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Nomenclatura

A — constante associada ao declinio de fluxo (h™)

up — viscosidade aparente do permeado (kg/m-s)

uw — viscosidade aparente da 4gua filtrada (kg/m-s)

A — coeficiente de permeabilidade da membrana (m)

Ap — area de permeagdo (m?)

[E] — concentracao de enzima pectinolitica (ppm ou mg/kg)

Fc — fator de concentragao

R — indice de retenc¢do (%)

Cpe — concentragao de componente no permeado
Cre — concentracdo de componente no retentado
MF — microfiltracao

UF — ultrafiltragao

OR — osmose reversa

AL — alimentagao

RE — retentado

PE — permeado
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Resumo

A aplicag@o do processo de microfiltracdo para clarificagdo de certos sucos de frutas tem
demonstrado resultados economicamente viaveis. Inimeros sucos de frutas tipicas do Brasil
ainda ndo foram testados neste tipo de processo, visando a sua clarificacdo. Suco de
tamarindo (7amarindus indica L.) reconstituido na propor¢ao de 1 de polpa para 3 de agua
foi microfiltrado a 35°C, em membrana tubular de polipropileno de didmetro médio de poro
de 0,2 um, variando-se as condi¢des de pressao transmembrana, velocidade de escoamento
e utilizando ou ndo um pré-tratamento enzimatico da polpa. Foram observados fluxos finais
de permeado de 70 a 115 kg/m’h. O aumento da pressio transmembrana aumentou o
fouling, mas resultou em altos valores de fluxo de permeagdo, tanto iniciais quanto finais.
Alta pressdo associada ao uso de enzima pectinolitica na concentracdo de 100 ppm
apresentou o melhor resultado de fluxo final, a um fator de concentrag¢do igual a dois e,
conseqiientemente, no menor tempo de processamento. O aumento da velocidade de
escoamento e uso de baixas pressdes melhorou o fluxo de modo geral, e o uso concomitante
de enzima, melhorou ainda mais o fluxo. Ao usar alta velocidade e alta pressao, o fluxo foi
elevado no processamento em que nao foi feito o tratamento enzimatico. Entretanto, no
processamento em que foi realizado o tratamento enzimatico, o fluxo diminui em 26%,
possivelmente devido ao aumento do fouling na membrana. O permeado obtido apresentou
uma coloragdo amarelo ouro, limpido e sem presenga de solidos insolaveis. Houve também
retengdo de solidos soluveis (agucares e pectinas, entre outros) e, conseqlientemente, dos
solidos totais (diminui¢ao da umidade no retentado). Os resultados de fluxo de permeado
em diversas condi¢cdes de operagdo permitiram uma andlise da influéncia da camada gel e
do fouling de acordo com a teoria de resisténcias em série. Os dados obtidos para a
construcdo da curva de permacdo foram ajustados a um modelo matematico, baseado na
teoria de renovacao de superficie, e calcularam-se os valores da constante de declinio de
fluxo. Estes foram maiores nos experimentos em que se fez uso de altas pressdes e
tratamento enzimatico.

Palavras-chaves: microfiltragdo, tamarindo, clarificacdo de suco de fruta, separagdo por
membranas.
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Summary

Clarification of a lot of fruit juices using microfiltration process has been showing viable
economic results. Countless juices of typical fruits of Brazil aren’t studied yet in membrane
separation process. Tamarind juice (Zamarindus indica L.) reconstituted at 35°C was
microfiltred using a polypropylene tubular membrane of 0,2 pm average diameter poro.
The operating conditions of transmembrane pressure, crossflow velocity and enzymatic
treatment were evaluated. Final fluxes values of 70 until 115 kg/m*h was observed. The
increase in transmembrane pressure resulted in high fouling, but increased the values of
inicial and final permeates fluxes. Associated of enzyme pectinolitic at 100 ppm, this
experiment presents the best result of final flux and, consequently, the smaller time
processing. The increase in crossflow velocity and use of low transmembrane pressure
improved the fluxes in general, and using enzymes at the same time, improved the fluxes
even more. High crossflow velocities and high transmembrane pressures results in high
fluxes just in the experiment without enzymatic treatment. In the experiment where
enzymatic treatment was done, the flux reduce 26%, possible due to increase of the fouling
on membrane. The permeate presents a gold yellow colour, cloudless and without insoluble
solids. There was soluble solids (sugar, pectin etc.) retention and, consequently, total solids
retention (reducing of humidity in retentate). The influence of polarized layer and the
fouling in several operating conditions results of fluxes allow an analysis by resistance in
series theory. The experimental data picked to permeate curve was ajusted to mathematical
model based on surface renewal theory and the flux decay constant were calculated. There
were higher on experiments with high pressure and enzymatic treatment.

Keywords: microfiltration, tamarind, fruit juice clarification, membrane separation.
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1. INTRODUCAO

O Brasil ¢ o segundo produtor mundial de frutas (32 milhdes de toneladas/ano),
sendo um dos principais produtores e exportadores de varias espécies frutiferas nativas e
exoticas ainda ndo aproveitadas em todo seu potencial [Maia, 1997].

Do volume mundial de frutas frescas anualmente comercializadas, as frutas
tropicais tém participacdo bastante significativa. As frutas tropicais como abacaxi, maracuja,
manga, caju, goiaba, graviola e tamarindo tém uma especial preferéncia na dieta dos
consumidores [Clay et al. 2000].

Estas espécies frutiferas sdo geralmente encontradas nos tropicos € na Amazonia no
estado silvestre, das quais s6 uma pequena parte ¢ explorada. Dentre elas destaca-se o
tamarindo, de nome cientifico Tamarindus indica L., da familia Leguminosae, encontrado
no leste da India e nas ilhas do Pacifico, além de paises da América Central e nordeste do
Brasil. Trata-se de uma vagem linear ¢ comprida, de cor marrom, dura e quebradica, que
contém em seu interior varias sementes cobertas por uma polpa fibrosa de gosto agridoce e
cor marrom escura. A polpa do tamarindo constitui a metade do peso da vagem, sendo
comum a sua utilizagdo em diversos paises, na industria de sucos, geléias, doces e diversos
alimentos [Morton, 1987].

Comparando-se com os diversos setores da industria alimenticia, o setor de sucos de
frutas ainda ndo tem explorado plenamente o seu potencial de produtos saudaveis, o que
poderia ser conseguido através de disponibilizagdo de bebidas alternativas. A chave para se
conquistar este crescente mercado reside na disponibilidade do produto, na imagem natural
e na possibilidade de oferecer aos consumidores uma ampla variedade de produtos a sua
escolha [Veeneman, 1999].

Os sucos de frutas tropicais sdo excelentes opgdes para o consumidor porque
juntamente com os seus atributos sensoriais e refrescantes, possuem o apelo de serem
nutritivos e saudaveis [Korgo, 1996].

No processo tradicional de clarificacdo de sucos, € necessaria inicialmente a
utilizagdo de enzimas, para degradar as substancias responsaveis pela turbidez dos sucos.

Na etapa da clarificagdo propriamente dita, se utilizam filtros prensa e/ou terra diatomacea



em grande quantidade, o que gera um alto custo de energia, mao-de-obra € um problema
ambiental sério, que ¢ o descarte da terra diatomacea. Na seqiiéncia pasteuriza-se o suco
para entdo concentra-lo [Cheryan, 1998].

Pesquisas realizadas desde 1970 t€ém mostrado que a microfiltracdo (MF), a
ultrafiltragdo (UF) e a osmose reversa (OR) podem ser usadas com sucesso para substituir
algumas dessas operagdes, sendo que com a microfiltragdo ¢ possivel a esterilizagdo a frio
[Carneiro et al., 2002]. Diante do problema de possiveis mudangas no sabor e aroma do
produto, além de perda de nutrientes como vitaminas, a microfiltragdo apresenta-se como
um tratamento que mantém total ou parcialmente estas propriedades.

Atualmente, a maior aplicagdo da microfiltragdo e da ultrafiltragdo na industria de
alimentos € no processamento de derivados do leite, onde esta técnica foi desenvolvida. Ja
na industria de suco de frutas, destaca-se o processamento de suco de maga e laranja.

O suco clarificado podera ser utilizado para produgdo de suco pronto para beber,
para posterior concentracdo, ou ainda, para possivel adicdo em: refrigerantes, bebidas
gaseificadas, dguas aromatizadas, bebidas esportivas (isotdnicos) e chés gelados.

O projeto e aplicagdes bem sucedidas de processos de separagdo por membranas
requerem o desenvolvimento de modelos previsiveis quantitativos, os quais relacionam os
materiais a0 desempenho e eficiéncia da separacao [Barros, 2002]. O fluxo de permeado
(suco clarificado) num processo de microfiltracdo ¢ de fundamental importancia econdmica.
Processos com membranas de alto fluxo requerem menos area filtrante, para o mesmo
volume de producdo, o que reduz o custo do equipamento e tempo de processo. Isto se
traduz em economia e melhoria na qualidade do processo.

Da literatura sabe-se que os pardmetros de processos tais como: temperatura,
pressdo transmembrana, velocidade tangencial e concentracdo da alimentagdo sdo
importantes para o fluxo de permeado.

Assim, ¢ interessante o desenvolvimento da pesquisa de microfiltragdo de suco de
tamarindo, estudando a influéncia destes parametros no processo para a obtencdo de

elevado fluxo de permeado, bem como determinar a composi¢ao do suco clarificado.



2. OBJETIVOS

Este trabalho teve como objetivo principal estudar a influéncia da pressdo
transmembrana e da velocidade de escoamento sobre o fluxo de permeado, na etapa de
microfiltracdo do suco de tamarindo pré-tratado enzimaticamente com enzima pectinolitica
comercial na concentragcdo de 100 ppm.

Além disso, teve como outros objetivos:

e Estudar a queda do fluxo de permeado devido a formagdo da camada gel polarizada

e fouling através de um modelo de resisténcia em série;

e Avaliar as propriedades fisico-quimicas dos produtos: inicial (alimentacdo) e final

(permeado e retentado);

e Comparar os dados experimentais de fluxo de permeado com os valores previstos

por um modelo matematico.






3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Tecnologia de membranas

Filtragdo pode ser definida como a separagdo, de dois ou mais componentes, de uma
corrente de fluido, baseada nas diferengas de tamanho. Nos usos convencionais, usualmente
se refere a separagdo de particulas solidas imisciveis de uma corrente liquida ou gasosa. A
filtracdo por membranas estende esta aplicacdo, incluindo a separacdo de solutos
dissolvidos em corrente liquida e na separacdo de misturas de gases [Cheryan, 1998].

Os métodos de filtragao utilizados nos processos de separagdo por membranas sao: a
convencional (dead-end filtration), quando um fluido escoa perpendicular a superficie
membrana; e tangencial (crossflow filtration), quando o escoamento do fluido ¢ paralelo a
superficie da membrana e altas velocidades possibilitam o arraste dos solutos que tendem a
se acumular na superficie [Cheryan, 1998].

Na filtragdo tangencial, a corrente de alimentagcdo ¢ separada pela membrana em
duas correntes: o permeado, que atravessa a membrana, € o concentrado, ou retentado, que
retém os solutos e solidos suspensos que nao passaram pela membrana [Paulson et al.,
1985]. Se a corrente de alimentagdo contém muitos solidos e/ou solidos que necessitam ser
recuperados, o fluxo tangencial ¢ vantajoso, por limitar o crescimento da concentragdo de
solidos na superficie da membrana (torta). A Figura 3.1 compara a filtracdo convencional
com a tangencial. Os solidos sdo mantidos em suspensdao na corrente de alimentagao,
resultando em menor formagdo de torta e assim, menor resisténcia de torta (Rt) na

membrana, resultando em maior média de fluxo durante a operagao [Cheryan, 1998].
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Figura 3.1. Esquema ilustrativo da filtracio convencional vs. tangencial e seus respectivos
comportamentos de fluxo e da resisténcia Rt causada pela torta em func¢iio do tempo [Cheryan, 1998].

Os trés tipos principais de processos de filtragdo por membranas regidos pela
pressao sao: microfiltracdo (MF), ultrafiltragdo (UF) e osmose reversa (OR) ou
hiperfiltracdo [Porter, 1990]. Esses processos se diferenciam pelo tamanho médio de poro
da membrana e pela pressdo aplicada, embora ndo haja uma conveng¢do de limites para
distingui-los.

A MF ¢ designada para reter particulas suspensas de 0,1 pm a 10 pum (porém,
particulas maiores que 5 pum sdo melhor separadas utilizando-se métodos de filtracao
tradicionais). A MF ¢ usada principalmente para clarificacdo, separando particulas
suspensas de substancias dissolvidas, desde que as particulas tenham tamanho maior que os
poros da membrana [Cheryan, 1998].

Rautenbach e Albrecht (1989) citam diversas aplicagdes da microfiltragdo, como a
concentragdo ou separacdo de suspensdes coloidais, separagdo de emulsdes e como
pré-tratamento da osmose reversa. De acordo com Porter (1990), a microfiltracdo permite
excelente retencdo de microrganismos, sendo bastante utilizado em processos de

esterilizacao.



A UF, por reter particulas menores, pode ser considerada um método de purificagao,
concentracdo e fracionamento de macromoléculas ou coldides suspensos. Dentre as
aplicacdes da ultrafiltracdo na area de alimentos estdo a concentracdo do leite na fabricacao
de queijo e recuperacdo das proteinas do soro na industria de laticinios; a concentracao de
gelatina, clara de ovo e na industria de bebidas (sucos de fruta, vinho e cerveja) [Porter,
1990].

A osmose reversa, por utilizar pequeno didmetro de poro (menor que 150 daltons),
rejeita praticamente todos os solutos, inclusive sais, aglicares e ions, sendo utilizada nos
processos de concentragdo ¢ de remoc¢do de sal da agua [Dziezak, 1990]. Opera a altas
pressoes (de 1980 a 6890 kPa), para superar a pressao osmotica, segundo Paulson et al.
(1985).

Cheryan (1998) apresenta, em relacdo aos materiais, trés geragdes de membranas,
sendo a primeira delas basicamente de acetato de celulose, que foi sendo substituido devido
a pouca compatibilidade do material com as solugdes sanitizantes, como o cloro,
necessdrias na induastria de alimentos, além da faixa de pH restrita, entre 3 e 7, e
temperaturas maximas de processamento de 35°C.

A segunda geracdo ¢ constituida de inimeros polimeros, melhores que as
membranas da primeira geracao porque mantém a rigidez mesmo quando imidos, suportam
temperaturas de até 100°C e operam com qualquer valor de pH, sendo resistentes também
ao cloro [El-Gazzar & Marth, 1991].

Lawrence (1989) descreve que as membranas de terceira geracdo sdo minerais,
compostas de 6xido de zirconio ou alumina, montadas em um suporte de carbono em forma
de grafite ou cerdmica porosa, possuindo alta resisténcia a pressdo e temperaturas (até
400°C), além de tolerantes a qualquer faixa de pH.

Este tipo de membrana é extremamente versatil, visto que sdo feitas de material
inorganico e possuem poucas desvantagens em relacdo as membranas poliméricas.
Membranas inorganicas estdo disponiveis normalmente na forma tubular, tanto com um
unico canal ou com um elemento multicanais, que pode conter de 7 a 37 canais circulares.
Outras conformagdes disponiveis de membranas de corrente tangencial sdo: planas, espirais,

fibras ocas ou tubos capilares [Cheryan, 1998].



3.1.1. Fenomenos que limitam o fluxo

Sdo trés fendmenos conhecidos por limitarem o fluxo de permeado: polarizacdo da
concentragdo, camada gel polarizada e fouling. Os fendmenos sdo explicados a seguir por
Cheryan (1998):

Polarizagdo da concentragdo ¢ causada pelo aumento da concentracdo da
alimenta¢do na superficie da membrana. Os componentes so6lidos da alimentagdo sdo
arrastados para a superficie da membrana por transporte convectivo, devido a pressdo, e
sendo parcialmente ou totalmente rejeitados, tendem a se concentrar na interface, formando
um gradiente de concentragdo. Ao mesmo tempo, ocorre o contra-fluxo de solutos em
direcdo a alimentacao, em virtude da difusao.

Tal fendomeno se estabelece rapidamente, provocando uma queda acentuada do fluxo
permeado nos instantes iniciais da microfiltracao.

Quando a concentracdo de particulas proximas a superficie filtrante excede seu
limite de solubilidade, ocorre entdo a gelificacdo (formagdo de uma camada de gel) da
solucdo, devido a precipitacdo por supersatura¢do de macromoléculas.

Esta camada, denominada camada gel polarizada, ocasiona um aumento na
resisténcia ao fluxo de permeado. Esta camada adicional também ¢ conhecida como “torta”.
Nao deve ser confundida com a camada ocasionada por fouling, que surge devido as
interagdes membrana-soluto.

O fouling ocorre devido a deposicdo e acimulo dos componentes da alimentagdo —
particulas suspensas, solutos dissolvidos que ndo permeiam, ou até mesmo solutos
normalmente permeéveis — na superficie da membrana e/ou dentro dos poros da membrana.
A natureza e a extensdo do fouling ¢ fortemente influenciada pela natureza fisico-quimica
da membrana e do soluto. Interacdes entre soluto-soluto ¢ soluto-membrana, além da
quimica da superficie da membrana sdo as chaves para o entendimento do fouling. Este
difere do fendmeno da camada gel polarizada, pois os efeitos desta sdo reversiveis, uma vez
que podem ser amenizados diminuindo-se a pressdo ou a concentragdo da solucdo, ou
aumentando-se a velocidade tangencial. Por outro lado, o fouling é caracterizado por um

declinio irreversivel de fluxo permeado, devido a adsor¢ao de espécies/solutos na superficie



da membrana e/ou agregacao destas nos poros, provocando um bloqueio parcial ou mesmo
total dos mesmos. Tal declinio s6 pode ser revertido mediante uma limpeza quimica.

Tong et al. (1988) relatam que o fouling pode acarretar um aumento nos custos
referentes a limpeza, mao-de-obra e energia, além de reduzir o tempo de vida util da

membrana.
3.1.2. Fatores que afetam o fluxo do permeado

Para reduzir os efeitos dos fendmenos de polarizagdo da concentracio, formacao da
camada gel polarizada e fouling alguns parametros devem ser controlados [Bassetti, 2002].

Segundo Cheryan (1998), quatro fatores principais afetam o fluxo de permeado:
pressdo transmembrana, temperatura do processo, velocidade de escoamento e
concentragdo da alimentacao.

A pressao transmembrana (Pry) ¢ definida como sendo o gradiente de pressao entre
os lados do retentado e do permeado. Devido ao fato da saida do permeado ser aberta para o
ambiente, a pressdo do permeado torna-se nula, de modo que a pressdo transmembrana
pode ser simplificada como sendo a média aritmética da pressdo na entrada (Pg) e na saida
(Ps) da membrana.

P, + P
Py :(Tj (3.1)

Em baixas pressoes, alimentacdo com baixa concentragao e altas velocidades de
escoamento, isto €, condi¢des onde os efeitos da polarizacdo da concentragdo sdo minimos,
o fluxo ¢ afetado pela pressdo transmembrana, e aumenta conforme se aumenta a pressao.
Apos certo valor de pressdo, o fluxo torna-se independente da pressdo e controlado pela
transferéncia de massa [Cheryan, 1998].

Freitas (1996) desenvolveu um estudo experimental de clarificacdo por ultrafiltracao,
usando suco de laranja comercial pasteurizado. Observando os efeitos da pressdo
transmembrana sobre o fluxo de permeado, constatou que o valor do fluxo aumentou com o

valor de pressdo transmembrana até 370 kPa, mantendo-se constante acima disso.



Kirk et al. (1983) estudaram o comportamento do fluxo na UF de suco de péra e
obtiveram um valor maximo na pressao transmembrana de 1,5 bar, velocidade de 0,15 m/s
e 50°C, entretanto, apos este valor de pressdo houve um declinio no fluxo, que decresceu
ligeiramente com o logaritmo da concentragao.

Vladisavljevi¢ et al. (2003) estudaram a influéncia da pressdo transmembrana,
temperatura ¢ velocidade de escoamento na UF de suco de macga despectinizado utilizando
membranas ceramicas tubulares. A pressdo variou de 1 a 4 bar e o fluxo de permeado em
estado-estaciondrio alcangou um maximo com pressdo em torno de 2 bar.

Quanto a influéncia das temperaturas no fluxo de permeado, Vladisavljevi¢ ef al.
(2003) obtiveram maiores fluxos com maiores temperaturas (que variaram de 20 a 55°C),
devido a reducao na viscosidade do fluido.

Barros et al. (2003) variaram as temperaturas de 30 a 50°C e a pressao de 2 a 6 bar,
utilizando membrana cerdmica tubular de didmetro médio de poro 0,2um, e obtiveram
maiores fluxos a 50°C e 4 bar.

Segundo Cheryan (1998), temperaturas maiores que 55°C podem também minimizar
0 crescimento microbiano. Por essas razdes, ¢ melhor operar com a maior temperatura
possivel, considerando as limitagdes da membrana e da alimentacdo. Porém, deve-se
considerar a estabilidade do fluido em temperaturas elevadas, pois pode haver precipitacao
de sais na superficie da membrana, provocando o fouling e levando a diminui¢ao do fluxo.

Experimentos para estudo de reducdo da contagem microbiologica (“cold
sterilization”) de suco de abacaxi, sem utilizagdo de calor, através de microfiltracdo com
membranas tubulares de polietersulfona de poro médio de 0,3 pm foram conduzidos por
Carneiro et al. (2002), fixando-se a temperatura em 25°C e a pressdo em 1 bar. Verificou-se
que os sucos obtidos permaneceram por 28 dias, armazenados a 8°C, com valores de
contagem microbioldgica abaixo dos requisitos exigidos pela legislagdo brasileira para
sucos e bebidas.

Ja& que os processos térmicos afetam profundamente as caracteristicas de sucos de
frutas, a MF pode ser uma alternativa por ndo exigir altas temperaturas. O uso de
temperaturas e pressdes brandas mantém a qualidade nutricional e atributos sensoriais do

produto [Carneiro et al., 2002]. Para sucos de frutas, a temperatura limite ¢ 55°C.
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Segundo Cheryan (1998), um acréscimo na velocidade de escoamento ou na
turbuléncia do fluido a ser ultrafiltrado causa arraste das particulas retidas na superficie da
membrana, diminuindo a camada gel polarizada e aumentando o fluxo de permeado. Além
disso, quanto maior a velocidade de escoamento tangencial da solu¢do, menor a intensidade
da polarizagdo por concentragdo, para uma mesma pressao de operagao.

Segundo Porter (1990), altos valores de velocidade tangencial tendem a prevenir o
fouling e, conseqiientemente, facilitam o processo de limpeza.

Ferreira (2001) verificou em seu trabalho de obtenc¢ao de caseina por microfiltragdo
que o aumento da velocidade tangencial melhorou sensivelmente o fluxo de permeado. A
melhor condi¢do para o fluxo de permeado foi de velocidade de 6,1 m/s e pressao
transmembrana de 2 bar.

A concentracdo da alimentacdo influencia as caracteristicas do fluido, como a
viscosidade e a densidade, que por sua vez afetam o fluxo; este decresce exponencialmente
com o aumento da concentragdo da alimentagdo, devido ao aumento na viscosidade,
segundo Cheryan (1998). Quando a concentrag¢do na alimentagdo aumenta, aproximando-se
da concentragdo da camada gel, o fluxo tende a zero, pois quanto menor o gradiente de
concentragdo na camada limite, menor a transferéncia de massa.

Heatherbell et al. (1977), ao estudarem o comportamento do fluxo de permeado
quanto a influéncia da concentragdo da alimentagdo, na clarificagdo de suco de maca por
UF, observaram que o fluxo decresce exponencialmente devido ao aumento da
concentragdo da alimentagdo, ndo sé influenciado pela viscosidade do retentado, mas

também pela concentragdo de pectina no retentado.

3.1.3. Comportamento da curva de fluxo

A tipica curva do fluxo de permeado pelo tempo pode ser descrita em trés estagios
[Marshall e Daufin, 1995]. O primeiro € caracterizado por uma queda brusca do fluxo nos
primeiros minutos devido a polarizagdo dos solutos por concentragdo, ou seja, a formagao
de um gradiente de concentracdo dos componentes na interface da membrana. Nesse

estagio a perda do fluxo € reversivel.
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No segundo estagio, ha formagao da camada gel e do fouling, isto €, a precipitacao
dos solutos acumulados na polarizacao sobre a superficie da membrana e adsor¢ao dos
componentes na membrana. A diminui¢do do fluxo devida ao fouling ¢é irreversivel,
podendo o valor do fluxo original ser restituido somente apds uma limpeza quimica da
membrana.

O terceiro estagio ¢ a consolidacdo da camada fouling e corresponde a uma leve

queda de fluxo até se atingir o estado quase estacionario.
3.1.4. Modelo de resisténcias em série

As principais causas da diminui¢do do fluxo no processo de micro/ultrafiltracdo sdo:
a polarizacdo por concentrag¢do, a camada gel polarizada e o fouling [Girard e Fukumoto,
2000]. Assim, é de grande importancia o estudo dos fenomenos limitantes do fluxo de
permeado. De acordo com Cheryan (1998), o fluxo de permeado pode ser relacionado com
um termo que caracteriza a membrana, denominado coeficiente de permeabilidade da
membrana (A), multiplicado pela pressdo transmembrana e o inverso da viscosidade do
fluido.
_ APy
B H

J (3.2)

Onde J ¢ o fluxo de permeado, Pty € a pressao transmembrana e p a viscosidade do
permeado.

Introduzindo o termo resisténcia hidraulica da membrana, Ry, que avalia o quanto a
membrana ofereceu de resisténcia a passagem de permeado, e utilizando agua como
alimentacgdo, obtém-se a equacao abaixo:

P

™
= (3.3)
Ly Ry

JW

Onde Ry € o inverso de A, J,, é o fluxo obtido com agua e p,, ¢ a viscosidade da
agua.

Se ao invés de adgua for utilizada uma solugdo multi-componente, dois termos de

resisténcia serdo adicionados, ocasionados pelo acimulo de solutos e bloqueio de poros
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[Jiraratananon et al., 1997]:

P
J = ™ 3.4
/U(RM+RF +RP) G4

Onde Ry ¢ a resisténcia devido ao fouling e Rp € a resisténcia devido a camada gel
polarizada e a polarizacdo da concentragao.
Estes trés termos de resisténcia podem ser chamados de resisténcia total (Rr):
P

J :ﬁ (3.5)
T

3.1.5. Modelo matematico

Diferentes modelos tém sido propostos para descrever o comportamento do fluxo,
mas a maioria deles conta com aproximacgdes semi-empiricas para relacionar fluxo com
tempo e/ou propor¢cdo de volume de concentragdo. Modelos exponenciais oferecem,
razoavelmente, boa aproximacao com os dados de fluxo experimental e foram aplicados na
ultrafiltragdo de suco de maga por Constenla & Lozano (1997). A equacdo abaixo apresenta

o modelo, baseado na teoria de renovacao de superficie:
J=J,+(J, =7, ) (3.6)
Onde Jy e Jr sdo os fluxos iniciais e finais, respectivamente, A ¢ uma constante

associada ao declinio de fluxo e t ¢ o tempo.

3.1.6. Vantagens e desvantagens da micro/ultrafiltracdo de sucos de frutas

O processamento de suco utilizando a tecnologia de clarificagio convencional
normalmente envolve a combinagao de centrifugacdo, tratamento enzimatico, tratamento de
refino (coagulagdo e decantacdo) e filtragdo [Varnam, 1994].

A Figura 3.2 compara o método tradicional com o processo de UF na producdo de
suco de magca clarificado. Utilizando a tecnologia de membranas, as etapas de centrifugacao,
refino e filtragdo sdo substituidas por uma unica etapa de micro ou ultrafiltragdo. Assim, se

consegue um aumento no rendimento — de 80 a 94% para 95 a 99% — e ainda ¢ possivel

13



reduzir o tempo de processamento, de 12 a 36 horas para 2 a 4 horas [Cheryan, 1998].

Operagdes Unitarias

' _ Ultrafiltragdo por
Envolvidas na Produ¢ao Processo Convencional
membranas
de Suco de Fruta
Remocao de solidos Centrifugacao Nao tem

Suspensos

Hidrdlise de

pectina/amido

Remocao de coldides e

turbidez

Remocao de agente

clarificante

Filtragdo final

Suco clarificado

Rendimento

Tempo de processo

Tratamento enzimatico

'

Tratamento de refino

Filtra¢ao com terra diatomacea

!

Filtragdo de polimento

'

80 - 94%
12 — 36 horas

'

N3do critica

®
a
[ay]
3
g
[¢)]
>
v
95 —99%
2 - 4 horas

Figura 3.2. Clarificacdo de suco de maca convencional vs. ultrafiltracio [Cheryan, 1998].

A micro/ultrafiltragdo ¢ particularmente indicada na separagdo de so6lidos suspensos

em liquidos e tem substituido o uso de filtros auxiliares, isto ¢, terra diatoméacea e filtros de

papel, para clarificacdao de sucos de frutas e vinhos [Hernandez et al, 1992]. A eliminacao

destes filtros ou a eliminagdo dos agentes de refino, como gelatina ou bentonite, reduz

custos e evita problemas com tratamento de efluentes, segundo Rdsch (1985), que

comparou o processo convencional de clarificagdo com a UF de suco de maca e verificou

que a UF traz os seguintes beneficios: (1) menor mudanga de coloragdo durante o

armazenamento; (2) limpeza mais simples; (3) reduz os custos totais do trabalho, com

menor perda de produto, reducdo de etapas e assim, menor risco; (4) reduz o processo para

aproximadamente 2 horas; (5) reduz o consumo total de enzimas em aproximadamente 1/3

e (6) recupera 75% das enzimas.
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Rao et al. (1987) estudaram a clarificagao de suco de mag¢a por UF e, comparando-a
com MF, concluiram que uma desvantagem da MF seria a alta passagem de taninos, o que
pode explicar a eventual turvagdo durante a estocagem. Polifenol oxidase, responsavel pelo
escurecimento enzimatico, também passa pela membrana e pode ser responsavel pela
turbidez as vezes observada na armazenagem de suco microfiltrado, especialmente em
sucos processados a altas temperaturas. Membranas mais estreitas produzem um suco de
mag¢a de coloragdo levemente dourada, brilhante.

Por outro lado, segundo Gekas et al. (1998), a cor do suco ¢ geralmente prejudicada
na clarificagdo por ultrafiltracdo, pois ha alguma retengdo dos componentes de cor. Mediante
a microfiltragdo, no entanto, podem-se obter sucos com cores mais intensas.

Quanto a necessidade de um tratamento enzimatico no processo de filtracdo por
membranas, pré-tratamentos com enzimas auxiliam na reducdo de fouling da membrana,
além de reduzir a viscosidade do fluido, promovendo um fluxo mais elevado e menor gasto
de energia de bombeamento [Cheryan, 1998]. No entanto, comparando o processo
convencional de clarificagdo de sucos com o de filtragdo por membranas, a vantagem deste
seria que a quantidade de enzima utilizada pode ser reduzida, pois ¢ possivel reaproveita-las
devido a retencdo das enzimas pela membrana.

Para sucos de frutas, os materiais causadores de fouling sdao compostos
principalmente por polissacarideos provenientes da parede celular da fruta como pectina,
lignina, celulose e hemiceluloses [Kirk et al., 1983; Yu et al., 1986].

Para melhorar ainda mais o desempenho da filtragdo por membranas pode ser feito
um pré-tratamento com uma combinacdo de enzimas como, por exemplo, com atividade
pectinolitica e celulolitica, preparadas para hidrolisar a maior parte destes polissacarideos
soluveis, como se observou nos estudos de MF de suco de maracuja [Vaillant et al., 1999] e

suco de abacaxi [Carneiro et al., 2002 e Barros et al., 2003].
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3.2. Industria de sucos de frutas

Um dramatico aumento no consumo de sucos de frutas ocorreu nos anos 70, movido
por uma demanda de bebidas que seguia a corrente do estilo de vida saudavel, juntamente
com avangos na tecnologia que permitiram a produgdo, com qualidade, de um produto
longa vida, mas mantendo a percepcao de produto natural [ Varnam, 1994].

Desde entdo, a industria de sucos de frutas tem apresentado um aumento na
produgdo de sucos de frutas limpidos e de produtos provenientes de suco de fruta natural.
Isto ocorreu paralelamente ao desenvolvimento dos processos de producdo de sucos
clarificados. O processo de ultrafiltragdo com membranas promoveu uma alternativa
eficiente na redu¢do de custos, comparando-se com a tradicional clarificagdo, com o
objetivo de produzir um suco estavel, livre de sedimentacdo e escurecimento enzimatico
[Blank, 1986].

Uma pessoa bebe em média 700 litros de liquido por ano, e segundo estimativas,
desse total, 150 litros sdo de agua e os 550 litros restantes correspondem as bebidas
engarrafadas, segmento no qual estdo inseridos os sucos de frutas e seus principais
concorrentes, como: bebidas lacteas, agua mineralizada, chés gelados, bebidas isotonicas,
refrigerantes etc. O consumo brasileiro anual de sucos de frutas ¢ da ordem de 12 litros per
capita, enquanto que na Europa, em média, consomem-se 24 litros. Os americanos
consomem um pouco mais que a média européia, chegando a 28 litros [Neves et al, citado
por Sa, 2002].

Em pesquisa realizada entre julho de 2000 e agosto de 2001, em uma amostragem
de 200 pessoas, de diferentes faixas etarias e de renda, quando questionados sobre qual o
tipo de bebida ndo-alcoodlica preferida, 39% disseram ser a agua, seguida pelo suco de fruta
com 31,5% de preferéncia. Destes, 58,73% alegaram que o principal motivo se deve aos
beneficios nutricionais, além de se tratar de uma bebida mais natural. Os outros 38,1%
afirmaram que o principal motivo que os leva a consumir o suco ¢ o proprio sabor/paladar
mais agradavel. Ainda, 3,17% disseram preferir o suco por se tratar de uma bebida mais
pratica [Sa, 2002].

No que diz respeito as preferéncias dos consumidores ¢ importante destacar a falta
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de divulgacdo de informagdes, tendo em vista que algumas frutas tropicais nao sao
conhecidas em grandes segmentos dos mercados mundiais, especialmente nas zonas de
clima frio, sendo conhecidas em muitos desses mercados como frutas exdticas. A producao
dessas frutas se d4 de modo concentrado nas regides mais pobres do hemisfério sul [MAPA,
2003].

Mesmo assim, as frutas tropicais, dentre as quais se inclui o préprio tamarindo, t€ém
evoluido bastante na preferéncia do consumidor, principalmente no que se refere as
caracteristicas de sabor e aroma. Existe uma certa mistica em relagdo ao sabor exoético
destas frutas, além do apelo por produtos nutritivos, refrescantes, gostosos e saudaveis

[Korgo, 1996].

3.3. Tamarindo

De todas as frutas arboreas dos tropicos, nenhuma ¢ mais amplamente distribuida
nem mais apreciada como ornamento do que o tamarindo, Tamarindus indica L., da familia
Leguminosae. Descoberto na India pelos persas e arabes, foi chamado de “tamar-hindi”, ou
seja, timara da India, dando origem ao seu nome comum e genérico. A fruta foi conhecida
também pelos egipicios da Antiguidade e gregos do século IV D.C. [Morton, 1987].

Os individuos que crescem nos tropicos derivam de sementes coletadas ao acaso na
Africa ¢ na India, destituidas de melhoramento genético. Ainda assim, desponta como
cultura atrativa e de grande futuro comercial [SEAGRI, 2003]. Uma arvore madura pode
produzir anualmente 150 a 225 kg de frutas, das quais 30 a 55% constituem polpa, 11 a

30%, cascas e fibras e 33 a 40%, sementes [Morton, 1987].
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Figura 3.3. Fruto do tamarindo (Tamarindus indica L.)

O fruto ¢ uma vagem que pode ser marrom-canela externamente e, inicialmente,
possui casca fragil e polpa altamente 4cida, macia e esbranquicada. Conforme amadurece, a
polpa torna-se marrom ou marrom-avermelhado. Entdo, a casca torna-se delicada,
facilmente quebravel e a polpa desidrata naturalmente formando uma pasta pegajosa
[Morton, 1987]. O tamarindo ¢ o mais azedo de todos os frutos e contém um acido
incomum, que ¢ o 4acido tartarico, cuja origem metabolica ainda ¢ desconhecida
[Shankaracharya, 1998]. A Tabela 3.1 fornece a composicdo alimentar da polpa de
tamarindo.

Além de seu agradavel sabor, possui algumas virtudes terapéuticas como laxante
suave, devido ao seu conteudo em glicidios e pectina, com a vantagem de ndo provocar
colicas. E também indicado nas afecgdes biliares e hepaticas como colagogo (medicamento
que faz segregar a bilis) por sua facilidade em descongestionar o figado e facilitar o
esvaziamento da vesicula biliar [Sanrisil, 2003].

A polpa do tamarindo ¢ usada no preparo de doces, bolos, sorvetes, xaropes, bebidas,
licores, refrescos, sucos concentrados e, ainda, como tempero para arroz, carne, peixe e

outros alimentos [SEAGRI, 2003]. Seu contetido energético ¢ bem maior do que o abacate
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(160 calorias/100 g de por¢ao comestivel) e a banana (89 calorias/100 g de porgdo

comestivel), de acordo com as tabelas de composi¢ao alimentar do USDA (2003).

Tabela 3.1. Composicao alimentar da polpa de tamarindo [USDA, 2003].

Nutrientes Unidade Valor por 100 g
Energia kcal 239

Agua g 31,40
Proteinas g 2,80
Lipideos totais (gordura) g 0,60
Cinzas g 2,70
Carboidratos, por diferenga g 62,50
Fibra total dietética g 5,10
Acucares totais g 57,40
Minerais Unidade Valor por 100 g
Célcio, Ca mg 74

Ferro, Fe mg 2,80
Magnésio, Mg mg 92
Fosforo, P mg 113
Potassio, K mg 628
Sédio, Na mg 28
Zinco, Zn mg 0,10
Cobre, Cu mg 0,086
Selénio, Se mcg 1
Vitaminas Unidade Valor por 100 g
Vitamina C, total de 4cido ascorbico  mg 3,5
Tiamina mg 0,428
Riboflavina mg 0,152
Niacina mg 1,938
Acido pantoténico mg 0,143
Vitamina B6 mg 0,066
Folato total mcg 14

Acido folico mcg

Vitamina B12 mcg
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Vitamina A mcg 2
Vitamina E mg 0,10
Vitamina K mcg 2,8

Benero, citado por Shankaracharya (1998), constatou que a polpa de tamarindo ndo
pode ser separada da fruta utilizando unicamente meios mecanicos, sendo a maceragdo uma
etapa imprescindivel do processo de extragdo. A relagdo 1: 2 de fruta: agua produziu um
elevado rendimento de solidos soliveis e totais. As polpas obtidas com esta dilui¢ao
tiveram aproximadamente 13,2°Brix com um excelente sabor de fruta.

Céceres (2003) obteve, através de maceracdo a uma temperatura de 50°C por 20
minutos, com uma relagdo de 1: 1,5 de fruta: d4gua, uma polpa com 67,75% de rendimento
médio e valor de sélidos soluveis de 19,5°Brix, homogénea e com aroma caracteristico da
fruta.

Duke, citado por Shankaracharya (1998), analisando a por¢cdo comestivel do
tamarindo antes da colheita, encontrou valores de 62,5 a 69,2% de umidade, 8,4 a 12,4% de
acido tartarico, 21,40 a 30,85% de agucares totais e pH 3,15. E necessario deixar o fruto
amadurecer na arvore para reduzir o conteudo de umidade. A polpa seca apresenta teores de
umidade de 15 a 30%, acido tartarico 8 a 18% ¢ agucares redutores 25 a 45%, contendo
aproximadamente 600 mg de taninos por 100 g.

Céceres (2003), analisando a polpa extraida com uma relacao de fruta: agua de 1:
1,5, obteve 95,6% de umidade, 0,91% de 4cido tartarico, pH 2,39 e 540 mg de taninos/100
g.

Existem poucas pesquisas sobre processamento de suco de tamarindo. Em uma das
pesquisas, Benero, citado por Shankaracharya (1998), realizou a preparacdo e
acompanhamento de vida-de-prateleira de bebidas de tamarindo e “blends” de
tamarindo-soursop (tipo de bebida azeda). Bebidas de tamarindo com 9-12% de
concentragdo de polpa e 21,5°Brix e “blends” de tamarindo-soursop com 10-14% ¢ 15 e
17°Brix foram produzidos. As bebidas foram pasteurizadas a 85~90°C, enlatadas e
estocadas a 30°C. As bebidas de tamarindo duraram um ano e os “blends”, 10 meses, ¢ as

bebidas de 17°Brix foram as preferidas nos testes de aceitabilidade.
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Céceres (2003) obteve “blends” a partir de polpa de tamarindo com suco de
beterraba, utilizando diversas concentracdes. O “blend” com a propor¢do de 35% de polpa
de tamarindo, 20% de suco de beterraba e 45% de agua apresentou maior aceitabilidade nos
testes de andlise sensorial. Este “blend” com 20°Brix permaneceu estavel a temperatura
ambiente por 90 dias.

Considerando que ndo existe na literatura nenhum estudo de microfiltragdo ou
ultrafiltragdo utilizando polpa de tamarindo, visando sua clarificacdo, torna-se entdo
interessante o desenvolvimento de uma pesquisa que aborde aspectos relevantes como: a
composi¢ao quimica do produto, os efeitos de tratamento enzimatico, variacao da pressio e

velocidade de escoamento no fluxo de permeado e na retengao.
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1. Unidade de microfiltracao

Os processamentos foram realizados em um sistema piloto de microfiltragao
composto de um modulo constituido de trés membranas tubulares de polipropileno
acopladas paralelamente a um suporte de polipropileno (modelo MD 020 TP 2N,
Microdyn® NADIR GmbH, Wiesbaden, Alemanha).

Cada membrana tubular possui didmetro médio de poro de 0,2 um, 750 mm de
comprimento, didmetro interno de 5,6 mm cada, resultando o médulo completo em uma
area de permeacdo de 0,0388 m” ¢ area de secgdo transversal de 0,72 cm’,

O sistema conta ainda com tanque de alimentacao de ago inoxidavel, encamisado e
com capacidade aproximada de 30 litros; bomba de lobulo (PCM, Vanves, Franga);
medidor magnético de vazao (1 a 6 m’/h — Conaut, de S3o Paulo, SP); um termdmetro (0 a
100°C — Ziirich, Sao Paulo, SP); dois manometros, 0 a 10 bars; cronometro marca Technos;
e balanca digital com capacidade para 20 kg e precisdao de 0,005 kg, Filizola, de Sao Paulo

— SP, conforme esquematizado na Figura 4.1 e ilustrado na Figura 4.2.

\ , BD: bomba de
- deslocamento

BL: balanga

BQ: béquer
MV MB: membrana
- MN: manometro

MV: medidor de vazao

VB
@ @ VA TE: termdmetro
O i MB 1 X TQ: tanque encamisado
TE

4 VA: vélvula agulha
BO VB: vélvula borboleta
BL

Figura 4.1. Desenho esquematico do sistema piloto de microfiltragao.
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Figura 4.2. Foto ilustrativa do sistema piloto de microfiltracio.

Na fotografia da unidade preparada para realizacdo do experimento podemos
visualizar o esquema para coleta do permeado, onde um béquer foi colocado sobre a
balanga eletronica para obtenc¢do dos valores da massa de permeado (my.) em fun¢do do

tempo.

4.2. Demais equipamentos

Para a realizacdo das analises quimicas foram utilizados os seguintes equipamentos:
agitador de tubos (Phoenix, modelo AP56), balanga semi-analitica (Bosch, modelo
SAE200), banho-maria (Nova Técnica, modelo NT281), bloco digestor de proteinas
micro-Kjeldahl (Marconi, modelo MA4003), destilador de nitrogénio (Tecnal, modelo
TE-036/1), espectrofotdometro (Micronal, modelo B442), estufa de secagem (Marconi,
modelo MA030/12), mufla (Quimis, modelo 318.D21), pHmetro (Mettler Toledo, modelo

320), refratometro (Warszawa, modelo RL3), utensilios e vidrarias de laboratorio em geral.
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4.3. Matéria-prima

4.3.1. Polpa

Na realizagdo deste projeto foram utilizados: polpa de tamarindo pasteurizada e
congelada da empresa De Marchi, de Jundiai, Sao Paulo, provenientes de 3 lotes

diferentes.

4.3.2. Enzima

A enzima pectinolitica comercial (Pectinex Ultra SP-L) utilizada nos experimentos
com pré-tratamento enzimatico foi fornecida pela empresa Novozymes (Bagsvaerd,
Dinamarca). Esta enzima possui atividade poligalacturonase, indicada para despectinizagao

de frutas tropicais.

4.3.3. Diluigdo

Todos os experimentos iniciaram com 12 kg de suco preparado a partir de polpa
descongelada e diluida em 4gua filtrada na propor¢do de 1: 3 (3 kg de polpa e 9 kg de agua).
Em seguida realizou-se o aquecimento até a temperatura do processo, 35°C, para entdo

coletar amostra da alimentagao para posterior analise fisico-quimica.

4.4. Pré-tratamento enzimatico

O tratamento enzimatico foi realizado em um béquer contendo 3 kg de polpa
previamente descongelada e aquecida em banho-maria até 35°C, a temperatura utilizada em
todo o experimento de microfiltragdo. Adicionou-se 300 pl (concentragcdo de 100 ppm, ou
seja, 100 pl por kg de polpa) de enzima pectinolitica comercial e o produto permaneceu sob
leve agitacdo manual, a temperatura constante no banho-maria, por uma hora.

Apos o tratamento, a polpa foi diluida conforme descri¢ao no item 4.3.3.
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4.5. Procedimento experimental

O trabalho foi desenvolvido na Planta Piloto de Tecnologia de Leite e Derivados do
Departamento de Tecnologia de Alimentos (DTA), na Faculdade de Engenharia de
Alimentos (FEA) da Universidade Estadual de Campinas.

Para dar inicio a cada experimento, circulou-se agua filtrada a temperatura
ambiente, aquecendo-se gradativamente até a temperatura de operagdo do experimento
(35°C) para ndo ocorrer choque térmico na membrana.

Antes do inicio de cada experimento com suco de tamarindo, mediram-se os valores
de fluxos de 4gua com a membrana limpa (Jw), sob pressdao transmembrana (Pry) e
velocidade tangencial (v) em condigdes definidas como padrao — 1,1 bars e 4 m/s — e em
seguida, apos reajuste, nas condi¢cdes do experimento. Estes resultados foram utilizados
para calcular a resisténcia da membrana, de acordo com 4.7.2.

Com a matéria-prima previamente preparada (12 litros de suco homogeneizado e
aquecido a 35°C, apds tratamento enzimatico se fosse o caso), a 4gua do tanque foi drenada
e em seguida, o suco de tamarindo foi despejado no tanque de alimentacdo. Porém, mesmo
drenando a agua do sistema, ainda sobrava agua aquecida na tubulagao, cerca de 1,5 litros
segundo célculos realizados anteriormente aos experimentos de microfiltragao.

No inicio do experimento, esta dgua residual se misturava ao suco. Devido este
problema, ao dar inicio a cada experimento, descartaram-se os primeiros 3 litros, dos quais,
1,5 litros seriam de agua e 1,5 litros seriam de suco propriamente dito. Assim sendo, no
inicio do experimento, o sistema contava com (12 — 1,5) = 10,5 litros de suco.

Imediatamente apos o acionamento da bomba, ajustou-se a pressdo transmembrana
e a velocidade tangencial. Iniciou-se a coleta de permeado quando a primeira gota caiu no
béquer colocado sobre a balanga, acionando o crondmetro neste instante. Durante todo o
experimento foram controlados os valores da pressdo transmembrana, da velocidade
tangencial e da temperatura do sistema para os valores previamente definidos.

A massa do permeado coletada foi registrada a cada 1 minuto, nos primeiros 10
minutos de operagdo, ¢ depois a cada 5 minutos, até atingir um fator de concentragao (Fc)

igual a 2. O conceito de fator de concentragdo (Fc) ¢ definido por:
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(4.1)

Onde myp € a massa inicial na alimentagdo, e mgg € a massa final do retentado
(Mondor et al., 2000).

O célculo do fluxo massico ¢ definido com sendo a massa de permeado por area de
permeagdo e tempo, como descrito na equagdo abaixo (4.2). Os dados para a construgdo da
curva de fluxo de permeado foram obtidos a partir da massa coletada de permeado em

funcao do tempo.

J=—r (4.2)

Onde m,. ¢ a massa de permeado, A, ¢ a drea de permeagdo da membrana e t, o
tempo.

Apbs o término do experimento drenou-se todo o retentado. Foram coletadas
amostras de retentado e permeado ao final do processo.

Realizou-se um enxague com agua filtrada e realizou-se nova medi¢do de fluxo de
agua (Jwr) para posteriormente calcular a resisténcia devido ao fouling da membrana, de
acordo com 4.7.2.

Ap6s cada experimento foi feita a limpeza das membranas (item 4.8).

4.5.1. Condigdes operacionais dos experimentos

Foram realizados 11 experimentos de microfiltracio de suco de tamarindo,
variando-se as condi¢des operacionais e realizacdo de tratamento enzimatico ou nao. Os
valores da pressdo transmembrana utilizados nos experimentos foram de 0,5 ou 1,1 bar,
enquanto que a velocidade tangencial foi 4,0 ou 6,0 m/s. Estes intervalos foram definidos
de acordo com os limites impostos pela unidade de microfiltragio. Durante cada
experimento as condi¢des operacionais foram mantidas fixas ajustando-se a valvula de

saida e o rpm (rotagdes por minuto) da bomba.
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Na Tabela 4.1 estdo listadas as condigdes operacionais, a realizagdo de
pré-tratamento enzimatico (concentragdao de 100 ppm) ou nao (0 ppm), ¢ o lote da
matéria-prima utilizada (A, B ou C) em cada experimento.

Tabela 4.1. Condicées operacionais utilizadas em cada experimento, quais experimentos foram
repetidos, e o lote da matéria-prima utilizado.

Condigdes operacionais/ Tratamento Experimentos Matéria-prima
v (m/s) Prm(bar) Enzima (ppm) repetidos Lote A Lote B Lote C

E.1 4 0,5 0 X E.1

E.2 4 0,5 0 X E.2

E.3 6 1,1 0 E.3

E4 4 1,1 0 E4

E.5 4 1,1 100 E.5

E.6 6 0,5 100 y E.6
E.7 6 0,5 0 E.7

E.8 6 1,1 100 E.8

E.9 4 0,5 100 E.9
E.10 6 0,5 100 y E.10
E.11 4 0,5 0 X E.11

Alguns dos experimentos repetem as condi¢des operacionais e utilizam o mesmo
lote de matéria-prima, outros repetem as condigdes operacionais, mas variam o lote
utilizado. Estes experimentos tiveram a finalidade de verificar a influéncia composi¢ao da
matéria-prima na curva de fluxo de permeado.

Trés experimentos (E.1, E.2 e E.11) foram realizados sob as mesmas condi¢des
operacionais, mas com dois diferentes lotes de matéria-prima (A e B). Outros dois
experimentos (E.6 e E.10) foram realizados sob as mesmas condi¢des operacionais, mas

com dois lotes diferentes, C e B.
4.6.  Analises fisico-quimicas
As analises foram realizadas no Laboratorio de Medidas Fisicas do Departamento

de Engenharia de Alimentos (LAMEFI/DEA), na Faculdade de Engenharia de Alimentos

(FEA) da Universidade Estadual de Campinas, e foram utilizados os seguintes métodos:
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pH: leitura direta a 25°C em potenciometro calibrado com solugdes tampao 7,0 e 4,0,
segundo método 13.010 da A.O.A.C. (1984);

Acidez total titulavel: titula¢do utilizando hidroxido de so6dio 0,1 N ¢ indicador de
viragem feloftaleina, segundo método n° 942.15 da A.O.A.C. (1997), expressa
em % de acido tartarico;

Solidos soluveis (°Brix): leitura direta em refratometro, em temperatura ambiente,
segundo método n° 932.12 da A.O.A.C. (1997);

Soélidos totais (%): secagem em estufa a 70°C, até massa constante, segundo método
n°920.151 da A.O.A.C. (1997);

Acucares redutores e totais (%): segundo método Eynon-Lane (A.O.A.C., 1984);
Cinzas (%): incinera¢do em mufla a 525°C, segundo método n°® 940.26, da A.O.A.C.
(1997);

Lipideos totais (%): determinado por extragdo com mistura de solventes a frio pelo
método Bligh & Dyer (1959);

Pectina: determinada através da quantidade de acido galacturdnico, segundo método
Ahmed e Labavitch (1977), expressa em mg de pectato/100 g;

Proteina (%): determinada através da quantidade de nitrogénio, segundo método n°

955.04 da A.O.A.C. (1997);
Taninos: medido por espectrofotometria, segundo método Folin-Denis n°® 9098 da

A.O.A.C. (1980), expresso em mg de taninos/100 g;
Teor de polpa (%): centrifugacdo a 1000xg por 30 minutos.

Os dados obtidos das andlises foram tratados estatisticamente para verificar se houve

diferenca significativa entre as amostras de alimentacdo, permeado e retentado, utilizando o

teste de Tukey (p=<0,05).

Para o calculo das resisténcias foram utilizadas as seguintes analises:
Massa especifica do permeado: calculada pela relagao entre massa e volume a 35°C,
obtidos através de picnometros calibrados com dgua destilada.

Massa especifica da agua: valor a 35°C, obtido através de tabela [Perry e Chilton,

29



1986].

e Viscosidade do permeado e da dgua de enxagiie dos experimentos: leitura em
viscosimetro Brookfield, modelo LVF (Middleboro, USA), spindle n° 18, rotagdes
de 6, 12,30 e 60 rpm.

4.7. Tratamento dos dados e modelagem
4.7.1. Calculo do coeficiente de retengao

Este coeficiente avalia o grau de retengcdo de um dado componente do suco pela

membrana, sendo definido como:

R= [1 —ﬁ}doo (4.3)
RE

Onde Cpg € a concentragdo de componente no permeado e Crg, a concentragdo de

componente no retentado.
4.7.2. Modelo de resisténcias em série

A partir da equagdo (3.5) do item 3.1.4, foi realizado o calculo da resisténcia total
Rr, utilizando o valor de fluxo de permeado no Fc 2, ou seja, o fluxo final (Jr), o valor da
viscosidade do permeado (up) € a pressdo transmembrana (Pry) utilizada em cada

experimento, chegando-se a equacdo (4.4).

P P
J — ™ = R — ™
’ Hp (RT) ! Hp (JF)

A resisténcia da membrana (Ry) foi calculada utilizando o valor de viscosidade da

(4.4)

agua (uw) e do valor de fluxo medido com agua no inicio do experimento, com a membrana

limpa (Jw), conforme a equagdo descrita em (4.5).

JW _ PTM PTM

=™ 4.5
/uW(RM) IUW(JW) (%)

=R, =
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Conforme se v€ na equacao (4.6) abaixo, a resisténcia ao fouling (R, resisténcia
devido ao fouling) ¢ calculada com o valor do fluxo Jws, que é obtido medindo a passagem
de agua filtrada através da membrana suja, ou seja, apods o processamento e, ainda, apos
enxague para retirada da camada gel polarizada.

O valor da resisténcia devido a camada gel polarizada (Rp) foi obtido pela diferenga
entre a resisténcia total e as resisténcias da membrana mais a do fouling, como se vé em
4.7).

P P

Jyy=—F72——~=R, =—"™—R, (4.6)
Hy (RM +R, ) Hy (‘]Wf j
R,=R,+R,+R,= R,=R,-R, —R, 4.7

4.7.3. Ajuste ao modelo matematico

Foi realizado um ajuste da curva de fluxo a um modelo matematico, de acordo com
a equagao (3.6) do item 3.1.5.

Utilizando os pontos experimentais J(t), Jo e Jr € o software Statistica 5.5
calcularam-se os valores do pardmetro A para cada um dos experimentos e os valores do

coeficiente de determinagio R”.

4.8. Limpeza

Ao final de cada experimento foi realizada a limpeza da membrana, seguindo
especificagdes do fabricante, para evitar que houvesse aderéncia de componentes do suco a
superficie filtrante e permitir a recuperacdo da capacidade de permeacgdo original, com o
objetivo de aumentar a vida util da membrana.

Antes de iniciar o primeiro experimento de microfiltracdo, utilizando-se a
membrana nova e completamente limpa, coletou-se o valor de fluxo de permeado
utilizando-se agua filtrada, com um valor fixo de pressdo transmembrana de 1,1 bar e

velocidade de escoamento de 4 m/s, denominado fluxo padrdo. Este valor foi utilizado
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como referéncia para verificar a condi¢ao da membrana apos o uso € a limpeza.

A limpeza foi constituida de uma etapa usando solu¢do enzimatica (100 ppm de
Pectinex Ultra, Novozymes) a 35°C, seguida por uma etapa alcalina a 58°C, com
concentragdes que variaram de 2 a 3%. Em alguns experimentos testou-se o uso de solucao
de acido, citrico (a 3%) ou sulfurico (a 2%), a 35 °C.

Cada uma das etapas teve duracdo de 30-80 minutos, e entre cada uma delas o
sistema foi enxagiiado com 4gua filtrada a 35°C até neutralizagdo do pH. Apos a limpeza
era verificada a sua eficiéncia através de medi¢do do fluxo na condi¢do padrio, e se
necessario, um novo ciclo de limpeza era realizado.

Antes de cada experimento, realizava-se novamente a medi¢do do fluxo com agua
filtrada a 35°C, na condi¢do padrdo: velocidade tangencial de 4,0 m/s e pressdo

transmembrana de 1,1 bar.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Composicao quimica da polpa

Na Tabela 5.1 estdo apresentadas as caracteristicas fisico-quimicas da polpa de
tamarindo apresentadas por dois autores [Céceres (2003) e Duke (1981), citado por
Shankaracharya (1998)] e comparando-as com os resultados obtidos. Para tais andalises
foram usadas como matéria-prima polpa congelada da marca De Marchi (lote 02217,
fabricado em 25/02/2005).

Céceres (2003), que obteve a polpa através de maceragdo a temperatura de 50°C, por
20 minutos, com uma relagdo de fruta: agua de 1: 1,5, apresentou resultados de 95,6% de
umidade, 0,91% de acido tartarico, pH 2,39 e 540 mg de taninos/100 g.

Duke (1981), citado por Shankaracharya (1998), analisando a por¢ao comestivel do
tamarindo antes da colheita, encontrou valores de 62,5 a 69,2% de umidade, 8,4 a 12,4% de
acido tartarico, 21,40 a 30,85% de acucares totais e pH 3,15. Em mesmo artigo,
Shankaracharya (1998) apresentou compilagio de resultados de Wealth of india (1966),
Duke (1981), Meillon (1974) e Ishola et al. (1990) em tabela de composicao de polpa seca.
Entre outros valores, verificou-se a quantidade de 600 mg de taninos por 100 g, com
umidade variando de 15 a 30%, acido tartarico de 8 a 18% e acgucares redutores de 25 a
45%.

Pode-se verificar que alguns dos resultados obtidos para a polpa utilizada nestes
experimentos, tais como cinzas (0,49 + 0,02%) e pH (2,37 + 0,03) estdo proximos aos
valores reportados por Caceres (2003), que foram de 0,48% e 2,39, respectivamente.

Entretanto, outros valores obtidos, tais como o teor de proteina (0,86 + 0,09%) e
acidez total (2,56 + 0,01%) ndo se encontram no intervalo de valores reportados por Duke
(1981), que foram de 1,40 - 3,30% e 8,40 - 12,40% respectivamente, nem se encontram
proximos aos valores obtidos por Caceres (2003), que foram de 3,04% e 0,91%
respectivamente.

Em relacao aos teores de umidade, também foi notada uma diferenca com o valor
reportado por Caceres (2003), sendo esta diferenca de cerca de 8,5%. Estas diferengas

podem ser explicadas pela dependéncia do estdgio de maturagdo da fruta e do processo de
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extracdo da polpa (relagao fruta: dgua, tempo de maceragao e temperatura do processo). A
porcentagem de umidade obtida na polpa utilizada nos experimentos estd em um valor
intermediario entre a umidade obtida por Céceres (2003) e por Duke (1981), citado por
Shankaracharya (1998).

Tabela 5.1. Caracteristicas fisico-quimicas da polpa de tamarindo por dois autores e da polpa utilizada
nos experimentos.

Parametro Caceres (2003) Slgl;k(i;zcsl;a Alfa(;?s): da
pH 2,39 3,15 2,37 £0,03
Acidez total 0,91 8,40 — 12,40 2,6 +0,5
(% &c. tartarico)
Solidos soluveis (°Brix) 19,5 — 10,46 + 0,06
Umidade (%) 95,6 62,50 — 69,20 87,1 £0,2
Cinzas (%) 0,48 1,20-1,72 0,49 £ 0,02
Lipideos (%) 2,13 0,27 -0,81 0,17 £ 0,04
Proteina (%) 3,04 1,40 — 3,30 0,86 £ 0,09
Actcares totais (%) - 21,40 — 30,85 4,87 £ 0,06
Celulose (%) — 1,80 - 3,20 —
Pentose (%) — 4,20 - 4,80 —
Taninos (mg/100g) 540,29 - 215,12 + 26,87
Teor de polpa (%) - - 57,8 +£0,8
Pectina (mg/100g) — — 34+04
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5.2. Composicao quimica da alimentacao, do retentado e permeado

Os produtos obtidos (retentado e permeado), assim como a alimentagcdo estdo

apresentados na imagem abaixo (Figura 5.1).

Figura 5.1. Imagem do produto inicial (alimentacio) e dos produtos finais
(permeado e retentado) dos experimentos de microfiltracio.

Observa-se retentado opaco, de cor mais intensa que a alimentagdo e um permeado
limpido e de cor amarelo ouro.

Na Tabela 5.2 estao apresentados os valores de pH, acidez total titulavel (% de acido
tartarico) e so6lidos soluveis (°Brix) das amostras retiradas da alimentacdo, do retentado e
do permeado para cada um dos 11 experimentos.

Os resultados da Tabela 5.2 mostram que os sélidos soluveis e a acidez total (%
acido tartdrico) permearam através da membrana durante a microfiltragdo, porém
observa-se um discreto aumento da concentragdo desses componentes no retentado, em
comparagdo com a alimentacdo. A Unica excecdo foi observada nos resultados de so6lidos
solaveis do E.11.

As amostras de alimentagdo, retentado e permeado em geral nao diferiram de modo
significativo (p<0,05) quanto ao pH. O pH da alimentagdo ficou entre 2,64 a 2,85, no
retentado variou de 2,62 a 2,83, e no permeado, de 2,64 a 2,87.
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Tabela 5.2. Valores de pH, sdlidos soliveis (°Brix) e acidez total titulavel (% de acido tartarico) das
amostras de suco de tamarindo retiradas da alimentacio (AL), do retentado (RE) e do permeado (PE)
dos 11 experimentos. Letras iguais indicam que as amostras de AL, RE e PE nio diferem
estatisticamente (p<0,05) entre si.

pH Sélidos soluveis (°Brix) Acidez total (% acido tartarico)
AL RE PE AL RE PE AL RE PE
2,77+0,04 2,78+0,02 2,78+0,04 2,82+0,03 2,92+0,06 2,63+0,03 0,69+0,00 0,72+0,01 0,65 0,00
E.1 a a a a a b a a b
2,74+0,00 2,71+0,00 2,71+0,00 2,77+0,03 2,85+0,05 2,53+0,03 0,66+0,00 0,68+0,00 0,61+ 0,00
E2 a b b a a b a b c
2,64+0,02 2,62+0,03 2,64+0,00 2,79+0,03 2,84+0,02 2,57+0,00 0,62+0,01 0,65+0,01 0,58+0,01
E3 a a a a a b a a b
2,.85+0,01 2,83+0,01 2,87+0,01 2,78+0,04 2,.81+0,05 2,51+0,02 0,61+0,00 0,62+0,01 0,550,00
E4 a a b a a b a b c
2,770,001 2,74+0,00 2,76+0,01 2,85+0,03 3,04+0,06 2,57+0,00 0,62+0,00 0,64+0,00 0,57+0,00
ES5 a b a a b c a b c
2,80+0,01 2,80+0,01 2,79+0,01 323+0,00 3,58+0,00 3,13+0,00 0,67+0,00 0,68+0,00 0,64 0,00
E.6 a a a a b c a b c
2,73+0,00 2,73+0,01 2,77+0,01 2,90+0,00 2,92+0,06 2,68+0,03 0,58+0,00 0,61+0,00 0,54 0,00
E.7 a a b a a b a b c
2,70+0,01 2,69+0,01 2,69+0,01 2,89+0,03 3,12+0,06 2,54+0,05 0,65+0,00 0,70+0,01 0,61+ 0,00
E.8 a a a a b c a b c
2,72+£0,01 2,71+£0,01 2,72+0,01 2,94+0,02 2,94+0,03 2,49+0,05 0,66=0,00 0,68+0,00 0,62+0,00
E9 a a a a a b a b c
2,77+£0,00 2,78+0,01 2,77+0,01 3,08+0,00 3,18+0,00 2,93+0,00 0,66+0,00 0,67+0,01 0,59+ 0,02
E.10 a a a a b c a a b
2,76+£0,00 2,75+0,01 2,76+0,01 2,98+0,03 2,92+0,03 2,75+0,00 0,60=0,00 0,62+0,00 0,53 +0,00
E.11 a a a a b c a b c

A alimentagdo apresentou 0,58 a 0,69% de acidez total (% de &cido tartérico),
enquanto que no retentado o valor foi um pouco mais elevado (0,61 a 0,72%). A polpa sem
dilui¢do apresentou acidez de 2,6%, conforme descrito na Tabela 5.1. Considerando que
esta foi diluida na propor¢ao 1: 3 (1 de polpa para trés de agua) para obtengdo do suco,
temos o equivalente a 0,65% de acido tartarico no suco diluido, valor que se encontra na
faixa de acidez obtida com os onze experimentos. A acidez das amostras de alimentacao,
permeado e retentado, em geral, diferiram significativamente (p<0,05) entre si.

Quanto a concentragao de solidos soltiveis (°Brix), as amostras de alimentagao,
retentado e permeado diferiram significativamente (p<0,05) entre si, em geral. Os solidos
soluveis apresentaram valores mais elevados no retentado (2,81 a 3,58°Brix). Foi
constatada reducdo de 5 a 15% do teor de solidos soltveis no permeado (2,49 a 3,13°Brix)

em relacdo a alimentacdo (2,77 a 3,23°Brix).
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Sao reportados valores de redugdo do teor de solidos soliveis de suco de laranja (no

suco clarificado em relagdo ao suco integral) de 9% a 20% em processos de ultrafiltracdo e

de microfiltragdo (Hernandez et al, 1992).

Apenas o experimento E.11 apresentou retentado com valor de sélido soltvel menor

do que na alimentagdo. E possivel que, na coleta da amostra da alimentagdo, ndo ocorreu

uma homogeneizacgao perfeita, pois o produto, por apresentar muitos so6lidos em suspensao,

rapidamente se separava em duas fases.

As demais analises citadas no item 4.6 foram realizadas nas amostras de

alimentagdo, retentado e permeado dos experimentos E.1, E.2, E.6, E.7, E.10 ¢ E.11. Estes

foram separados em trés grupos, de modo que facilitasse a compreensdao de um estudo

comparativo entre eles.

Experimentos E.1, E.2 e E.11 — condi¢des operacionais idénticas (v de 4 m/s; Pm
de 0,5 bar e temperatura de 35°C), todos sem tratamento enzimatico, porém
utilizando dois lotes diferentes (E.1 ¢ E.2, lote A, e E.11, lote B). Os resultados
estdo descritos na Tabela 5.3.

Experimentos E.7 ¢ E.10 — mesmas condigdes operacionais (velocidade de 6 m/s,
pressao transmembrana de 0,5 bar e temperatura de 35°C), mesma matéria-prima
(lote B), mas com tratamento enzimatico (E.10) ou ndo (E.7). Os resultados estdo
descritos na Tabela 5.4.

Experimentos E.6 e E.10 — mesmas condi¢des de operagdo (velocidade de 6 m/s,
pressdo transmembrana de 0,5 bar e temperatura de 35°C), ambos com uso de
enzima, porém a partir de dois lotes diferentes, lote C em E.6 e lote B, em E.10.

Tabela 5.5.

5.2.1. Avaliagdo da composicao quimica da alimentagdo, do permeado e retentado dos

experimentos E.1, E.2 e E.11.

Neste grupo de experimentos, apesar dos experimentos E.1 e E.2 serem do lote A e

o experimento E.11 ser proveniente do lote B, os resultados foram muito préximos entre si.

Pela Tabela 5.3 observa-se que houve diferenca significativa (p<0,05) entre as
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amostras de alimentacdo, retentado e permeado nos valores de solidos soluveis, acidez,
umidade, proteinas e teor de polpa, enquanto que nos valores de pH e teor de cinzas nao
houve diferenca significativa entre as amostras.

Os teores de umidade diminuiram no retentado, pois houve concentragdo de sélidos
totais. Além disso, houve aumento na concentragdo de solidos soluveis (exceto no
experimento E.11), acidez, cinzas, proteinas, teor de polpa e taninos no retentado. Segundo
Matta (1999), a remocdo de toda a polpa do suco e a retengdo das macromoléculas pela
membrana sao as responsaveis por tal resultado.

Quanto aos agucares totais, ndo houve diferenca significativa (p<0,05), exceto para
E.2. Os agucares redutores, entretanto, diferiram significativamente.

Analisando os resultados de teor de polpa vemos que existe diferenga entre o
resultado obtido e o esperado. E possivel que a analise, feita através da centrifugagdo, ndo
esteja fornecendo resultados exatos, pois tanto na determinagdo do teor de polpa da
alimentacdo quanto do retentado, nao foi possivel separar, com precisao, o sobrenadante da
polpa. Esta andlise d4 somente uma estimativa da concentragcdo de solidos insoluveis, pois
seu valor depende também da capacidade da polpa em reter agua.

No permeado ndo foi detectado nenhum s6lido em suspensdo apds a centrifugagao,
indicando remocao total da polpa. Isto se confirma também pela avaliagdo visual do
permeado (Figura 5.1). Mas, devido ao fato do Fc ser igual a 2, se o teor de polpa do
permeado ¢ igual a zero, o teor de polpa do retentado teria de ser o dobro do teor de polpa
da alimentagao. Pode-se concluir que a dificuldade na determinagdo exata do teor de polpa
justifica a diferenca no balango de massa. Como pode ser visto estes teores apresentam

diferencas de até quase 100%.
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Tabela 5.3. Resultados das analises fisico-quimicas das amostras de suco de tamarindo dos experimentos E.1, E.2 e E.11. Letras iguais indicam
que as amostras AL, RE e PE nio diferem estatisticamente (p<0,05) entre si.

Alimentacao Retentado Permeado
E.1 E.2 E.11 E.1 E.2 E.11 E.1 E.2 E.11
Média + a a a a b a a b a
pH DP 2,77 £ 0,04 2,74 + 0,00 2,76 £ 0,00 2,78 £ 0,02 2,71 £ 0,00 2,75+0,01 2,78 £ 0,04 2,71 £ 0,00 2,76 £ 0,01

Solidos soluveis Média +

(°Brix) DP 2,82+0,03"  2,77+0,03* 298+0,03" 292+0,06" 285+0,05" 292+003° 263+0,03° 253+003° 2,75+0,00°

e .
Acidez (% dcido  Média ) oo, 000 0664000° 060£000° 072+001° 068+000° 062£000° 065+000° 0.61+000° 0,53=0,00°

tartarico) DP

Umidade (%) g‘l‘fdia £ 97004081 96,52+0,01° 9627+0,03" 9590+001° 9596+0,00° 9592+0,13° 97,43+0,03° 9725+0,03° 9746+0,11°
Cinzas (%) g[lfdia + 0,087+0,003 0105£0,001 0159+0,003 0,102+0,014 0,098+0,004 0,174%0,005 0,103%0,018 0,100,001 0,134 0,008
Actcares Média +

a a a b b b b c b
redutores (%) DP 1,21 +£0,01 1,14 +£ 0,01 1,19+0,01 1,17+ 0,01 1,11 +£0,01 1,15+0,01 1,16 0,02 1,21 £ 0,01 1,15+ 0,01

‘3,/9‘)‘“”5 totais i‘)"lfd‘“ *128+001°  1L17£001°  1,15£0,03° 127+0,02° 1,13£0,01° 1,16+0,03° 125+002° 106+001° 1,15£0,01°
0

, Médla + a a a b b b c c a
Proteinas (%) DP 020+0,01° 022+0,02° 0,30+002° 031+001° 0,30+001° 0,38+0,02" 0,11+0,00° 0,12+0,01° 0,24 +0,00
z,;grdep“'pa rlfd'a* 15,50 +£0,24* 20,55+0,13% 12,63+0,17% 2242+0,56° 2021+0,60° 21,82+2,71% 0°* 0% 0°*
Taninos (mg Média £ 13 oot 6330 49572008 207 ELT 573317080 658540017 62,13+ 146° 37.94£3.04° 4335+037° 54.89+0,98°
tanino/100g) DP
%

ndo detectado pelo método.
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5.2.2. Avaliagdao da composi¢dao quimica da alimentacao, do permeado e retentado dos

experimentos E.7 e E.10.

O segundo grupo de experimentos foi realizado a velocidade de 6 m/s, pressdao
transmembrana de 0,5 bar e temperatura de 35°C, mesma matéria-prima (lote B), mas com
tratamento enzimatico (E.10) ou nao (E.7).

Na Tabela 5.4 seguem os resultados das analises fisico-quimicas. Mais uma vez,
percebe-se que houve diferenca significativa (p<0,05) entre as amostras de alimentagao,
retentado e permeado nos resultados de: solidos soltuveis, acidez, umidade e teor de polpa,
enquanto que para os resultados de pH e cinzas ndo houve diferenca significativa entre as
amostras. Além disso, os resultados de taninos também apresentaram diferenca significativa

entre as amostras.

Tabela 5.4. Resultados das analises fisico-quimicas de amostras de suco de tamarindo dos experimentos
E.10 e E.7. Letras iguais indicam que as amostras AL, RE e PE nio diferem estatisticamente (p<0,05)
entre si.

Alimentacio Retentado Permeado
E.10 E.7 E.10 E.7 E.10 E.7
Média + a a a a a b
pH DP 2,77 + 0,00 2,73 £ 0,00 2,78+ 0,01 2,73 +£0,01 2,77+ 0,01 2,77+0,01

Solidos soliiveis Médiax 5,0, 50s  290+000° 3,1840,00° 292+006° 293+000° 2,68+0,03"
(°Brix) DP
Acidez (% Média +

i . 0,66+0,00° 0,58+0,00° 0,67+0,01" 061+000° 0,559+0,00° 0,54+0,00°
acido tartarico) DP

Umidade (%) 1]\)/Ilfd1a * 96,50 +£0,02° 96,78 +£0,03" 95,80+0,03° 96,18 +0,05° 9747+0,02° 97,55+0,02°
. Média+ 0,126 £0,007 0,109 + 0,009 0,127 +0,005 0,123 +0,001 0,104 +0,001 0,117 = 0,000

Cinzas (%) DP a a a a b a

Actcares Média +

a a a b b a
redutores (%) DP 1,25+ 0,01 1,16 + 0,02 1,24 £ 0,01 1,32+ 0,02 1,17+ 0,01 1,14+ 0,01

?,Z‘)‘C“res totais %‘lfd“‘ £ 1231001° 1.03£003° 121£001° 1,16£002° 122£001° 1,07£0,02°
Média +

DP 020+0,01*  0,39+£0,01° 027+0,02° 041+0,08*° 0,13£0,03° 0,27+0,02°

Proteinas (%)

Teordepolpa  Média£ 5 41, 5330 181420,68° 1934+0,66" 2085+0,64° 0°* 0°*
(%) DP
Taninos (mg Média +

a a b a c b
tanino/100g) DP 53,15+ 146" 60,04+227"% 7515+2,63° 62,00+1,57" 47,49+0,92° 54,95+0,09

* ndo detectado pelo método.
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As analises de agucares, tanto redutores como totais, ndo apresentaram diferengas
significativas (p<0,05) neste grupo, em geral. Os resultados de proteinas apresentaram
diferenca somente em E.10. Houve significativa retencdo de proteinas (coeficiente de
retencdo de 51% em E.10 ¢ 34% em E.7) e taninos (R=37% ¢ 11%, e, E.10 ¢ E.7,
respectivamente) pela membrana.

Pode-se perceber que o tratamento enzimatico em E.10, ao hidrolisar as moléculas
de pectina, fez com que esta perdesse a capacidade de retencao de dgua, diminuindo (32%)
a quantidade de solidos suspensos (teor de polpa) nas amostras de alimentacdo de E.10, em

relagdo ao E.7.

5.2.3. Avaliagdo da composicao quimica da alimentagdo, do permeado e retentado dos

experimentos E.6 e E.10.

O terceiro grupo de experimentos foi realizado nas mesmas condi¢des de operacao
(6 m/s, 0,5 bar e 35°C), ambos com uso de enzima pectinolitica na concentragao de 100
ppm, porém a partir de dois lotes diferentes, lote C e B.

Nos resultados apresentados na Tabela 5.5, percebe-se que a alimentacdo do E.6,
que ¢ de um lote diferente (lote C) de todos os demais experimentos, apresenta maior
quantidade de agucares (quase 50% maior em relacdo a média da alimentagdo dos demais
experimentos) e teor de solidos soluveis (11% maior em relagdo a média da alimentacao
dos demais experimentos). As amostras de AL, RE e PE ndo apresentaram diferenga
significativa entre si, em geral, na quantidade de aguicares, mas sim em relacao a quantidade
de solidos soluveis.

As amostras também apresentaram diferenca significativa nos resultados de acidez,

umidade, teor de polpa e taninos.
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Tabela 5.5. Resultados das analises fisico-quimicas das amostras de suco de tamarindo dos
experimentos E.6 e E.10. Letras iguais indicam que as amostras AL, RE e PE nio diferem
estatisticamente (p<0,05) entre si.

Alimentacao Retentado Permeado
E.6 E.10 E.6 E.10 E.6 E.10
Média + a a a a a a
pH DP 2,80 +0,01 2,77 £ 0,00 2,80 £ 0,01 2,78 £0,01 2,79 £ 0,01 2,77 £ 0,01
Solidos soliveis Média% 3,3, 5500 308:000° 358+000° 3,18£0,00° 3,13£0,00° 2,93+0,00°
(°Brix) DP
. o -
1’&c'1dez (/0, . Média + 0,67+0,00° 0,66+0,00* 0,68+0,00° 067+0,01"* 064+000° 0,59+0,00"
acido tartarico) DP
. Média + a a b b c c
Umidade (%) DP 96,44 +0,01" 96,50+£0,02° 95,66+0,02° 9580+0,03° 96,95+0,07° 97,47+0,02
. Média+ 0,104 +0,011 0,126 +0,007 0,122 +0,003 0,127 +0,005 0,144+0,019 0,104 + 0,004
Cinzas (%) DP a a ab a b b
Acucares Média +

a a a a a b
redutores (%) DP 1,78 £0,02 1,25+ 0,01 1,78 £ 0,03 1,24 £ 0,01 1,78 £ 0,02 1,17 £0,01

Acucares totais Média£ | o0 o pa 12320010 189:0,01° 121£001° 175£0,01° 122+0,01°
(%) DP
Média =

DP 022+0,01* 020+0,01* 025+£0,01° 027+0,02° 0,23+0,02*° 0,13£0,03°¢

Proteinas (%)

Teordepolpa  Médiax ) o5 nge 1241+033° 1629+126° 1934+0,66° 0°* 0°*
(%) DP
Taninos (mg Média +

a a a b b c
tamino/100g  DP 58,23+0,00° 53,15+ 1,46° 60,87+1,99° 75,15+2,63% 46,74+0,86° 47,49+ 0,92

* quantidade nenhuma foi detectada pelo método.

5.2.4. Efeito do tratamento enzimatico na quantidade de pectina e teor de polpa (E.4 e

E.5).

As andlises de pectina e teor de polpa foram realizadas em dois experimentos que
foram realizados sob condi¢des idénticas, mas sem adi¢do (E.4) e com adi¢do de enzima
pectinolitica, na concentragdo de 100 ppm (E.5). Os resultados estdo apresentados na
Tabela 5.6 a seguir.

Observa-se que as amostras de alimentacdo, retentado e permeado apresentaram
diferenca significativa (p<0,05) nos resultados de sélidos soluveis, acidez, pectina e teor de
polpa. Com a microfiltracdo, obteve-se um permeado com nenhum teor de polpa, e teor de
pectina reduzido em E.4 (sem tratamento enzimatico) e nulo em E.5 (com tratamento

enzimatico).
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Tabela 5.6. Resultados das analises fisico-quimicas das amostras de suco de tamarindo dos
experimentos E.4 e E.5. Letras iguais indicam que as amostras AL, RE e PE nio diferem
estatisticamente (p<0,05) entre si.

Alimentacio Retentado Permeado
E.4 ES5 E.4 ES5 E.4 ES5
pH 11‘)“15‘1‘3 *085+£0,01° 2,77+001° 2,83+001° 2,74+0,01° 2,87+001° 276+0,01"

Solidos soliiveis  Média£ ;) (ora 585:003° 261+£0,02° 3,04£006° 254+0,08° 2,57+0,00°
(°Brix) DP

o -
Acidez (% dcido  Média+ ¢\, 50s  062£000° 0624001° 064£000° 055£000¢ 0.570,00°

tartarico) DP
Pectina (%) ylfd‘a £ 079+£0,12° 033+0,04° 1,06£0,14° 0,78+£0,19° 052+0,11°% 0,0°**

Teor de polpa Média +

12004033 25014097 15294040 ¢ -
(%) DP .

19,84 £1,31°

* obtido por balango de massa

** ytilizou-se o valor estimado de 0,66 % de pectina no retentado para realizar o calculo do balango de massa.

**% nio detectado pelo método.

Observa-se que os valores de teor de pectina foram maiores no retentado do que na
alimentacdo, demonstrando que houve retencao de pectina pela membrana. O coeficiente de
retencdo (calculado pela equacdo 4.3) de pectina foi de 51% no experimento E.4, quando
ndo houve tratamento enzimatico. Em E.5, quando ocorreu tratamento enzimatico
(concentracdo de enzimatica de 100 ppm), o coeficiente de retencdao foi de 100% (valor
obtido pelo balanco de massa).

Barros (2002) também obteve teor de polpa nulo no permeado, ao ultrafiltrar sucos
de abacaxi e de acerola. O teor de pectina foi reduzido. Matta (1999) observou remocao
total de polpa do permeado, em experimentos com suco de acerola, e auséncia de pectina
em teste qualitativo.

Ao analisar se o tratamento enzimatico foi eficaz, comparando-se E.5 com E.4,
observa-se menor teor de pectina e polpa na alimentacdo e no retentado do experimento 5.
Houve reducdo de 58% do teor de pectina na alimentagdo, comparando-se os dois
experimentos, € 26% no retentado.

Com o tratamento enzimatico, a hidrélise da pectina fez com que esta perdesse sua
capacidade de reten¢do de agua, diminuindo o volume de polpa. No experimento 5, no qual

houve tratamento, seu valor na alimentagdo, assim como no retentado, foi 40% menor do que
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o experimento 4, onde nao houve tratamento.

Ushikubo et al. (2006) verificaram, — utilizando a mesma enzima, em igual
concentragdo, tempo e temperatura de tratamento — em experimentos com polpa diluida de
umbu, que o tratamento enzimatico reduziu em cerca de 40% o teor de polpa do retentado e
reduziu em 26% a quantidade de pectina na alimentacao.

Carneiro et al. (2002) verificaram, em experimentos com suco de abacaxi, que o
tratamento enzimdatico também reduziu o teor de polpa da alimentacdo (22%) e,

conseqiientemente, diminuiu o fouling durante a microfiltragdo.

5.2.5. Conclusdes gerais sobre as andlises fisico-quimicas

Em geral, analisando os resultados de todos os experimentos, pode-se perceber que
a microfiltragdo separou parcialmente os solidos totais, pois os teores de umidade
diminuiram 0,58 a 1,13% no retentado. Isso significa que os sdlidos totais aumentaram no
retentado, de 16 a 37%, e que houve retencao de 35% em média. Dentre estes solidos estdo
as proteinas, que apresentaram coeficiente de reten¢ao variando de 8 a 65% e os s6lidos em
suspensao, que apresentaram coeficiente de retengdo igual a 100%.

A membrana nao reteve os compostos minerais, pois os resultados de teor de cinzas
ndo diferiram significativamente entre as amostras.

Nao houve também concentracdo de aclcares que, em geral, ndo apresentaram
diferenca significativa entre as amostras. Alvarez et al. (1996) reportaram, na microfiltracao
de suco de maga, indice de retencao desprezivel de agucares totais.

O tratamento enzimatico reduziu o teor de polpa inicial, comparando-se E.10 com
E.7, bem como comparando E.5 com E.4. Além disso, em E.5 verificou-se a redugdo de

pectina na alimentac¢do, comprovando a atuacdo da enzima pectinolitica no produto inicial.
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5.3.  Curvas de fluxo de permeado

Na Figura 5.1 estdo apresentadas as curvas de fluxo de permeado para os onze
experimentos realizados. Observa-se, a excecao dos experimentos E.6, E.4 ¢ E.9, queda no
fluxo das membranas em fungdo do tempo de operagdo do sistema fazendo uma curva
exponencial, tipica de processamentos de microfiltragdo e ultrafiltracdo. Esta reducao do
fluxo pode ser explicada devido a existéncia dos fendmenos de polarizagcdo da concentracao,
de formacao da camada gel e devido ao fouling.

Até os primeiros 3 minutos a queda do fluxo ¢ acentuada, intervalo no qual é
formada a camada gel polarizada. De 3 a 15 minutos ocorre uma reducao na queda do fluxo
correspondendo a etapa de formacao do fouling, onde o depdsito de certos componentes do
suco ocorre na superficie € no interior dos poros da membrana, gerando um aumento da
resisténcia ao escoamento do permeado.

Outros autores como Barros (2002) e Carneiro et al (2002), que estudaram o
processo de clarificagdo dos sucos de acerola e abacaxi, também descreveram
comportamento semelhante. Por fim, depois de 15 minutos, ocorre uma queda de fluxo a
uma taxa praticamente constante até o final do experimento, correspondendo a etapa de
consolidagdo do fouling. Todas estas etapas caracteristicas estdo de acordo com a teoria
apresentada por Marshall e Daufin (1995).

O comportamento da queda do fluxo de permeado repetiu-se, de forma muito
semelhante, em todos os processamentos realizados, apresentando queda quase continua a
partir de 15 minutos de processo. Nos melhores resultados (E.5 e E3) constatou-se que,
apds cerca de 70 minutos de operagdo, foi alcangado fluxo de permeado de
aproximadamente 110 kg/h'-m*, o que representa valor muito bom do ponto de vista do

processo de membranas para aplica¢do industrial.
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Figura 5.2. Curva de fluxo vs. tempo dos 11 experimentos de microfiltracio de suco de tamarindo sob condi¢des operacionais diversas.
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Ushikubo et al. (2006) obtiveram, com suco de umbu tratado enzimaticamente,
fluxos de 47 a 75 kg/h'm?, utilizando a mesma membrana deste experimento, enquanto que
Bruyas (2004), utilizando suco de umbu tratado enzimaticamente e membrana de alumina,
com didmetro de poro médio de 0,2 um e configuragdo tubular, obteve fluxo médio de 57
L/h-m’.

Carneiro et al. (2002), utilizando membrana tubular de 0,3 um, a 25°C e 100kPa,
obtiveram fluxos estabilizados em torno de 100 L/h-mz, com suco de abacaxi tratado
enzimaticamente.

Podemos acrescentar outros estudos utilizando suco de abacaxi tratado
enzimaticamente, como Gassaye et al. (1991), citados em Barros et al. (2003), que
obtiveram fluxos de 77 L/h-m?, com membrana tubular de alumina e didmetro de poro de
0,2 pm. Barros et al. (2003) obtiveram fluxo de 124 kg/h'm’ utilizando membrana
ceramica tubular de 0,01 um, temperatura de 50°C e pressao de 4 bar.

A Tabela 5.7 apresenta os valores de fluxo obtidos com 4gua filtrada, medidos antes
do inicio dos experimentos com suco de tamarindo. Estes dados serdo utilizados para se
comparar as curvas de fluxo dos experimentos e verificar se houve influéncia da condi¢ao
inicial da membrana.

Tabela 5.7. Fluxos de dgua filtrada a 35°C, com a membrana limpa (kg/m’h), medidos na condi¢io
padrio (v=4 m/s e Py, = 1,1 bar).

Fluxo de agua Fluxo de agua
(kg/m’h) (kg/m’h)

E.1 1.195 E.7 495

E.2 1.665 E.8 615

E3 770 E.9 695

E.4 2.315 E.10 795

E.5 780 E.11 1.175
E.6 595
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Na Figura 5.3 estdo apresentados quatro experimentos realizados sob as mesmas
condi¢des operacionais, porém E.9 foi submetido a um tratamento enzimatico, cujo
desempenho foi o pior entre os quatro experimentos, com fluxo final em torno de 70
kg/h'm®. Os resultados das anélises fisico-quimicas no item 5.2.1 mostram que, apesar da
polpa ser proveniente de dois lotes diferentes (A e B), provavelmente a matéria-prima nao

foi a causa principal da diferenca observada nas curvas abaixo.

Figura 5.3. Curva de fluxo vs. tempo dos experimentos E.1, E.2, E.9 e E.11.
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Neste caso, aparentemente, a condi¢do inicial da membrana teve alguma influéncia,
pois de acordo com a Tabela 5.7, onde se observam os valores de fluxo de dgua com a
membrana limpa, os experimentos E.1, E.2, e E.11 possuem fluxos muito proximos, em
torno de 1200 kg/h'm’, enquanto que em E.9 este valor foi de 700 kg/h-m’, cerca de 40% a
menos que os outros trés.

Na Figura 5.4 estdo apresentados dois experimentos, E.6 e E.10, que foram
realizados sob as mesmas condi¢des de pressdo transmembrana (0,5 bar), velocidade de
escoamento (6 m/s) e mesma concentragdo de enzima (100 ppm). Porém, para observar o
comportamento do fluxo diante da composicdo da matéria-prima, lotes diferentes foram

empregados em cada experimento.
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Figura 5.4. Curva de fluxo vs. tempo dos experimentos E.6 e E.10.
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E possivel visualizar que o experimento E.10 (lote B) forneceu um fluxo superior ao
E.6 (lote C), apresentando uma redugdo do tempo de processo de 140 para 89 minutos para
se atingir o mesmo fator de concentracgao (Fc igual a 2).
A causa desta redugdo no fluxo foi provavelmente a quantidade de agucares (quase
50% maior, em relacdo a média dos demais experimentos) e outros solidos soluveis (11%
maior, em relagdo a média dos demais experimentos) no lote do experimento E.6, como se
observa nos resultados apresentados na Tabela 5.5 do item 5.2.3.
Além disso, neste caso a condicdo inicial da membrana estava melhor emE.10,
como se pode verificar na Tabela 5.7, pois este apresentava no inicio do experimento um
fluxo de 4gua em torno de 800 kg/h'm’, enquanto que em E.6 este valor era de

aproximadamente 600 kg/h-m’

, cerca de 25% a menos que o outro. Este fato, aliado a
composi¢ao da matéria-prima, provocaram uma drastica reducdo do fluxo do E.6 desde o
inicio do experimento.

Na Figura 5.5 apresenta-se o grafico das curvas de fluxo de oito experimentos
realizados com o mesmo lote (designado lote B) e sob diversas condicdes, para verificar a

influéncia dos parametros operacionais no fluxo.
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Figura 5.5. Curva de fluxo vs. tempo dos 8 experimentos sob condicdes operacionais diversas.

Fluxo (kg/m?h)

190
170 1
°
°
M
150 { @8y
A ’o.
OAAA ®
O “ap, ® o
130 o A °
A A x
o R
o 2 o
0 é é s
A
110 - 6  J
A PR
(¢} A A
A A
X R o A 4 4 4 4 4 aa
X o]
X Q Q
90 | R o
O o
QX0 X X o)
<>Q><><><> o X &% = g 2 g 99(
<><><><><><><><><><><><><>
70 | A ¢ o 0
50 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 10 20 30 40 50 60 70 80 20 100 110 120 130
Tempo (min)

Experimento 11 (v=4m/s; P=0,5bar; s/ enzima) X Experimento 7 (v=6m/s; P=0,5bar; s/ enzima)

© Experimento 9 (v=4m/s; P=0,5bar; ¢/ enzima) Experimento 10 (v=6m/s; P=0,5bar; ¢/ enzima)
A Experimento 4 (v=4m/s; P=1,1bar; s/ enzima) ® Experimento 3 (v=6m/s; P=1,1bar; s/ enzima)

A Experimento 5 (v=4m/s; P=1,1bar; ¢/ enzima) O Experimento 8 (v=6m/s; P=1,1bar; ¢/ enzima)

50

140



O efeito do aumento de pressao de 0,5 para 1,1 bar e simultaneamente o aumento de
velocidade de 4 m/s para 6 m/s, nos processamentos sem uso de enzima (E.11 e E.3),
representou aumento de cerca de 25% do fluxo de permeado. Esta melhora no fluxo
representou reducdo do tempo de processo de 96 para 74 minutos para ser atingido o
mesmo fator de concentracao (Fc 2).

O aumento simultaneo de pressdo e velocidade nos processamentos em que se fez
uso de enzima (E.9 e E.8), o fluxo também aumentou, porém cerca de 10%.

O uso de enzima melhorou o fluxo no experimento E.5, comparando com E.4
(ambos v=4m/s e P=1,1bar) e melhorou também em E.10, comparando com E.7 (ambos
v=6m/s e P=0,5bar).

Em E.9 (com tratamento enzimatico), comparando com E.I1 (sem tratamento
enzimatico), houve diminuicao do fluxo devido ao uso de enzimas, mas aparentemente este
resultado foi influenciado pela condigdo inicial da membrana (ver Tabela 5.7).

Comparando E.3 e E.8 o fluxo diminuiu também em E.8, pois houve aumento de
fouling (ver calculos das resisténcias no item 5.4).

O aumento na pressao de 0,5 para 1,1 bar, mantendo-se a velocidade de escoamento
constante de 4 m/s, melhorou o fluxo tanto nos experimentos em que se fez uso de enzimas

(E.9 e E.5), quanto nos experimentos em que nao se fez (E. 11 e E.4).

5.4. Calculos das resisténcias em série

As resisténcias em série foram calculadas através das equacdes descritas no item
4.7.2. Os dados e os resultados obtidos estao nas tabelas do Anexo 9.2.
Os valores das resisténcias da membrana Ry, foram calculados de duas maneiras,
utilizando a equagdo (4.5):
1. Considerando o fluxo de agua obtido antes de iniciar o primeiro experimento,
com a membrana completamente sem uso (Ry constante, calculo apresentado na
Tabela 9.24 do Anexo 9.2);
ii. Considerando o fluxo de agua obtido antes de iniciar cada experimento, com a

membrana limpa. Estes valores variaram ao longo dos experimentos, pois nem
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sempre foi possivel retirar totalmente o fouling através dos procedimentos de
limpeza (Ry variando, calculo apresentado na Tabela 9.25 do Anexo 9.2).

Por serem valores pequenos em relacdo aos valores de resisténcia total, ndo hé
muita diferenga em se analisar os dados considerando Ry constante ou Ry variando. Assim,
para facilitar o entendimento da andlise, considerou-se a resisténcia de membrana
constante, utilizando o valor de fluxo de 4gua obtido no inicio do primeiro experimento (J,
=2420,1 kg/mzh), chegando a resisténcia de membrana de 1,63 10" m™. Os valores de Rr,

Rwm, Rr e Rp estdo apresentados na Tabela 5.8 a seguir.

Tabela 5.8. Resisténcia devido a polarizacio da concentragio e a camada gel polarizada obtida através
do modelo de resisténcias em série e considerando Ry, constante.

[E] (ppm) v (m/s) Ppy(bar) Ry (m’) Ry (m) Ry (™) Rp(m™)
1 4 0,5 140E+12  1,63E+11 1,OSE+12  1,81E+11
2 4 0,5 140E+12  1,63E+11 1,29E+12  -537E+10
3 6 L1 3,16E+12  1,63E+11  2,84E+12  1,63E+l1
4 4 1,1 301E+12  1,63E+11  4,09E+12  -124E+12
5 100 4 1,1 2,88E+12  1,63E+11  2,67E+12  4,67E+10
6 100 6 0,5 2,54E+12  1,63E+11  3,15E+12  -7,75E+ll
7 6 0,5 2,46E+12  1,63E+11  2,88E+12  -580E+ll
8 100 6 1,1 394E+12  1,63E+11  448E+12  -7,02E+11
9 100 4 0,5 2,02E+12  1,63E+11 1,62E+12  2,38E+11
10 100 6 0,5 1,70E+12  1,63E+11 149E+12  4,54E+10
11 4 0,5 1,63E+12  1,63E+11 1,20E+12  2,66E+11

Observando a Tabela 5.8 percebe-se que o céalculo de Rp, realizado através da
equacado (4.7), forneceu resultados negativos nos experimentos E.2, E.4, E.6, E.7 ¢ E.8. Isto
pode ter ocorrido por variacdes na determinagdo da viscosidade do permeado e da agua,
resultando no valor de resisténcia total (Rt) menor que a soma da resisténcia devido ao
fouling (R) e a resisténcia da membrana (Ry).

Por outro lado, o valor de resisténcia ao fouling (Rr) pode estar muito elevado. E
possivel que o valor do fluxo da membrana suja (Jws) utilizado no calculo de Rg, descrito na
equacdo (4.6), esteja elevado, por estar englobando parte da camada gel polarizada. Isto
pode ter ocorrido, apesar do fluxo da membrana suja Jws, apos o processamento, ser medido
apods varios enxdgues da membrana com agua — até confirmacgdo de °Brix igual a zero —

para retirada da camada gel polarizada aderida a superficie.
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Estes valores negativos de Rp foram considerados iguais a zero, ou seja,
considerou-se que nao houve praticamente nenhuma resisténcia ao fluxo provocada pela
polarizagdo e pela camada gel polarizada, pois ndo possuem significado do ponto de vista
fisico para representagdo na Figura 5.6.

Figura 5.6. Resisténcias de membrana (Ry,), devido ao fouling (Rg), devido a camada gel polarizada e a
polarizagio da concentaciio (Rp), considerando Ry constante.

5,00E+12
4,50E+12
4,00E+12
3,50E+12
3,00E+12
2,50E+12 -
2,00E+12 -
1,50E+12
1,00E+12
5,00E+11
0,00E+00

O RP
B RF
B RM

e A . -1
Resisténcias (m )

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
Experimentos

Alta pressdo transmembrana (1,1 bar) em E.3, E.4, E.5 ¢ E.8 aumentou a
resisténcia devido ao fouling de um modo geral. O aumento da velocidade em E.3, E.6, E.7,
E.8 e E.10 provocou maior arraste das particulas depositadas sobre a membrana,
minimizando a camada gel (com exceg¢do de E.3).

Os valores mais baixos de resisténcia foram obtidos quando a pressdo de 0,5 bar ¢
a velocidade de 4 m/s, sem uso de enzima pectinolitica (E.1, E.2 e E.11).

Comparando os experimentos com tratamento enzimatico (100 ppm) ou sem
tratamento enzimatico (0 ppm) temos dois casos antagOnicos: experimentos em que a
enzima melhorou o fluxo e diminuiu as resisténcias totais e ao fouling (E.4 comparando vs.
E.5; E.10 vs. E.7), enquanto que, ao contrario, houve experimentos em que a enzima
diminuiu o fluxo e aumentou as resisténcias totais e ao fouling (E.3 em comparacdo a E.&;

E.1,E.2 e E.11 em comparacdo a E.9).
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O uso de enzima 100 ppm forneceu melhores fluxos e diminuiu a resisténcia total e
do fouling, porém aumentou a resisténcia da camada polarizada, em E.5, com pressao 1,1
bar e velocidade de 4 m/s, ou em E.10, quando a pressdo foi 0,5 bar e a velocidade, 6 m/s.
Observa-se que, na condi¢do de E.5, o uso de enzima aumentou a resisténcia da camada
polarizada, devido a baixa velocidade, mas diminuiu as resisténcias de fouling ¢ total. Este
experimento apresentou o melhor resultado de fluxo de permeado.

A utilizagdo de enzima ndo melhorou o fluxo de permeado nem diminuiu as
resisténcias quando as condigdes de pressdo e velocidade utilizadas foram minimas (E.9).
Quando as condi¢des foram maximas (E.8), o uso de enzima aumentou o fouling. O uso de
enzima reduziu o fluxo de permeado quando as condi¢des foram maximas, porque o fouling
foi maior, provavelmente devido a alta pressao aliada as moléculas de pectina menores apos
o tratamento enzimatico.

Na Tabela 5.9 podemos observar a porcentagem apresentada por cada tipo de

resisténcia através do modelo de resisténcias em série.

Tabela 5.9. Resisténcias ao fluxo em porcentagem, em relacao a resisténcia total.
Exp  v(m/s) Ppu(kPa) [E](ppm) Rum(%) Rp(%)  Rp(%)

1 4 50 11,7 75,4 13,0
2 4 50 11,7 88,3 0,0
3 6 110 5,1 89,7 5.1
4 4 110 54 94,6 0,0
5 4 110 100 5,6 92,7 1,6
6 6 50 100 6,4 93,6 0,0
7 6 50 6,6 93,4 0,0
8 6 110 100 4,1 95,9 0,0
9 4 50 100 8,0 80,2 11,8
10 6 50 100 9,6 87,8 2,7
11 4 50 10,0 73,7 16,3

As resisténcias da membrana e devido a camada gel polarizada foram baixas em
comparacdo a resisténcia devido ao fouling. As resisténcias da camada gel foram mais
representativas, em termos de porcentagem, nos experimentos com baixa pressdo e baixa

velocidade de escoamento (E.1, E.9 e E.11, com excecdo de E.2).
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Os valores de Rp em E.2, E 4, E.6, E.7 ¢ E.8 forneceram resultado negativo e foram
considerados iguais a zero. Os valores originalmente calculados para as resisténcias Rp
estdo no anexo 9.2. Estas resisténcias representam de zero a 16% do valor total.

A resisténcia devido o fouling foi a mais significativa das trés, representando 74 a
96% da resisténcia total, enquanto que as resisténcias de membrana representaram de 4 a
12% do total, considerando o valor de Ry, constante.

Ushikubo et al. (2006) obtiveram, ao microfiltrar suco de umbu, resisténcia devido
o fouling representando 58 a 97% da resisténcia total, resisténcias de membrana de 2 a 7%
do total e resisténcia ao devida a polarizagdo da concentracdo e camada gel polarizada
variando de 0 a 38%. A mesma unidade de microfiltragdo ¢ a mesma membrana foram
usadas nestes experimentos com suco de umbu, intercalando com os experimentos de suco
de tamarindo.

Em termos absolutos, os valores de resisténcia total encontrados por Ushikubo et al.
(2006) foram de 2,36 x 10 a 7,52 x 10" m'l, enquanto que neste estudo, foram de 1,40 x
10%23,16 x 10” m™.

Jiraratananon et al. (1997), em estudo da ultrafiltragdo ¢ microfiltracdo (com
formac¢ao de camada dinamica) de suco de abacaxi, obtiveram valores de resisténcias totais
de 3,4 x 10" ¢ 8,8 x 10" m™, respectivamente. Em porcentagens, as resisténcias devido ao
fouling foram de 20,2 e 64,8%, resisténcias de membrana de 19,8 ¢ 10,2% e resisténcias
devido a polarizagdo da concentra¢do e camada gel polarizada foram de 59,9 e 24,9% para

os processos de ultrafiltracao e microfiltragdo, respectivamente.

5.5. Ajuste a0 modelo matematico

A partir dos dados experimentais do fluxo inicial (Jy) e do fluxo final ao se atingir o
Fc igual a 2 (Jp) e utilizando o programa Statistica 5.5 obtiveram-se os valores da taxa de
decaimento, A, para cada experimento. Observa-se, através da Tabela 5.10, que este
parametro apresentou os menores valores para os experimentos E.6 e E.9, o que demonstra
tendéncia de maior estabilidade nos valores de fluxo em fungdo do tempo. Os valores de R*

foram elevados, assumindo valores acima de 95%, demonstrando um bom ajuste do modelo
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de Constela & Lozano, equacao (3.6) do item 3.1.5.

Tabela 5.10. Parimetros operacionais (v, Pry e [E]) de cada experimento, fluxo de permeado final e
inicial (Jp, Jo) e valores obtidos (A e R?) pelo modelo matemitico proposto.

Experimento v (m/s) Pqy (bar) (p[pl;:r]n) (ke /{1F.m2) (ke /{10.m2) A (™ R’
E.5 4 1,1 100 114,124 154,332 4,13 95,274
E.1 4 0,5 0 99,834 162,049 3,45 99,047
E.8 6 1,1 100 81,03 138,899 3,38 98,247
E.3 6 1,1 0 110,506 162,049 2,75 99,149
E.2 4 0,5 0 96,745 136,327 2,59 98,272
E.11 4 0,5 0 87,294 115,749 2,19 99,359
E4 4 1,1 0 97,974 115,749 2,07 96,786
E.7 6 0,5 0 78,964 115,749 1,95 99,751

E.10 6 0,5 100 91,732 123,466 1,57 98,149
E.9 4 0,5 100 70,916 84,883 1,48 98,318
E.6 6 0,5 100 57,320 64,310 0,99 97,501

Os menores valores de taxa de declinio de fluxo foram encontrados nos
experimentos com baixa pressao e alta velocidade de escoamento (E.6, E.7 e E.10) e baixa
pressdo, baixa velocidade e tratamento enzimatico (E.9). Os valores de A para estes 4
experimentos variaram de 0,99 a 1,95 h'. O experimento E.6, no entanto, apresentou
comportamento diferente de todos os demais experimentos por ser de um lote diferente (ver
o item 5.2.3).

Os experimentos nos quais a pressdo foi de 1,1 bar apresentaram maiores taxas de
declinio (de 2,07 a 4,13 h'l), com exce¢do de E.2, cuja pressdo foi 0,5 bar. A taxa de
declinio foi maior no E.5, porém este experimento apresentou o melhor resultado de fluxo
final, além de um elevado fluxo inicial também. Neste experimento foi combinado o uso de
alta pressao juntamente com o tratamento enzimatico.

O experimento E.5 apresentou queda mais acentuda logo no inicio do experimento,
ao contrario de E.3, que apesar do maior valor de fluxo inicial, apresentou queda mais

continua e ndo somente nos primeiros minutos, resultando em fluxo final um pouco abaixo

de E.5.
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No experimento E.3 foi utilizada alta pressao (1,1 bar), alta velocidade de
escoamento (6 m/s) e ndo houve tratamento enzimatico. Quando se realizou tratamento
enzimdtico (E.8), a curva obtida foi muito semelhante, porém o fluxo iniciou em valor

abaixo do fluxo do experimento E.3. Logo, o fluxo final ficou abaixo também.

5.6. Limpeza

A limpeza da membrana foi realizada com solugdes de acido citrico (3%) ou
sulfurico (2%), enzima pectinolitica (concentragdol00 ppm) e solucdo de hidroxido de
sodio (NaOH), variando de 2 a 3%, temperatura de 35°C para o &cido e para a solucdo
enzimatica e 58°C para a solucdo de hidroxido de sédio. A temperatura limite de uso desta
membrana ¢ 60°C.

No Quadro 5.1 estdo apresentados os valores de Jw (fluxo medido com agua antes
de cada experimento), Jwr (fluxo de 4gua da membrana com fouling) e Jw- (fluxo de agua
apds a limpeza), as combinacdes de produtos quimicos, suas respectivas concentragoes,
temperatura e tempo de procedimento para cada experimento. Entre os experimentos de
microfiltracdo de suco de tamarindo eram realizados também experimentos com suco de
umbu, de modo que o valor do fluxo de dgua apos a limpeza (Jw-) ndo coincide com o valor
do inicio do experimento seguinte.

O tempo de processo variou de 30 a 80 minutos para cada solugdo. A primeira
metade do tempo era realizada com a saida de permeado fechada e o restante do tempo com
a saida aberta. Assim, o produto quimico age primeiro na superficie da membrana, para
depois agir internamente.

Pela andlise dos dados obtidos verificou-se que o uso de 4cido citrico, ou sulfurico,
aparentemente, ndo demonstrou contribui¢do expressiva para o aumento do fluxo de agua
ap6s a limpeza. Esta mesma observacdo ¢ valida para o aumento do tempo de uso de
enzima.

Como artificio para um retorno mais rapido do fluxo, no intervalo entre os ciclos de

limpeza a membrana ficou de molho em solug¢do alcalina nos experimentos E.8 em diante.
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Quadro 5.1. Fluxo de 4gua antes e apds o processamento e limpeza da membrana.

Jw Jwe Jwr
(kg/m’h) | (kg/m’h) Limpeza | (kg/m’h)
[E] 100ppm, 35°C e 40 minutos; NaOH 3%,
E.1 1196,1 162,0 54°C e 40 minutos. 1080,3
NaOH 2%, 54°C e 40 minutos. 1504,7
[E] 100ppm, 35°C e 40 minutos; NaOH 2%,
E.2 1666,8 123,5 56°C e 40 minutos. 856,5
NaOH 2%, 57°C e 40 minutos. 1188,4
Acido citrico 3%, 35°C e 30 minutos; [E]
100ppm, 35°C e 30 minutos; NaOH 3%, 58°C e
E3 771,7 131,2 40 minutos. 578,7
[E] 100ppm, 35°C e 30 minutos; NaOH 3%,
58°C e 60 minutos. 2315,0
E.4 [E] 100ppm, 35°C e 60 minutos; NaOH 3%,
2315,0 92,6 58°C e 60 minutos. 933,7
[E] 100ppm, 35°C e 80 minutos; NaOH 3%,
E5 779.,4 138,9 58°C e 80 minutos. 733,1
[E] 100ppm, 35°C e 40 minutos; NaOH 2%,
58°C e 40 minutos. 918,3
[E] 100ppm, 35°C e 80 minutos; NaOH 3%,
594,2 54,0 58°C e 80 minutos. 679,1
E.6 Acido citrico 3%, 35°C e 60 minutos; [E]
100ppm, 35°C e 60 minutos; NaOH 3%, 58°C e
60 minutos. 756,2
Acido sulftirico 2%, 35°C e 60 minutos; [E]
E.7 100ppm, 35°C e 60 minutos; NaOH 3%, 58°C ¢
493,9 61,7 60 minutos. 763,9
[E] 100ppm, 35°C e 80 minutos; NaOH 3%,
E.8 6173 84,9 58°C e 80 minutos. 447.,6
Imersao por 6 dias com solu¢ao NaOH 2% a
temperatura ambiente, 1034,0
[E] 100ppm, 35°C e 60 minutos; NaOH 3%,
E9 694,5 100,3 58°C e 80 minutos. 555,6
Imersao por 4 dias com solugdo NaOH 2% a
temperatura ambiente. 2029,5
[E] 100ppm, 35°C e 60 minutos; NaOH 3%,
E.10 794,8 108,0 58°C e 60 minutos. 632,8
Imersao por 3 dias com solu¢ao NaOH 2% a
temperatura ambiente. 1188,4
[E] 100ppm, 35°C e 60 minutos; NaOH 3%,
E.11 1172,9 131,2 58°C e 60 minutos. 9414
Imersdo por 3 dias com solugdo NaOH 2% a
temperatura ambiente. 14584
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Quando se aplicou imersdao da membrana em solu¢do de NaOH 2% por 3 dias ou
mais, o fluxo melhorou bastante. Em E.9, apo6s a imersdo por 4 dias, o fluxo obtido apds a
limpeza (2029 kg/m’h) quase se igualou ao do inicio dos experimentos, medido com a
membrana completamente isenta de entupimento (fluxo de 2420 kg/m’h). O tempo de
imersdo necessario neste tipo de procedimento inviabiliza a aplicagdo em escala industrial,
entretanto adotou-se este procedimento para minimizar o uso de reagentes, agua e energia,

pois os fluxos ndo estavam mais retornando com os ciclos de limpeza aplicados.
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6. CONCLUSOES GERAIS

A microfiltragdo de suco de tamarindo produziu um permeado limpido, de cor
amarelo ouro, de sabor e aroma agradaveis.

As andlises fisico-quimicas revelaram que os acidos permearam parcialmente pela
membrana, apresentando valor de acidez um pouco mais elevado no retentado (0,61 a
0,72%) do que na alimentacdo (0,58 a 0,69%). Os sdlidos soliveis também aumentaram no
retentado, chegando a aumento de até 10%, em relagdo a alimentagdo.

O pH da polpa sem diluicao foi de 2,37. O pH da alimentagdo (2,64 a 2,85) nao
diferiu dos produtos finais, sendo que no retentado o pH variou de 2,62 a 2,83 ¢ no
permeado, de 2,64 a 2,87.

Houve significativa retencao de proteinas (indice de retencao médio igual a 0,45) e
taninos (indice de reten¢do médio de 0,28) pela membrana.

O coeficiente de retengdo de pectina foi de 51% no experimento E.4, quando nao
houve tratamento enzimatico; e chegou a 100% de retencdo em E.5, quando ocorreu
tratamento enzimatico (concentragdo de 100 ppm de enzima). Comparando-se a
alimentacdo de E.4 e E.5, houve redu¢dode 58% no teor de pectina devido ao tratamento
enzimatico. O coeficiente de reten¢do de polpa foi de 41 e 43% sem uso e com uso de
enzima, respectivamente, e o teor de polpa da alimentacao de E.5 em relagdo a E.4 reduziu
quase 40% devido ao tratamento enzimatico.

Os valores de fluxo de permeado final a Fc 2 variaram de 57 a 114 kg/m*h. Os
melhores fluxos foram obtidos quando se utilizou pressdo de 1,1 bar. O fluxo mais elevado
(114 kg/m*h) foi obtido em E.5, com velocidade de 4 m/s, pressio 1,1 bar e pré-tratamento
enzimatico com enzima na concentracao de 100 ppm.

Elevado fluxo (110 kg/mzh) também foi obtido em E.3, sem pré-tratamento
enzimatico, nas condi¢des de 1,1 bar e 6 m/s.

Os dados experimentais de fluxo de permeado ajustaram-se bem ao modelo
matematico apresentado por Constenla & Lozano (1197), com R* variando de 952 a
99,75%.

Das resisténcias obtidas pelo modelo de resisténcias em série, a resisténcia devido o
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fouling foi a mais significativa das trés, representando 74 a 96% da resisténcia total,
enquanto que as resisténcias de membrana representaram de 4 a 12% do total. As
resisténcias devido a camada gel polarizada e a polarizagdo da concentragdo representaram
de zero a 16% do valor total.

O aumento da velocidade de escoamento com baixa pressdo levou a baixos valores
de resisténcias de polarizacdo da concentracdo e camada gel. O aumento da pressao,
juntamente com a alta velocidade, levou ao aumento da resisténcia devido ao fouling.

Sob alta pressdo, baixa velocidade e uso de enzima na concentragdo de 100 ppm
houve diminuicdo do fouling e melhora de fluxo. Na condi¢do de baixa pressdo ¢ alta
velocidade, o uso de enzima também melhorou o fluxo de permeado.

A limpeza da membrana teve seus melhores resultados com uso de enzima
pectinolitica (100 ppm) a 35°C por 60 minutos seguida de solu¢cdo de NaOH 3%, 58°C e 80

minutos ¢ imersdo da membrana com NaOH 2% a temperatura ambiente por 3 a 4 dias.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A partir deste trabalho, diversas pesquisas poderiam ser desenvolvidas:

Estudo do tratamento enziméatico (tempo, temperatura, concentragdo de enzima e
uso de mais de um tipo de enzima) da polpa de tamarindo e avaliagdo na alteracao
da viscosidade e do teor de pectina;

Efeito da temperatura no processo de microfiltragdo de suco de tamarindo;

Estudo da influéncia dos parametros operacionais durante a limpeza;

Formulacao de bebidas a partir do suco clarificado;

Formulagdo de produtos a partir do retentado;

Microfiltragdo através de outros tipos de membranas, podendo variar o material ou

o diametro de poro, ou ambos, e comparando o desempenho ¢ a retencao.
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9. ANEXOS

9.1. Curva de fluxo de permeado

Os fluxos de permeado foram calculados de duas maneiras: o fluxo acumulado,
utilizando a massa acumulada (my.) pelo tempo total (t); e o fluxo pontual, utilizando a
diferenca de massa Am obtida em um intervalo de tempo At. As curvas comparativas de
fluxo acumulado e de fluxo pontual de cada experimento estdo expostas nos graficos a
seguir. Nas analises de: comportamento da curva de fluxo; calculo de resisténcias; e ajuste
ao modelo matematico, foram usados fluxos acumulados, pois estes apresentam variagao

mais uniforme.

9.1.1. Dados experimentais de E.1

Tabela 9.1. Parametros operacionais utilizados em E.1, massa inicial de alimentacio (m,), massa final
de permeado (mpg), € retentado (mgg).

my, (kg) mpe (kg) mgg (kg) v (m/s) Py (bar) [E] (ppm)
10,35 5.175 5.175 4 0.5 0

Tabela 9.2. Dados obtidos durante o experimento E.1, utilizados para o calculo de fluxo acumulado (Ja),
fluxo pontual (Jp) e fator de concentracio (Fc).

t my, Am Pg Ps Prym Vazao \% Ja Jy
(min) (kg) (kg) T(°C) (bar) (bar) (bar) (m’/h) (m/s) (kg/m’h) (kg/m’h) Fc

1 0120 0,120 185,20 185,20 1,01
20210 0,090 162,05 138,90 1,02
30,305 0,095 156,90 146,62 1,03
4 0,390 0,085 150,47 131,18 1,04
5 0470 0,080 145,07 123,47 1,05
6 05550 0,080 380 09 0,10 050 1,02 40 141,47 123,47 1,06
7 0,630 0,080 138,90 123,47 1,06
8 0,705 0,075 136,01 115,75 1,07
9 0,780 0,075 133,75 115,75 1,08
10 0,850 0,070 360 085 020 053 098 3,8 131,18 108,03 1,09
15 1,205 0,355 123,98 109,58 1,13
20 1,550 0345 37,0 1 39 119,61 106,49 1,18
25 1,875 0325 340 09 015 053 115,75 100,32 1,22
30 2,195 0320 340 090 020 0,55 1,04 4,1 112,92 98,77 1,27
35 2510 0315 340 095 020 058 099 39 110,68 97,23 1,32
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40 2,820 0,310 34,0 1,07 42 108,80 95,69 1,37
45 3,120 0,300 34,0 0,90 0,10 0,50 1,05 4,1 107,00 92,60 1,43

50 3,405 0285 340 0,9 0,10 050 1,06 4.1 105,10 87,97 1,49
55 3,700 0,295 340 085 0,15 050 1,04 41 103,82 91,06 1,56
60 3,995 0,295 102,76 91,06 1,63
67 4,405 0,410 101,47 90,39 1,74
70 4580 0,175 345 090 020 055 1,03 40 100,98 90,03 1,79
75 4875 0,295 345 090 020 055 1,03 40 100,32 91,06 1,89
80 5,175 0,300 99,83 92,60 2

Figura 9.1. Fluxo acumulado por tempo e fluxo pontual por tempo do experimento E.1.
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9.1.2. Dados experimentais de E.2

Tabela 9.3. Parametros operacionais utilizados em E.2, massa inicial de alimentacio (m,), massa final
de permeado (mpg), € retentado (mgg).

my (kg) mpg; (kg) mgg (kg) v (m/s) Pry (bar) [E] (ppm)
10,5 5.25 5.25 4 0.5 0

Tabela 9.4. Dados obtidos durante o experimento E.2, utilizados para o calculo de fluxo acumulado (Ja),
fluxo pontual (Jp) e fator de concentracio (Fc).

t mp,e Am Pg Py Pim Vazao \% Ja Jy
(min) (kg)  (kg) T(°C) (bar) (bar) (bar) (m’/h) (m/s) (kg/m’h) (kg/m’h) Fc

1 0,080 0,080 123,47 123,47 1,01
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Figura 9.2. Fluxo acumulado por tempo e fluxo pontual por tempo do experimento E.2.
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9.1.3. Dados experimentais de E.3

Tabela 9.5. Massa inicial de alimentacdo (m,;), massa final de permeado (mpg), € retentado (mgg), €
parametros operacionais utilizados em E.3.

my (kg) mp; (kg) mgg; (kg) v (m/s) Py (bar) [E] (ppm)
10,59 5.295 5.295 6 11 0

Tabela 9.6. Dados obtidos durante o experimento E.3, utilizados para o calculo de fluxo acumulado (Ja),
fluxo pontual (Jp) e fator de concentracio (Fc).

t mp, Am Pg Pg Pry Vazado v J J

(min) (kg) (kg) T(°C) (bar) (bar) (bar) (m’/h) (m/s) (kg/l;zh) (kg/r:fh) Fc
1 0,105 0,105 162,05 162,05 1,01
20205 0,100 158,19 154,33 1,02
30300 0,095 15433 146,62 1,03
4 0390 0,090 150,47 138,90 1,04
508 0,495 0,105 15028 149,58 1,05
0,575 0,080 147,90 134,69 1,06
0,660 0,085 340 1,65 055 1,10 154 60 14551 131,18 1,07
8 0,745 0,085 143,72 131,18 1,08
0,825 0,080 14147 12347 1,08
10 0,905 0,080 139,67 12347 1,09
15 1310 0405 340 1,60 055 1,08 1,51 59 134,78 12501 1,14
20 1,695 0,385 130,80 118,84 1,19
25 2,075 0,380 350 1,60 05 105 149 58 12810 117,29 124
30 2,455 0,380 12630 117,29 1,30
35 2,810 0355 345 1,65 055 1,10 153 60 12391 109,58 1,36
40 3,150 0,340 121,54 104,95 1,42
45 3,490 0,340 119,69 104,95 149
50 3,820 0,330 345 1,60 055 1,08 153 60 11791 101,86 1,56
55 4,135 0,315 116,03 9723 1,64
60 4,440 0,305 350 1,65 0,55 1,10 153 60 114,21 94,14 1,72
65 4,750 0,310 350 1,70 07 120 149 58 112,78 95,69 1,81
70 5065 0315 350 1,65 055 1,10 157 61 111,67 97,23 1,92
74 5295 0,230 110,51 89,86 2
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Figura 9.3. Fluxo acumulado por tempo e fluxo pontual por tempo do experimento E.3.
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9.1.4. Dados experimentais de E.4

Tabela 9.7. Massa inicial de alimentacdo (m,;), massa final de permeado (mpg), e retentado (mgg), €

parametros operacionais utilizados em E.4.
my; (kg)

mpg (kg)

mgg (kg)

v (m/s)

Pry (bar)

[E] (ppm)

10,50

5,250

5,250

4

1,1

0

Tabela 9.8. Dados obtidos durante o experimento E.4, utilizados para o calculo de fluxo acumulado (Ja),
fluxo pontual (Jp) e fator de concentracio (Fc).

t mpe Am Px Ps Py Vazao A% Ja Jy
(min)  (kg) (kg) T(EC) (bar) (bar)  (bar) (m’/h) (m/s) (kg/m’h) (kg/m’h)  Fc

1 0,070 0,070 108,03 108,03 1,01

2 0,150 0,080 115,75 123,47 1,01

3 0225 0,075 115,75 115,75 1,02

4 0,300 0,075 34,0 1,50 0,7 1,10 1,06 4,1 115,75 115,75 1,03

5 0375 0,075 115,75 115,75 1,04
6,17 0,460 0,085 115,12 112,44 1,05
7 0515 0,055 1,50 0,7 1,10 1,05 4,1 113,54 101,86 1,05
8,17 0,595 0,080 112,44 105,83 1,06
9 0,655 0,060 1,45 0,65 1,05 112,32 111,12 1,07
10 0,720 0,065 1,55 0,65 1,10 0,9 3,5 111,12 100,32 1,07
16,5 1,155 0,435 1,55 0,75 1,15 1,035 4,0 108,03 103,28 1,12
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20 1,380 0,225 34,0 1,50 0,7 1,10 1 39 106,49 99,21 1,15
25 1,705 0,325 345 1,50 0,7 1,10 0,985 3,8 105,25 100,32 1,19

30 2,020 0315 345 155 075 1,15 0985 38 103,92 97,23 124
35 2330 0310 345 1,50 07 1,10 1,01 39 102,74 95,69 1,29
40 2,640 0310 350 1,50 07 1,00 1,03 40 101,86 95,69 1,34
45 2955 0315 101,34 97,23 139
50 3,265 0,310 100,78 95,69 1,45
55 3,565 0,300 100,04 92,60 1,51
60 3,865 0,300 99,42 92,60 1,58
65 4,170 0,305 99,01 94,14 1,66
70 4,470 0,300 98,55 92,60 1,74
75 4775 0,305 98,26 94,14 1,83
80 5,085 0,310 98,10 95,60 1,94
82,7 525 0,165 97,97 94,31 2

Figura 9.4. Fluxo acumulado por tempo e fluxo pontual por tempo do experimento E.4.
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9.1.5. Dados experimentais de E.5

Tabela 9.9. Massa inicial de alimenta¢do (m,;), massa final de permeado (mpg), e retentado (mgg), €
parametros operacionais utilizados em E.5.

my (kg) mpg; (kg) mgg (kg) v (m/s) Pry (bar) [E] (ppm)
10,18 5,09 5,09 4 1,1 100

Tabela 9.10. Dados obtidos durante o experimento E.5, utilizados para o cdlculo de fluxo acumulado
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(Ja), fluxo pontual (Jp) e fator de concentracio (Fc).

t mpe Am Px Ps Prm Vazao v Ja Jy
(min) (kg) (kg) T(°C) (bar) (bar) (bar) (m’h) (m/s) (kg/m*h) (kg/m’h) Fc
1 0100 0,100 15433 154,33 1,01
2 0,200 0,100 154,33 154,33 1,02
3 0,280 0,080 144,04 123,47 1,03
4 0,365 0,085 140,83 131,18 1,04
5 0450 0,085 33,0 1,45 0,65 1,05 1,065 4,2 138,90 131,18 1,05
6 0,530 0,080 136,33 123,47 1,05
7 0,610 0,080 134,49 123,47 1,06
8 0,600 0,080 33,0 1,55 0,70 1,13 1,06 4,1 133,11 123,47 1,07
9 0,775 0,085 132,90 131,18 1,08
10 0,860 0,085 34,0 1,50 0,70 1,10 1,05 4,1 132,73 131,18 1,09
15 1,255 0,395 345 1,50 0,70 1,10 1,07 4,2 129,12 121,92 1,14
20 1,645 0,390 35,0 1,50 0,70 1,10 1,1 4,3 126,94 120,38 1,19
25 2,030 0,385 350 1,50 0,70 1,10 1,03 4,0 125,32 118,84 1,25
30 2,410 0,380 35,0 1,50 0,80 1,15 1 3,9 123,98 117,29 1,31
35 2,780 0,370 35,0 1,45 0,75 1,10 1,04 4,1 122,58 114,21 1,38
40 3,140 0,360 35,5 1,45 0,75 1,10 1 3,9 121,15 111,12 1,45
45 3,500 0,360 36,0 1,45 0,70 1,08 1,04 4,1 120,04 111,12 1,52
50 3,855 0,355 36,0 1,50 0,80 1,15 0,98 3,8 118,99 109,58 1,61
55 4,195 0,340 35,5 1,50 0,75 1,13 1,01 3,9 117,71 104,95 1,70
60 4,525 0,330 35,0 1,50 0,75 1,13 1,02 4,0 116,39 101,86 1,80
65 4,845 0,320 115,04 98,77 1,91
68,83 5,090 0,245 114,12 98,64 2
Figura 9.5. Fluxo acumulado por tempo e fluxo pontual por tempo do experimento E.5.
180
3 160 1o
g 140 - ’&
S0 o & 8 g 8 DS IR R SRR
S 100 © 0 6 0
“E 80 1
2 60 |
2 40
=
= 90
0 ‘ ‘
0 10 20 30 40 50 60 70 80
Tempo (min)

# Fluxo acumulado (kg/m2h) ¢ Fluxo pontual (kg/m2h)

77




9.1.6. Dados experimentais de E.6.

Tabela 9.11. Massa inicial de alimentacdo (m,;), massa final de permeado (mpg), e retentado (mgg), €
parametros operacionais utilizados em E.6.

my; (kg)

mpg (kg)

mgg (kg)

v (m/s)

Py (bar)

[E] (ppm)

10,40

5,20

5,20

6

0,5

100

Tabela 9.12. Dados obtidos durante o experimento E.6, utilizados para o cdlculo de fluxo acumulado

(Ja), fluxo pontual (Jp) e fator de concentracio (Fc).

t mp,e Am Px Pg Pry Vazao v Ja Jy
(min)  (kg) (kg) T(EC) (bar) (bar) (bar) (m’/h) (m/s) (kg/m’h) (kg/m’h)  Fc

1 0,040 0,040 61,73 61,73 1,00
2 0,080 0,040 61,73 61,73 1,01
3 0,125 0,045 64,31 69,45 1,01
4 0,165 0,040 63,66 61,73 1,02
5 0,210 0,045 64,82 69,45 1,02
6 0250 0,040 33,0 1,05 0,53 1,58 6,2 64,31 61,73 1,02
7 0,295 0,045 65,04 69,45 1,03
8 0,335 0,040 64,63 61,73 1,03
9 0375 0,040 64,31 61,73 1,04
10 0,415 0,040 33,5 1,05 0,53 1,56 6,1 64,05 61,73 1,04
15 0,620 0,205 34,0 1,00 0,50 1,55 6,0 63,79 63,28 1,06
20 0,820 0,200 34,0 1,00 0,50 1,55 6,0 63,28 61,73 1,09
25 1,010 0,190 34,0 1,00 0,50 1,52 5,9 62,35 58,65 1,11
30 1,200 0,190 34,0 0,95 0,48 1,51 5,9 61,73 58,65 1,13
35 1,395 0,195 345 1,00 0,50 1,57 6,1 61,51 60,19 1,15
40 1,585 0,190 345 1,00 0,50 1,55 6,0 61,15 58,65 1,18
45 1,775 0,190 60,88 58,65 1,21
50 1,960 0,185 345 1,00 0,50 1,55 6,0 60,50 57,10 1,23
55 2,145 0,185 60,19 57,10 1,26
60 2,325 0,180 34,5 1,00 0,50 1,53 6,0 59,80 55,56 1,29
65 2,505 0,180 59,48 55,56 1,32
70,5 2,705 0,200 35,0 1,00 0,50 1,56 6,1 59,22 56,12 1,35
75 2,870 0,165 59,06 56,59 1,38
80 3,060 0,190 35,0 1,00 0,50 1,54 6,0 59,03 58,65 1,42
85 3,240 0,180 58,83 55,56 1,45
90 3415 0,175 58,56 54,02 1,49
95 3,600 0,185 58,48 57,10 1,53
100 3,785 0,185 58,41 57,10 1,57
105 3,975 0,190 58,43 58,65 1,62
110 4,150 0,175 58,23 54,02 1,66
115 4330 0,180 58,11 55,56 1,71
120 4,510 0,180 58,00 55,56 1,77
125 4,685 0,175 57,84 54,02 1,82
130 4,860 0,175 57,70 54,02 1,88
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135 5,035 0,175 57,56 54,02 1,94
140 5200 0,165 57,32 50,93 2

Figura 9.6. Fluxo acumulado por tempo e fluxo pontual por tempo do experimento E.6.
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9.1.7. Dados experimentais de E.7.

Tabela 9.13. Massa inicial de alimentacio (m,), massa final de permeado (mpg), e retentado (mgg), €
parametros operacionais utilizados em E.7.

my (kg) mpg (kg) mgg (kg) v (m/s) Py (bar) [E] (ppm)
10,34 5,17 5,17 6 0,5 0

Tabela 9.14. Dados obtidos durante o experimento E.7, utilizados para o calculo de fluxo acumulado
(Ja), fluxo pontual (Jp) e fator de concentracio (Fc).

t Mpe Am Pg Pg Pim Vazdo \% Ja Jy
(min) (kg) (kg) T(°C) (bar) (bar) (bar) (m’h) (m/s) (kg/m’h) (kg/m’h) Fc
1 0,075 0,075 340 1,00 0,50 1,52 59 115,75 115,75 1,01
20,150 0,075 115,75 115,75 1,01
30,220 0,070 113,18 108,03 1,02
4 0,290 0,070 1,00 0,50 111,89 108,03 1,03
5 0,360 0,070 111,12 108,03 1,04
6 0425 0065 340 1,00 0,50 1,51 59 109,32 100,32 1,04
7 0,490 0,065 108,03 100,32 1,05
8 0,555 0,065 107,07 100,32 1,06
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9 0,615 0,060 105,46 92,60 1,06
10 0,680 0,065 34,0 1,00 0,50 1,53 6,0 104,95 100,32 1,07
15 0,980 0,300 100,83 92,60 1,10
20 1,270 0,290 98,00 89,51 1,14
25 1,545 0,275 34,0 1,00 0,50 1,55 6,0 95,38 84,88 1,18
30 1,815 0,270 93,37 83,34 1,21
35 2,075 0,260 91,50 80,25 1,25
40 2,335 0,260 90,09 80,25 1,29
45 2,575 0,240 34,0 1,00 0,50 1,6 62 88,31 74,08 1,33
50 2,790 0,215 34,0 0,90 0,45 1,72 6,7 86,12 66,36 1,37
55 3,000 0,210 84,18 64,82 1,41
60 3,205 0,205 34,0 0,80 0,40 1,69 6,6 82,44 63,28 145
65 3,485 0,280 345 1,10 0,55 1,53 6,0 82,75 86,43 1,51

70,5 3,770 0,285 82,53 79,97 1,57
75 4,045 0,275 83,24 9431 1,64
80 4,285 0,240 345 1,00 0,50 1,2 47 82,66 74,08 1,71
85 4,515 0,230 35,0 1,00 0,50 1,57 6,1 81,98 70,99 1,78
90 4,725 0,210 81,02 64,82 1,84
95 4940 0,215 350 1,00 0,50 1,58 6,2 80,25 66,36 1,91

100 5,150 0,210 79,48 64,82 1,99
101,8 5,170 0,020 78,40 52,46 2
Figura 9.7. Fluxo acumulado por tempo e fluxo pontual por tempo do experimento E.7.
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9.1.8. Dados experimentais de E.8

Tabela 9.15. Massa inicial de alimentacio (m,;), massa final de permeado (mpg), e retentado (mgg), €
parametros operacionais utilizados em E.8.

my (kg)

mpg (kg)

mgg (kg)

v (m/s)

Py (bar)

[E] (ppm)

10,66

5,33

5,33

6

L1

100

Tabela 9.16. Dados obtidos durante o experimento E.8, utilizados para o cdlculo de fluxo acumulado

(Ja), fluxo pontual (Jp) e fator de concentracio (Fc).

t mp,e Am Px Pg Pry Vazao v Ja Jy

(min)  (kg) (kg) T(EC) (bar) (bar) (bar) (m’/h) (m/s) (kg/m’h) (kg/m’h)  Fc
I 0,090 0,090 36,0 1,6 6,4 138,90 138,90 1,01
2 0,175 0,085 1,6 6,1 135,04 131,18 1,02
3 0250 0,075 L5 5,9 128,61 115,75 1,02
4 0320 0,070 36,5 1,65 0,55 1,10 1,5 5,9 123,47 108,03 1,03
5 0,390 0,070 120,38 108,03 1,04
6 0,460 0,070 118,32 108,03 1,05
7 0,525 0,065 115,75 100,32 1,05
8 0,590 0,065 113,82 100,32 1,06
9 0,650 0,060 36,0 1,70 0,5 1,10 1,6 6,0 111,46 92,60 1,06
10 0,710 0,060 109,58 92,60 1,07
15 1,005 0,295 355 1,65 0,5 1,08 1,5 59 103,40 91,06 1,10
20 1,295 0,290 99,93 89,51 1,14
25 1,600 0,305 36,0 1,65 0,55 1,10 1,5 5,9 98,77 94,14 1,18
30 1,865 0,265 36,0 1,65 0,55 1,10 1,5 5,9 95,94 81,80 1,21
35 2,130 0,265 35,0 1,65 0,55 1,10 1,5 6,0 93,92 81,80 1,25
40 2,375 0,245 91,63 75,62 1,29
45 2,630 0,255 355 1,65 0,55 1,10 1,5 6,0 90,20 78,71 1,33
50 2,880 0,250 355 1,65 0,55 1,10 1,5 6,0 88,90 7717 1,37
55 3,120 0,240 35,0 1,65 0,55 1,10 1,5 5,9 87,55 74,08 1,41
60 3,360 0,240 36,0 1,65 0,55 1,10 1,5 5.9 86,43 74,08 1,46
65 3,605 0,245 36,0 1,65 0,55 1,10 1,5 5,9 85,59 75,62 1,51
70 3,830 0,225 36,0 1,65 0,55 1,10 1,5 5,9 84,44 69,45 1,56
75 4,065 0,235 36,0 1,65 0,55 1,10 1,5 5,8 83,65 72,54 1,62
80 4,305 0,240 36,0 1,65 0,55 1,10 L5 5.8 83,05 74,08 1,68
85 4,545 0,240 36,0 1,65 0,55 1,10 L5 5.8 82,52 74,08 1,74
90 4,785 0,240 36,0 1,65 0,55 1,10 1,5 5,9 82,05 74,08 1,81
95 5,025 0,240 36,0 1,70 0,65 1,18 1,5 6,0 81,63 74,08 1,89
100 5,260 0,235 36,0 1,65 0,55 1,10 1,5 6,0 81,18 72,54 1,97
101,5 5,330 0,070 81,03 72,23 2
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Figura 9.8. Fluxo acumulado por tempo e fluxo pontual por tempo do experimento E.8.
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9.1.9. Dados experimentais de E.9.

Tabela 9.17. Massa inicial de alimentacio (m,;), massa final de permeado (mpg), e retentado (mgg), e
parametros operacionais utilizados em E.9.

my, (kg) mp; (kg) mgg; (kg) v (m/s) Pry (bar) [E] (ppm)
10,06 5,03 5,03 46 0.5 100

Tabela 9.18. Dados obtidos durante o experimento E.9, utilizados para o cdlculo de fluxo acumulado
(Ja), fluxo pontual (Jp) e fator de concentracio (Fc).

t mye Am PE PS PTM Vazao v J J

(min) (kg) (kg) T(°C) (bar) (bar) (bar) (m’h) (m/s) (kg/naazh) (kg/lzlzh) Fc

1 0,055 0,055 350 0,80 0,2 0,5 84,88 84,88 1,01
20,110 0,055 84,88 84,88 1,01
30,165 0,055 350 0,80 0,2 05 1,02 40 84,88 84,88 1,02

4 0220 0,055 0,80 0,2 0,5 84,88 84,88 1,02

5 0270 0,050 340 0,80 0,2 05 1,01 39 83,34 77,17 1,03
6,2 0335 0,065 0,80 0,2 0,5 83,84 85,99 1,03
70375 0,040 345 0,80 0,2 05 1,01 39 82,68 74,08 1,04

8 0425 0,050 81,99 77,17 1,04

9 0475 0,050 81,45 77,17 1,05
10 0530 0,055 345 0,80 0,2 0,5 81,80 84,88 1,06
15 0,785 0255 345 0,80 0,2 05 096 37 80,77 78,71 1,08
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20 1,015 0,230 1,04 4,1 78,32 70,99 1,11
25 1,250 0,235 34,5 0,75 0,25 0,5 1,025 4,0 77,17 72,54 1,14
30 1,490 0,240 34,5 0,75 0,25 0,5 1,03 4,0 76,65 74,08 1,17
35 1,725 0,235 345 0,75 0,25 0,5 1,02 4,0 76,06 72,54 1,21
40 1,965 0,240 35,0 0,75 0,25 0,5 1 3,9 75,82 74,08 1,24
45 2,205 0,240 35,0 0,75 0,25 0,5 0,99 3.9 75,62 74,08 1,28
50 2,445 0,240 75,47 74,08 1,32
55 2,685 0,240 35,0 0,75 0,25 0,5 0,99 3,9 75,34 74,08 1,36
60 2,920 0,235 350 0,75 0,25 0,5 1,02 4,0 75,11 72,54 1,41
65 3,135 0,215 350 0,75 0,25 0,5 1,06 4,1 74,44 66,36 1,45
70,2 3,355 0,220 35,0 0,75 0,25 0,5 1,04 4,1 73,79 65,72 1,50
75 3,570 0,215 35,0 0,75 0,25 0,5 1,05 4,1 73,46 68,65 1,55
80 3,785 0,215 35,5 0,75 0,25 0,5 1,05 4,1 73,02 66,36 1,60
85 4,005 0,220 35,5 0,75 0,25 0,5 72,72 67,91 1,66
90 4,225 0,220 355 0,75 0,25 0,5 1,08 42 72,45 67,91 1,72
95 4,440 0,215 350 0,75 0,25 0,5 1,07 4,2 72,13 66,36 1,79
100 4,645 0,205 35,0 0,75 0,25 0,5 1,05 4,1 71,69 63,28 1,86
105 4,845 0,200 35,0 0,75 0,25 0,5 1,08 4,2 71,21 62,50 1,93
109,5 5,030 0,185 70,92 63,92 2
Figura 9.9. Fluxo acumulado por tempo e fluxo pontual por tempo do experimento E.9.
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9.1.10. Dados experimentais de E.10.

Tabela 9.19. Massa inicial de alimentacio (m,;), massa final de permeado (mpg), e retentado (mgg), €
parametros operacionais utilizados em E.10.

my (kg)

mpg (kg)

mgg (kg)

v (m/s)

Py (bar)

[E] (ppm)

10,58

5,29

5,29

6

0,5

100

Tabela 9.20. Dados obtidos durante o experimento E.10, utilizados para o calculo de fluxo acumulado

(Ja), fluxo pontual (Jp) e fator de concentracio (Fc).

t my, Am Pg Ps Prym Vazao v Ja Jy
(min) (kg) (kg) T(°C) (bar) (bar) (bar) (m’/h) (m/s) (kg/m’h) (kg/m’h) Fc

1 0,080 0,080 123,47 123,47 1,01
20,160 0,080 123,47 123,47 1,02
30,240 0,080 123,47 123,47 1,02
4 0325 0,085 125,39 131,18 1,03
5 0400 0,075 350 1,00 0 050 1,55 60 123,47 115,75 1,04
6 0475 0,075 122,18 115,75 1,05
7 0,550 0,075 121,26 115,75 1,05
8 0,625 0,075 350 1,00 0 050 1,54 60 120,57 115,75 1,06
9 0,695 0,070 119,18 108,03 1,07
10 0,765 0,070 350 1,00 0 050 1,54 60 118,06 108,03 1,08
152 1,125 0360 350 1,00 0 050 1,54 60 114,48 107,53 1,12
20 1,440 0315 350 1,00 0 050 1,54 60 111,12 100,58 1,16
25 1,770 0330 350 1,00 0 050 1,55 6,0 109,27 101,86 1,20
302,090 0320 350 1,00 0 050 1,52 59 107,52 98,77 1,25
35 2370 0280 350 1,00 0 050 1,54 60 104,50 86,43 1,29
40 2,640 0270 350 095 0 048 1,54 60 101,86 83,34 1,33
45 2930 0290 350 1,00 0,05 053 153 6,0 100,49 89,51 1,38
50 3215 0285 350 0,95 005 050 155 60 99,24 87,97 144
55 3,505 0,290 98,35 89,51 1,50
60 3,785 0280 355 1,00 0,05 053 1,55 6,1 97,36 86,43 1,56
65 4,060 0275 96,40 84,88 1,62
70 4325 0265 345 095 005 0,50 1,567 6,1 95,36 81,80 1,69
75 4,580 0,255 94,25 78,71 1,76
80 4,835 0255 345 0,95 005 0,550 1,545 6,0 93,27 78,71 1,84
85 5,085 0,250 92,33 7717 1,93
89,2 5290 0,205 91,56 75,93 2
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Figura 9.10. Fluxo acumulado por tempo e fluxo pontual por tempo do experimento E.10.
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9.1.11. Dados experimentais de E.11.

Tabela 9.21. Massa inicial de alimentacio (m,;), massa final de permeado (mpg), massa final de
retentado (mgg) e parimetros operacionais utilizados em E.11.

my (kg) mp; (kg) mgg (kg) v (m/s) Pry (bar) [E] (ppm)
10,86 5.43 5.43 4 0.5 0

Tabela 9.22. Dados obtidos durante o experimento E.11, utilizados para o calculo de fluxo acumulado
(Ja), fluxo pontual (Jp) e fator de concentracio (Fc).

t Mpe Am Pg Pg Py Vazao v Ja Jy
(min) (kg)  (kg) T(°C) (bar) (bar)  (bar) (m’h) (m/s) (kg/m’h) (kg/m’h)  Fc
1 0075 0,075 115,75 115,75 1,01
20,145 0,070 111,89 108,03 1,01
30215 0070 350 0,80 02 050 1,1 41 110,60 108,03 1,02
4 0290 0,075 111,89 115,75 1,03
5 0360 0,070 111,12 108,03 1,03
6 0,420 0,060 108,03 92,60 1,04
7 0,490 0,070 108,03 108,03 1,05
8 0,555 0,065 107,07 100,32 1,05
9 0,620 0,065 106,32 100,32 1,06
10 0,69 0070 350 0,80 02 0,50 1,0 40 106,49 108,03 1,07
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15 1,005 0315 350 0,80 0,2 0,50 1,0 4,0 103,40 97,23 1,10
20 1,305 0,300 35,0 0,80 0,2 0,50 1,0 4,0 100,70 92,60 1,14
25 1,605 0,300 35,0 0,80 0,2 0,50 1,0 40 99,08 92,60 1,17
30 1,900 0,295 350 0,80 0,2 0,50 1,0 4,0 97,74 91,06 1,21
35 2,190 0,290 35,0 0,80 0,25 0,53 1,0 40 96,57 89,51 1,25
40 2,460 0,270 350 0,80 0,2 0,50 L1 42 94,91 83,34 1,29
45 2,730 0,270 35,0 0,80 0,2 0,50 L1 41 93,63 83,34 1,34
50 3,000 0,270 92,60 83,34 1,38
55 3270 0,270 35,0 0,80 0,2 0,50 L1 42 91,76 83,34 1,43
60,3 3,555 0,285 90,94 82,47 1,49
65 3,800 0,245 350 0,80 0,2 0,50 L1 41 90,22 81,02 1,54
70 4,060 0,260 89,51 80,25 1,60
75 4330 0,270 89,10 83,34 1,66
80 4,585 0,255 35,0 0,80 0,2 0,50 L1 42 88,45 78,71 1,73
85 4850 0,265 35,0 0,82 0,22 0,52 LI 43 88,06 81,80 1,81
90 5,115 0,265 35,0 0,80 0,2 0,50 1,0 4.1 87,71 81,80 1,89
96,1 5430 0,315 87,17 79,26 2
Figura 9.11. Fluxo acumulado por tempo e fluxo pontual por tempo do experimento E.11.
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9.2. Calculo das resisténcias

As resisténcias foram calculadas (equagdes no item 4.7.2) a partir de fluxos obtidos
em diversas condi¢des do experimento. O fluxo utilizado nos célculos das resisténcias
totais foi o fluxo pontual (kg/m’h). Dividindo-o pela densidade do permeado Ppe (kg/m’),
obteve-se o fluxo em m/s.

A pressdo transmembrana em bar foi convertida para N/m? multiplicando-a por
1,00017x10°. A viscosidade p (cP) foi convertida para (kg/m-s) multiplicando-a por 0,001.
Assim, temos:

PTM(N/mz) 3 PTM(kg/m-sz)
y(kg/m-s)-](m/s)_ ,u(kg/m-s)-](m/s

) =R(m™)

Os parametros operacionais utilizados em cada experimento, os valores de
densidade, os fluxos pontuais, a viscosidade e as resisténcias obtidas estdo apresentados nas

Tabelas a seguir.

Tabela 9.23. Resisténcia total obtida através do modelo de resisténcias em série.

Prm pe
[E] (ppm) v(m/s) (bar) ppe(kg/m®) Jp(kg/m*h) Jp (m/s) (}clP) Ry 10"2(m'l)
1 4 0,5 1004,81 92,60 2,56E-05 1,4 1,40
2 4 0,5 1004,81 92,60 2,56E-05 1,4 1,40
3 6 1,1 1004,81 89,86 2,48E-05 1,4 3,16
4 4 1,1 1004,81 94,31 2,61E-05 1,4 3,01
5 100 4 1,1 1004,81 98,64 2,73E-05 1,4 2,88
6 100 6 0,5 1004,81 50,93 1,41E-05 1,4 2,54
7 6 0,5 1004,81 52,46 1,45E-05 1,4 2,46
8 100 6 1,1 1004,81 72,23 2,00E-05 1,4 3,94
9 100 4 0,5 1004,81 63,92 1,77E-05 1,4 2,02
10 100 6 0,5 1004,81 75,93 2,10E-05 1,4 1,70
11 4 0,5 1004,81 79,26 2,19E-05 1,4 1,63

Tabela 9.24. Resisténcia de membrana obtida através do modelo de resisténcias em série e
considerando-a igual em todos os experimentos.

PTM HLagua
T (°C) v (m/s) (bar)  pagua (kg/m?)  Jw (kg/m*h)  Jw (m/s) (cP) Ry 10" (m™)
35 4 1,1 993,93 2420,10 6,76E-04 1,0 1,63
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Tabela 9.25. Resisténcia de membrana obtida através do modelo de resisténcias em série e considerando
sua variaciio nos experimentos.

Prm agua agua
[E] (ppm) v (m/s) (bar) (kpg/m3) Jw (kg/m?h)  Jw (m/s) ELCP) Ry 10" (m™)
1 4 1,1 993,93 1196,07 3,34E-04 1,0 3,29
2 4 1,1 993,93 1666,79 4,66E-04 1,0 2,36
3 4 1,1 993,93 771,66 2,16E-04 1,0 5,10
4 4 1,1 993,93 2314,98 6,47E-04 1,0 1,70
5 100 4 1,1 993,93 779,38 2,18E-04 1,0 5,05
6 100 4 1,1 993,93 594,18 1,66E-04 1,0 6,63
7 4 1,1 993,93 493,86 1,38E-04 1,0 7,97
8 100 4 11 993.93 61733 173E-04 10 6.38
9 100 4 11 993.93 69449  194E-04 10 5.67
10 100 4 1,1 993,93 794,81 2,22E-04 1,0 495
11 4 1,1 993,93 1172,92 3,28E-04 1,0 3,36

Tabela 9.26. Resisténcia devido ao fouling obtida através do modelo de resisténcias em série,
consderando Ry, constante.

Pim agua dgua
[E] (ppm) v (m/s) (bar) (k'?g/m3) Jwf (kg/m*h)  Jwf (m/s) ttcP) RF-lo'lz(m'l)
1 4 0,5 993,92 162,05 4,53E-05 1,0 1,05
2 4 0,5 993,75 123,47 3,45E-05 1,0 1,29
3 6 1,1 993,92 131,18 3,67E-05 1,0 2,84
4 4 1,1 993,92 92,60 2,59E-05 1,0 4,09
5 100 4 1,1 994,27 138,90 3,88E-05 1,0 2,67
6 100 6 0,5 993,92 54,02 1,51E-05 1,0 3,15
7 6 0,5 993,92 61,73 1,73E-05 1,0 2,88
8 100 6 1,1 993,92 84,88 2,37E-05 1,0 4,48
9 100 4 0,5 993,92 100,32 2,80E-05 1,0 1,62
10 100 6 0,5 993,92 108,03 3,02E-05 1,0 1,49
11 4 0,5 993,92 131,18 3,67E-05 1,0 1,20

Tabela 9.27. Resisténcia devido a polarizacio da concentragio e a camada gel polarizada obtida através
do modelo de resisténcias em série e considerando Ry; constante.

[E] (ppm) v (m/s) Ppy (bar) Ry Ry R Rp
1 4 0,5 1,40E+12 1,63E+11 1,05E+12 1,81E+11
2 4 0,5 1,40E+12 1,63E+11 1,29E+12 -5,37E+10
3 6 1,1 3,16E+12 1,63E+11 2,84E+12 1,63E+11
4 4 1,1 3,01E+12 1,63E+11 4,09E+12 -1,24E+12
5 100 4 1,1 2,88E+12 1,63E+11 2,67E+12 4,67E+10
6 100 6 0,5 2,54E+12 1,63E+11 3,15E+12 -7,75E+11
7 6 0,5 2,46E+12 1,63E+11 2,88E+12 -5,80E+11
8 100 6 1,1 3,94E+12 1,63E+11 4,48E+12 -7,02E+11
9 100 4 0,5 2,02E+12 1,63E+11 1,62E+12 2,38E+11
10 100 6 0,5 1,70E+12 1,63E+11 1,49E+12 4,54E+10
11 4 0,5 1,63E+12 1,63E+11 1,20E+12 2,66E+11
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Tabela 9.28. Resisténcias representadas em porcentagem em relaciio a resisténcia total e considerando
Ry constante.

[E](ppm) v(m/s) Pru(bar) Rm(%) Re (%) Rp(%)

1 4 0,5 11,7 75,4 13,0
2 4 0,5 11,7 92,2 -3,8
3 6 L1 5,1 89,7 5,1

4 4 1,1 54 135,6 -41,0
5 100 4 L1 5,6 92,7 1,6

6 100 6 0,5 6,4 124,2 -30,6
7 6 0,5 6,6 117,0 -23,6
8 100 6 1,1 4,1 113,7 -17.8
9 100 4 0,5 8,0 80,2 11,8
10 100 6 0,5 9,6 87,8 2,7

11 4 0,5 10,0 73,7 16,3

As resisténcias Rp foram consideradas iguais a zero, pois valores negativos nao
possuem significado fisico. Assim, estes valores, em porcentagem, passaram a Ser 0s

seguintes:

Tabela 9.29. Resisténcias representadas em porcentagem em relaciio a resisténcia total e considerando
Ry constante.

[E](ppm) v(m/s) Pru(bar) Ry (%) Re(%) Rp(%)

1 4 0,5 11,7 75,4 13,0
2 4 0,5 11,7 88,3 0,0
3 6 1,1 5,1 89,7 5,1
4 4 1,1 5,4 94,6 0,0
5 100 4 1,1 5,6 92,7 1,6
6 100 6 0,5 6,4 93,6 0,0
7 6 0,5 6,6 93,4 0,0
8 100 6 L1 4,1 95,9 0,0
9 100 4 0,5 8,0 80,2 11,8
10 100 6 0,5 9,6 87,8 2,7
11 4 0,5 10,0 73,7 16,3
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9.3. Ajuste a0 modelo matematico

Figura 9.12. Experimento 1. v=4m/s; P=0,Sbar; sem enzima.

Model: J=99,834+(162,049-99,834)*exp(-A™t)
R=99,05% e A=3,46
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Figura 9.13. Experimento 2. v=4m/s; P=0,5bar; sem enzima.

Model: J=96,7454+(136,327-96,745)*exp(-A*t)
R=98,27% e A=2,59
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Figura 9.14. Experimento 3. v=6m/s; P=1,1bar; sem enzima.
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Figura 9.15. Experimento 4. v=4m/s; P=1,1bar; sem enzima.
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Figura 9.16. Experimento 5. v=4m/s; P=1,1bar; com enzima.
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Figura 9.17. Experimento 6. v=6m/s; P=0,Sbar; com enzima.
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Figura 9.18. Experimento 7. v=6m/s; P=0,5Sbar; sem enzima.

Model: J=78,964+(115,749-78,964)*exp(-A*t)
R=99,75% e A=1,95
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Figura 9.19. Experimento 8. v=6m/s; P=1,1bar; com enzima.

Model: J=81,030+(138,899-81,030)*exp(-A*t)
R=98,25% e A=3,38
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Figura 9.20. Experimento 9. v=4m/s; P=0,5Sbar; com enzima.
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Figura 9.21. Experimento 10. v=6m/s; P=0,Sbar; com enzima.
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Figura 9.22. Experimento 11. v=4m/s; P=0,5bar; sem enzima.

Fluxo (kg/m2h)

120

114 |

108 |

102 ¢

96

90 ¢

84

Model: J=87,294+(115,749-87,294)*exp(-A*t)
R=99,36% e A=2,19

0,2

0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4 1,6
Tempo (h)

95




