNEXO B -~ Conjunto global dos resultados obtidos experimentalmente

Neste anexo enceontram-se tabelados Os resultados oblidos
experimentalmente, em fragic massica,. complementando  agueles
apresentados na segle 4.2 do capitule 4. onde as vazes

correspondentes as relagles sol ventesalimentagic empregadas foram:

- B0 mi/min para a alimentagfo Cagua—acido laticed, fTixa;
- 30 mlsmin para o solvente com razio solventersalimentac®o 0,011
- 80 ml-min para o scolvente com raz%o solventersalimentag¥e 1:13

- 80 mlsmin para o solvenie com razfc solventesalimentagdo 1,0:1.

Tabela Bil. Resultiados experimentais das concentracBes de acido
1atico (¥ massa), para seis discos, 5% de srea livre,

relagio solventesalimentagso 0,511,

velocidade percentual de &cido litico

de agitagdo
{rpmd Xt Xr Yn
st G,1170 00,1061 0, 045868
&0 0,100 o, 0868 0,0414
140 0,31001 0, 0853 G, 0400
180 0,1000 0, 08684 0, 0447
=80 0,1001 C,0824 O, 0068
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Tabela BZ. Resultados experimentais das concentragfes de &acido
1itico {% massa), para seis discos, BX de &rea livre,

relagBo solventesalimentagio 1:1.

velocidade percentual de acido latico
de agitagio
Crpmd Xt Ar Yo
&e 0,108 0, 02176 00,0318
20 0,1082 00,0840 0,037a
140 00,1058 00,0818 0,0401
180 0,105 0,083 0,02383
250 22,1080 0,077 0,0474

Tabela B3. Resultados experimentais das concentraglies de acido
1stico (% massa), para seis discos, 8% de &rea livre,
relacio solventesalimentag®o 1,5:1.

vel ocidade percentual de &cido latico
de agitagio
Crpwd Xf Xr Yo
ate] 0,1016 0, 0686 O, 0385
R0 0,1016 0, 0743 Q, 03885
140 G, 1000 0,07584 0,.0883
10 00,1016 0, 0831 G, 0320
280 0, 1000 0, G536 0,0401
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Tabela B4. Resultados experimentais das concentracBes de acido
litico (¥ massa), para seis discos, 40% de area livre,
relacSo solventesalimentacio 0,811,

velocidade percentagem de icido latico
de agitagdo
Crpmd A1 Xr Yo
53 00,1017 0, 0888 0,0383
20 0,1017 0, 08652 00,0470
140 0,1017 0,0BEE3 0, 0461
180 0,1017 0, 0872 O, 0521
280 G,.1017 0, 0BES ©,. 0877

pesultados experimentais das concentragBes de Acido
1atico (% massad, para seis discos, 40% de area livre,
relagdo solventesalimentagio 131,

Tabela BS.

valocidade percentual de &cido latico

de agitag3o
Crpmd X5 ir Yo
083 00,1017 ¢, 0828 O, 0381
80 0,1099 G, 0800 03,0383
140G 0,109 0,0884 0,041 3
190 0,1088 0,0838 O, 0433
280 0,1098 G, 0838 0, 0801
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Tabela BG. Resultados experimentais das conceniragtes de Acido
latice €% massa), para seis discos, 40% de 4rea livre,
relacio solventesalimentac3o 1,5:1.

velocidade percentual de &cido latico
de agitagio .
Crpmo X! Xr Yo
e 0,1080 0,081a 0,0320
a0 0,1089 O, 07E3 G, 0348
140 0,1089 0, 0803 0,0361
180 £,1089 0,0744 O, 0384
280 0,102 G, 0739 00,0434
Tabela B7. Resultados experimentais das concentragfes de Acido

1atico (% massa) para seis discos, 60% de area livre,
relacfc solventesalimentag3o 0,511,

velocidade percentual de &cido latico

de agitag3o
Crpmd Xy Xr Yo
88 0,1180 0, 0897 G, 0388
20 0,1180 0,08612 0,0433
140 0,1150 0, 0958 03,0480
190 0,1180 0, 0828 0, 0488
250 0,1180 00,0878 0, 0048
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Tabela BB. Resultados experimentais das concentragles de Acido
14tico (% massa), para seis discos, B60¥% de area livre,
relacic solventesalimentagfo 131,

velocldade percentual de &cide latico
de agitagio
{rpm) Xf Xr Yo
58 $,1180 0,0874 0,026
20 0,1190 0,0844 0, 0348
140 0,1180 0, OB356 G, 0281
180 0,1180 O, 08387 C,0414
280 0,1150 0,08085 0,0437

Tabela BS9. Resultados experimentals das concentragSes de acido
1itico (% massal para seis discos, 60% de area livre,
relacio colventeralimentagfo 1,5:1,

velocidade percentual de &cido latico

de agitagdo
Crpmd xs Ar Ve
B3 00,1180 0, 0765 0,0B07
&0 0,102 00,0753 0,0870
140 0,108 0,07a8 0.0308
1630 00,1048 O, 0793 0,0374
&80 0,1048 00,0738 0, 0377
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Tabela B10.

lético

% massal,

Resultados experimentais das concentragles de adcido
para quatro discos,
solventeZalimentac3o 111 e area livre de 5%,

relagio

velocidade

percentual de &dcido latico

de agitagio

Crpmd Xt Xr Ye
85 0,1068 0,0848 0,0348
S 0,1088 00,0844 00,0345

140 0, 1068 ¢, 0833 00,0345

190 0,1088 0,0751 0, 0393

250 0,1085 0, 0733 0, 0808

Tabela Bll.

litico X

massald,

Resultados experimentais das concentragfes de acido

para guatro discos, relagdo

solventesalimentag®oc 1311 o Area livre de escoamento

de BOX.

valocidade

percentual de &cido latico

de agitagdo

Crpmd xir Xr Ye

e 0,.1048 0,0887 3, 03068
vyl 02,1048 G, 0201 00,0334
140 00,1048 0, 0872 0, 0387
180 00,1048 O, 0808 0,0432
280 00,1048 0,0773 0,0420
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ANEXO € -~ Dados de

egquilibrio

listico~adlcool iscamilico

para o

sistema Agus—dcido

Abaiwo encontram-se os dados de equilibrio para o sistema

agua—acido latice

o8 ¢ e percentagem em massa.

-4lcocl issamilico obtidos por Pereira (18881, a

dgua—acido

Tabela Cl. Dados de equilibrio para o© sistema
latico~4&lcool iscamilico.
agua Acido latico Alcool iscamilico
Fase 1 Fase & Fase 1 Fase & Fase 1 Fase =
97,80 2,81 0,00 0,00 =,80 20, 49
265,24 12,18 10,91 6,23 2,85 a8, a7
80,89 13,681 16,00 2,75 3,11 78,54
?4.55 16,23 21,77 16,02 2,588 87,75
67,50 18,98 27,80 20,32 4,85 84,70
o8, 33 es,01 30,61 25,01 11,08 49,98
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A curva de regressioc linear obtida para a concentragio do

refinado em equilibrio com o extrato fol:

K = 1,854 Ye + 0,181 Cotd

onde:
#
Xr & a concentracic de refinado no equilibrio, em massa;

Yo & a concentraco do extrate oblida experimental mente, em massa.
O coaficiente de correlagfo ¢ igual a 0D.8988 e a

regress¥o foi feita até a concentracfo de 18% de &cido na fase

refinado, a gual englobava toda a faixa de trabalho experimental.
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AMEXO D ~ Listagem do programa RULMULT.FOR

A listagem de programa computacional RIMULT. FOR & dada

abal o,
PLMULT. FOR foi desenvolvido a partir da analise de

regressZo linear multivari 4vel para o céculo das constantes da

equagoe (32D,
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FOTE FROGRAMA PODE SER USADD FARA O CALCULD D45 CONSTANTES
pE UMa FGUACAD OBTIDA FOR REGCRESSA0 LINEAR  MULTIVARIAVEL,
& FARTIR NE NHUMERDS ADIMENSIONAIS PREVIAMEWNTE DETERMINADOG

IMPLICIT REAL®8 (A~H, 0-D

INTEGER V

REAL VIS, VR

DIMENSION ALIV(AB), REY(A0),WE(LQ), FR{AG), RA(LG), DDONC{L0Y
DIMERSION EFI(&0), DORGC(40), RSAGLEX, ALCI8), VRILIQY, DH(1&)
NIMENSTON XM(&G,19), PP(&6), XXi(1Q),ERRD{468}

NIMENSIDN X{(6@), S(6@), T(&l), ALH0,70), EEFI(62)

OFER (UNIT = &, FILE ‘JJA. DATT, BTATUS = 0L

OREN (UNIT = ¢, FILE EFIC.DAT , STATUS = HEW )

i

H1

EMTRE COM A DENSIDARE (G/0M3), TENSAD INERFACIAL
(DINAZCHY, VISOOSIDADE (G/0M8), COMPRIMENTO DO EXTRATOR (LM},

ACELERACAD GRAVIDADE (C/82)'E HUMERD DE VARTAVEIS INDEFEMDENTES

READ (6,%) RD, BIG, VIR, CE, G, V

ENTRE COM 0 MUMERD DAS DRIFERENTES UONFISURACOES RELATIVAG
S NUMERD DE DISCOB (NND), a0 NMUMERDO DE RAZAND BOLAALIH
(RNRSAY, HUMERD 0F DIFERENTES AREAS LIVRES (NALY,AQ NLMERD
UE VELDCIDARES DE ROTACAD TESTADAS (HVR)D

EAD (6, %) KNI, NRSA, Hal, NVUR

ERTRE COM 05 VALORES DAB VELOCIDADES DE ROTATAD

READ €6,%) (VRIL)Y, L = §,NVR)
B 14 1 = 1,46@

REY(I} = @.2

WELI = $.0

FR(IY= @.@

Radly = 6.9
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ALINCTY = 6.8
GRONGCITIY = 6.8
RESD{S, #) EFI(ID

CONTINUE
Moo= @
HN = 0

B3 3 ITJKL = &, MWD

ENTRE COM 0% VALORES DAB RAZUES SOLV/ALIN

REATE (&,%) (RSACIRSY, RS =41 HREA)

ENTRE COM 0 NUWMERO DE DISCOS

READ (&6, %2 DNOTJIKL)
DEMEG (TJKLY = DNCIJKLEACINOTIRLY + 1.8

ENTRE COM AS AREAS LIVRED

READ (&, %) {(ALKALY, KAL = 1,NaLD
e 5 0 o= 1,NRSGA
IF (REACSY. EQ. @.0) GOTD 3
D0 8§ K = &,HAL
IF (aL{(K)y. EG. 2.¢) 6OTO 8
0 4@ L= 1L, NUR
o= Mo+ 4
TF (EFI{MY EQ. @.@) GO TO 16
Pl o= MW O+ 4
REY(MNY = U185 7/ (UR{L)Y=RORCEXCE)

WE (MY = SI6 7/ (VR #URLIARD®(DEX%33 )
FROMNY = § 7/ (DRLI=VRL=CED
Ra(Hky = REACD

ALIVIFNY = AL{K?
DBLOCHNC(KMNY = DONDOTJKL
EEFI(HMNY = EFI(M)
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28

38

59

]

CONTINUE

CONT

FHLUE

CONTINUE
CONTIRUE

WRITE (%
nG 29 1
WRITE
WRITE
WRITE
WRITE
WRITE
WRITE
WRITE

L3 PN MM

= 4, MN

(%,%3 REYC,Y, 7}
(%,%) "WEC,I,)=

(%,%) FR(C,I, )=

=" REY(IY

CLWELT)
CLFROTD

¢#,%Y TRACT,I, ye=",RAMD

(%, %) TALIVCOT, T,
(%,%y "DOONDCT, T,
t#,%) ‘FEFIC .Y,

CCONTIHUE

o A I
¥MOT, %

= 4, Hh
¥ o= LOG(REY{(I2)

XHCI,8) = LOBWECL))

XKM(I, 37 = LOG(FR(L?2?

XHM{I.4) = LOGIRALTYD

YM(T, 5 = LOGCALIVITINY

AM{L, &) = LOGORCNTCI S

CONTINUE
WRITE (%,%) ‘REGRESSAD LINEAR HULTIVARIAVEL '
Mo MM

TN = Nxi . @

Kigy = 1.9

g 4 I o= 4N

ng 56 J o= 1,V

K{d+s
XY+
WRITE

FREENCHIMENTO Id MATRIZ USADA NO CALCULD DA CURVA

no &9

y o= XML,
= LOG(EEFIC(IN?

tx, %y TXEF(,I,D

£ = 1,(V+i)

e, ALIVCT Y

Tr= DOCHECDD
Cym JERFICI

=", XAVIED
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N0 7¢ L o= 1, (W)
ALY = ALY + XK IXXIL)
K = A, ¥+2)
PG CONTINUE
&@ CONTINUE
SIUHREF = GLUHE)Y + X(V+E)x%cd . @
4¢ CONT IRUE

CALCULD DA CURVA ATRAVES DA RESQLUC&Q DO SISTEMA IE EeUACOLD
LINEARES A MATRIZ AN, M

i S w B A B

e 88 I o= 2, (V450
Ty = GLE, 1)
80 CORNTINUE
no e I = 1,{M+1)
=1
WRITE (#,%) "Aa{l,Jy=",A1,0)
119 IF (ALl , ) HE &.2) GOT0 i19@
G o= o) o+ 4
WRITE {#,%) “J=",
1IF (4 LLE. (UetY) 5070 149
WRITE (#,2) "SOLUCAD NAD UNICAT
GOTO 40
i@ B L8 K o= 4, (U+E)
B o= oadl,K)
G, Ky = Al KD
ACI, K = B
1829 CONT IHUE
o= 4.@9/601,1)
B 130 K o= 4, (V20
AT, KY = Z=A(1,K}
139 CONTINUE
oo oi4e J o= 4, {(U+id
IF ). EG. 1) 8OT0 {4¢
2= (L. @)&naCd, 1)
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