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RESUMO

Una autoclave vertical Dixie de escala pilate (300 L) foi
modificada para permitir o tratamento fermica de bolsas
gsterilizavels. As modificacTes envolveram a instalacio de uma
linhks de injegSo de ar na tubulasic de entvada de wvapor, a
construc®o de 19 prateleirss para o confinamento de ate 3 boelsas
de 116 » 159 mm (dimsnsles internas) e 20 mm de €5pessura  BMaxlds,
a instalav=o de um indicador de nivel de dgus € de uma tubulascdc
de desawerawdo. Para simulsr  bolsas contendo alimentos  foram

construldos bliocos de rvicn-& de 13 = 119 x 138 mm.

Buranie « selecso dos wmeios deg aguscainentoc para bolsas
gsterilizavels, foram realizados enszios de distribuiciEo de  valw
a 1835, 113 & 181 “C ne autoclave Larregade Coem 29 Lilocus
simuladores dtilizando como meios de agquecimento. vapor pura (meio
padraao), misturas vaporsar com 7€ e Y9 4 de wvapory & agus aguecidas
o vaRpOYr Com uma sobrepressso de ar 1guyal & uwlilizads pava s

misturas vapor.Sa: .

A tempevatura de 121 e permitiuy  um controle mais estdveld
conduzindog 25 melhores distraibuisPes  ds calay . FPara 261 a
temperatura O vapor puro apresentouw uma excelente distyibulcEy Jde
calor com diferencas de temperatura 630 mazores wue ©@.4  C
cumerindo com o sugerido pela TFood and Drus Administration™,
sggquido por. mistuvra com 99 X dg vapor; =«guds ool sobresressag  a
124 kPa, 4guw com sobrepressio a 194 kPa ¢ mistura com 790 % de
vapor . Feta mistura vapoysar, foil descartada por nsog ter atingido
egtabilidade durante ¢ “tempo de processo’, com dilfervencas  de
temperaturss de atée o “C e prorréncia de puntos  fraige nz metasde

superior do conjunto de pratelelras.

&S selecio dos meios de sauetimento foi completada com ensaloc
de penetravio de calor & 181 TC em blocos simuladores. A
e

penciracia de calor doz bloocos, em agus com sobrepressizo a 1324 oy

191 kFa ¥foi1 muito lenta, decorvente do longo tempo de subida, Istg
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imppesibilitou o caltuls das faxkas falores de  atraso oo
aguecimento (fh & )h, respeciivamentel . Conseglientement g, R =
meio de aquesaimento foi descartado para o estudo da penelivaecie de

calor em bolsas no sistema modificado.

NZo foram detectadas diferancas signifircativas (& 9.005) nus
TR, TR Rt py Yye,  de bluco:  instaladus spbre 2%
pruteleiras & ou & Prooessaidos em veapor pUrs U misturs com 59 0%
de vapor. Conseglentemente, o mistura com 99 % de vapor foi
selecionsds como o melhor meip de sauescimento para o3 experimentos

com bolsas esterilizavels.

Bolsas contendy 140 ¢ de suspensio aquosa de beontonita 16 4
tpsp) e de 1 a 33 ml de ar vesidual foram estervilizadas 195 win o
121 7C em misturs com 90 % de vapor na  asutodtlave wmodificads. As
soldas de fundo g laterals cumpviram com as sugssifes da "Food arnd
Drwsy  Administration”™ referentes e« integridsde, podendo =Y=E o
consideradas comg de "Alto Desempenho'. &s bolsas cvow 1 3 11 mb de
ar residual  apresentaram as seguintess carvescteristicas. @ T hor
aspecte visual, aquecimento g vesfriamento mwais rapidos Com oo
menores fh” e YU ® oo mamksamo valor de  "Fe” . Porém, qumndo
comparadas com as bolsss contendo de 12 a3 33 wh de 57 residual

gstas diferenvas naog foram significataivas (e @ 083
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ABSTRACT

A Dixie verticsl retort (pilot size, 309 LI was modified for
retort pouch sterilization., The madification involwved the
installation of a3 line to inject air into the steam inlet pipe,
the construction of & rack withk 1@ trays confining up to 390
pouches with 11@ « 159 mm (internal dimenszions? and sllowing up o
c¢ mm of thickness, the installation of & glass sight tube and pne
stell pipe for ventina. Blocks of nglon-& with 15 x 119 = 150 s

ware constructed simulating retort pouches containing foods .,

Heating media for retort pouches were selected throush hesi
distribution tests at 103, 113 and 181 “C in & full retort with 38
gamulative blocks heated in the folliowing medis. pure steam tas
pauttern), stgam xlr mixtures with 790 2 92 4 steam and water heated
by steam with alr'averpressure at the same level ss steam/aiy

mintures.

Temperature of 121 °C «llowed the most stable control with the
best heat distiributions. For this tempervature pure steam showsd an
gxcellent heat distribution with temperature differences no higher
than 8.6 C in agreoement with the suggestion of Ffood and Drus
Adrmintstration, followed by, mixiure with 76 4 steam, walter with
overpressure at 126 kPao, water with overpressure at 19T k¥fs  and
mixture with 7@ % steam. This mixture was discarded because 1t did
not  achlewe stabilization during “processing time®, with
differences up to @ “C and cold points in the upper half of the

rachk .

Heat 1ng media selection was complieted with heat penstration
tests of 121 C with simulating blocks. Heat penetration in  water
st 1246 and 191 kFPa were very slow because of the long comeg up
bime, that did not allow the calculation of heating rates and lag
Fartore (fh and 3b respectivelyl. Therefore, wabter was disrurded
fur further heat penetration tests  In ‘retort pouches 1in  the

modified ratort .

XKWL L



HNo significant differences (o= @ Q83) among ik, gk, e
ou Tje pavumeters were detected for simulantive bLlocks processed
in pure steam or mixture with 9@ X steam on tray 2. 0r &. Therefore
mixture with 98 % steam were selected as the best heating media

for the experaments 1n retort pouches.

Pouches containing 1468 g of bentonite 19 % (w/w?) in water and
1 to 33 mb of residual air were stevilized 15 min at 121 °“C 1n
mimture with ¢ % steam in the modified retort. Laterul «nd bottom
sgals have attained the recommendation for integraty of the “Food
sved Drws  Administration” and can  bLe considered a% “"High
Performance” seuls. Pouches with § to 11 ml of residual sair showsd
the best visual appearance, the fastest heating and cooling  with
the lower "fh" & "Fe'' and highest "Fo7  walue, but if Lumparad
against packages with 12 & 32 wmbL of residual air, thesw

differences were not sighiflcatives (W= @ 9§95 .
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1. INTRODUCRO

Az mudancas de comportamento social da civilizacho humans tem
sido geralmente acompanhadas de alteracbas bt habitos
alimentares. Dois fatos importantes taam conduzido A
desenvolvimento de novas {leconologias pars a  preservecio de
alimentos: as guerras e o orescimento wurbane a partir da revolugio

industrial,

O primeiro livro sobre alimentos enlatados foi publicade na
Franca em IB10 por Nicholas Appert. Este autor ganhou prémic pelo
desenvolvimento de um  mistema de conservagio de  aslimentos,
destinados & alimentagio do swxédrcito HNapolednico., Oz  alimentos
foram cclogados em garrafas de vidro de booa larga, fechades com

tampBes de cortica e aguecidos em adgua em ebuliclo (LOPEZ, 19871

A revolugfo industrial, indciada na Inglaterra no século XIX,
tem provocade mudancas profundas na estrutura social do mundo,
conduzindoe i migracio da populacBo rural para as regides urbanas.
Estas pessoas, gque originalmente produziam ¢ preparavam seus
proprios  alimentos, passaram a consunir  alimentos  prontos  ou

semi~prontos dando impulso a producio de alimentom om conmerva.

Am  técnicas de congervacio de alimentos através de calor
foram acompanhadas do desenvolvimento de embalagens apropriadas.
Em 1823 foi patenteada na Inglalerra a primgira lata de
folha~de~flandres, oom um orificio no topo & vedada com  tampa
rosqgqueada. apos © aguecimento &m agua fervente. Em 1900 a primeira
ilatas "Sanitéria" com tLrés pecas recravadas apareceu no mercado, e
somente em 1937 foi  desenwvolvido o recobrimento sletrolitice da

chapa de Ferro com Estanho (LOPEZ. 19873,

Mais recentemente, na década de 1280, o U 5 drmy Fssearch

and Development Lommond Laboratories & as firmas Hevnolds Melals

LT



Co. @ Continental Can Co. (EUAD deram impulsc ao desenvolvimento @
produgfo de alimentos em bolsas flexiveis ssterilizdveis. visando
atender uma das sxigéncias da guerra moederna: alimentar de  forma

agil & segura grandes contingentes humanos {(LAMPII977D.

A evoluglo  dam baolsas estaerilizivels foi wn pProcesso
domorade, gque exigin a selecZc de materiais para a construgdc de
teminadog suficientemente inertes = atoxicos., para permitir a
preservacio de alimentos por longos pericdos de tempo (LONG,
19625, Estes laminados deveriam permitir & termosgcldagem para 2
construcTo de bolsas., mantendo a hermaticidade apos o bratamento
termico por ocalor umido & 121 0 durante 20 a <40 min  <LAMPL
1977y A aprovacio final das bolsas egteriliziveis, para a
conservacio de alimentos de baixa acidex., foi concedida somente em

1977 pela “Food and Drug ddminysiral ton” = FOA (LOPEZ, 19870,

4 estrutura do laminado mais difundida ate hoje & a de
poligrters aluminio™ polipropileno. A camada externa de poligster
fornece roesisténcia mecanica a sbrasiEo e flexZo. o aluminio atua
como barreira a passagem da lux, vapor dapua @ oxigénio ¢ o filme
inberno de polipropilens possue uma boa ingrcia quimica perante os
alimentos, permitindo ahter termossoldagens de axcelente

registéncia mecanica (ORTIZ ¢ alit, 1983

Na atuslidade. existe no mercado uma grande varisdade de
estruturas laminadas e cosxtrusadas para a consbtrucdc de bBolsas e
embalagens semi-rigidas como bande jas ¢ potes. Nestas estruturas.
a folha de aluminio @ freglentemente sugtituida por copoli meros de
etiloeno o &lcool winilico <(EVOH> ou copolimeros de aloreto da
vinilideno <PVDECY, com propriedades de alta barreira a passsgem de

oxigénic e vapor de sgua.

A Fiod impBe regulamentos rigidos em relacio aos materials
utilizades para = construcio de polsas esterilizéveis {21 COFR

1T 4390, e ATT.1398 em JUDGE. 19895 e sugere valores minimos para



regmiztdncia mecanica da embalagem apdzs o tratamento térmico (FDA,
19812,

A principad vantagem em e utilizar bolsas esteriliziveis, ¢
gque  sua  Fina espessura propicia um pépidoe agqueciments e
resfriamantc, em relacfo az latas. Isto permite obter umas melhor
retencio de nulrientes e de propriedades sensoriais. especialmente
para og alimentos gque se agquecem por conducio (SKNYDER & HENDERZON,
10a9,

A posibilidade de produzsir  alimentos  de  alta gualidade.
promoveu a expansffco do uze daz bolmas esterilizidveis desde o campo
militar, onde oz EUA sfo o mador usuaric. até a comerclalizac¥o de

alimentors destinados a populacieo ciwvil (CETEA. 19885,

Mo mercade oivil, onde o Japdo ¢ 20 o 2 maism importante
aonsumidor. %o  preferencialmentes utilizadog dois  btamanhos de
smbalagem: de 125 x 170 mm e de 200 x 200 mm. As bolzsas de 128 x
iITH mm e¥o utilizadazs na oongervacio de “porgedss individuais™ ocom
ats 150 g de alimentos prontos para consumo. As oembalagens de 200
por 250 mm s3c denominadas Tinstitucionais"” ¢ empregadas para
aliment.os semi-prontos utilizados em restaurantes industriais com

aproximadamente 1000 g de peso WMqgudo (LETEA. 19883,

Am Léondcas & equipamentos para o processamsnto Lermico de
bolzasn  esterdilizaveis tém  avoluide  juntoc com o materiais de
ambalagem. A Fld esstabelgceu regulamentos para procesgos  de
esterilizacTo de alimentos de baixa acidez em bolgas uatilizando,
como melos de aguecimento., ifgua quents com sobrepressio de ar ou
misturaz de vapor-sar 21 CFR 113.40 em JUDGE. 1989 Estes meios
permitem a aplHcacfo de uma pressio ascima da pressice de equilibrio
de wvapor. evitands a sxpansio descontrolada dog gases residuads

contidos nas embalagens ¢ o consequente estouro (TUNG, 199V03,



No Brasil. iniciou-se em 979 o projeto “Processamento de
Alimentos em Embalagens Flexiveis Esterilizaveis™, desenvolvidoe no
Centro de Tecnolomia de Embalugen de dAlimenios do ITAL (CETIAM
purante este projeto fol sstudada a conservacio de alimentos
consideradog de  interesse para &  industria nacional fei j&o
cozido. carne em molho “goulash”, ervilhas em salmoura & <carne
cozida com legumes. Isto. contribuiu para a formacdo de recursos
humanos de alto nivel técnico & para o sstude do desempenho de
izoninados plisticos, nacionais @ importados, utilizados &

construcio de holsas esterilizavels,

0 CETEA desenvolveu a partir de 1981 o projeto "Frooessamento
de Alimentos Pasteurizados em Embalagens Flexiveis”. wvimando o
estudo das propriedades de laminados nacionais para a conservacio
de cogumelos & concentrados de tomate, processados a menos de 100
“g. Avaliourse também. o desempenhe de  bolsasn esterilizivelds
submetidas =0 Lratamento térmico. bem como. ensaios de simulacio
de manuseio e transporte doz laminados nacionais e importados
gbtilizados na conservacio de alimentos de alta  acidez (ORTIZ.

19885,

1= trabalhos raealizados no Eral s tam E=42 direcionado.
principatmente. para o desenvolvimento de materiais de embalagem e
sua interacfo gom o alimento. No atual estagio de desenvolvimento.
soria interessante coriar ou adaptar teonologias, gue permitissem 2
industria nacional produzir alimentos em bolsas esteriliziveis sem

a necessidade de grandes investimentos em eguipamentos.

Levando em c¢onta gque & maioria dos  esterilizadores para
bolsaz ¢ do custo elevade. este trabalho propde adaptar uma
autoclave similar as encontradas na inddstria de enlatados local e
estudar o principais problemas. gue um {abricante de  alimentos
gnfrentaria 0 substitear latas metalicas por bolsas

esterilizévelis. Assim. oz objetivos especificos desde trabalhoe =30

o seguinhes:



Modificar uma sutoolave vertical.originalmente projetada para &
assterilizeacio de latas ou frascoes de vidro, para permit.ir o
processamento térmico de bolsay esterilizidveis sem prejuize de

suas caracteristicas originais.

Estudar ¢ desempenho de misturas de vaporsar, # de agua guents
com  sobrepressfo de ar, para o processamento de bholsas

sateriliziveis na fFaixa de 1058 a 121 ol

Estudayr a influéncia da guantidade de ar re=sidual desntro dawm
holsas esterilizaveis. sobre a penetracfo de calor @ sobre a

remisténcia do material ds embalagem apds do procesmo Lérmico.

L



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

23, Parimetros criticos do processamento térmico de bolsas

gsteriliziveis

A swterilizacio de bolzas ceontende alimentos realizada na
Faiva de temperatura de 100 a 121 "G, reduz consideravelmente a
regigtdéncia das termosoldagens o favorece a expans3o dos gases
residuals nZEo  condensavels., o gue pode leswvar ac  estouro  ou

comprometer seriamante a hermeticidade da embalagem.

m  doz  principios  bagicos  dom  processos de  esterdilzacio
comercial de alimentos & poder assegurar uma dose letal minima, no
ponts  de agquecimento  mails lento de todas s smbalagans
processadas. A flexibilidade das bolsas esterilizisvels induz  a
necesgidade de controlar a eospessura maxima ds expansio,. para
asbter um  agquesimento reproduzivel € previgivel, Para isto. as
boleas sico confinadas em prateleiras de chapa perfurada peragtindo

a circulaco do meic de aguecimento.

A FDA estabeleceu 8 parametros orlilcos para o processamento
termioce de alimentos em smbalagens herméticas., devendo astes ser
aontroladom o regilgstrados a cada batelada &1 CGFRE 11340, om
JUDGE, 19892, como sendo:

i1, Pemo ligquido de enchimsntc maximo.

2. Formulagc o do produto.

3. pH maximo.

4. Porcentagem de sal .

5. Concentracde de nitrite {ppmo.

&, Atividade de agua maxima,

T, Gonsisténcia ¢ vigscosidadse do produto.

B, Sa o alimento for particulado. especificar < arranio das
particulas dentro da embalagaem.

¢, Tamanhe das particulas .

Y



10, Para embalogens flexiveis e semi -~ rpigidas: Ezpossura
maxima de expansic permitida.

1i. Orientacio da embalagem durante o processo {horizontal
ou verticall.

12. Para as autoclaves agitadas: Espaco livre minimo e
yvelocidade das embalagens scbre as trilhas de circulacHo.

13. Nas autoclaves hidrostiticas: Velocidade do gistema de
. ransporte das embalagens.

14, Para ag auvtoclaves utilizando migturas vaporsar: Re lagio

de vapor~sar e vazioc do meio de aguecimento.

A FD4 sugere, mas nio exige, o controle e registro do volume

de pases residuais ocluidos dentro das bolsas (FDA. 19812,

Em relacfoc a validagZo de processos de esterilizacio de
alimentos em bolsas, a FDA exige que =ejam realizados ensalos de
distribuicio de calor no meio de aquecimento ¢ de penetragio de
calor em bolsas com alimentos sob as mesmas condiclies de processo,
gue irfo ser utilizadas na pritice industrial Estes onsaios dovem
ser realizados por uma “autoridade em processamento” e om
recultados e conclusfBles devem =er aprovades pela FR4d antes do
produto ser liberado para o consumo. ficando arquivados para
consulta a gqualquer momento como estabelecidc no regulamento ZICFR
113.40 {JUDGE, 1989

2.2, Autoclaves utilizadas para o procoegsamento do bolasas

esteriliziveis

As  primeiras tentativas em esterilizar bolsas contendo
alimentos em vapor puro, mostraram que =ste meic nZo & eficiente
em evitar a expansio dos gases residuais ochud dos no produto,. o

que pode produzir vazamente ou estouro das embalagens. Outros

-d



meios de aguscimento. tais como misturas de vaporsar € agua guent.e
som  scbrepressio,. estde =sendo utilizados <com  BuCesso para  a
egteriizacio. ;ﬁo somente dags bolsas. mas tambdm de outrosm tipom
de embalagens flexiveis tais como garrvafas plisticas e bandejas
semi-rigidag (TUNG, 19002,

O emprego de misturas de vapor/ar ndo & recent.e. FPARCELL
L9300 rel&t;:su & possibilidade de se utilizar aeste meic de
aguecimento para manter uma temperatura uniforme dentro da
autoclave. apos atingir a Ttemperatura de processe’. Observourse
também. que a quantidade de embalagens a ser processada infludncia
sobre o Stempo de subida”, até atingiy a Ttemperatura de
processo”. O ar deve ser misturade ac vapor antes Jde sntrar na
autoclave. & a circulacfc do meic de aguecimento & importantes para

produzir temperaturas uniformes.

Ao  longo do  texto., serio descritos digtintosm tipos de
aubcclaves sob a  denominacio de “horizontal” T “vartical’.
conforme a direcio do sixe longitudinal, Com reiagio &0 regime de
funcicnamento, este pode ser continuo ou descontinuo e estatico ou
agitado. Casc ndo seja mencionado, subentende-se gque se trata de

wma autoclave estacionaria e desconti nua,

Oz didmebros das tubulagBes - serfo indicados em  valdres

nominais em polegadas.

Todas as pressdes serfo expressas em valores manometricom. O
valor da sobrapressio utilizada durante a egterilizacic

corresponderia 3 soma das pressles parciais de vapor & ar.

0 valume de ar residual 2 a vazio da mistura de vaporsar

cerio referidos sob condicBes padr¥o de 20 C e 101 kPa absoluto.

As misturas de vapor/an sSeridd roferidas conforme F=S

aconpoentracio de vapor.

a3



Sendo que na maloria das referéncias bibliograficas s3o
utilizadas unidades  inglesas de medida. a0 longs da  pressnle
revisio serio esmpregadas estas unidades colocando entre parénlesis
o valor squivalente no sistema internacional de medidas. A unidade
inglesa “sofm” significa pé cubico por minuto medido a 20 "C e 101

kPa absolutos., ¢ £ utilizada para medir vazifes de gases.

0 primeiro trabatho de adaptagdo de uma autoclave para
permitir o tratamento termico de bolsax esterdlizaveis ol
realizado por PFLUG (19643 Medificou-se uma autoclave  vertical
{FHC, Adufomatic Laboratory. FHC Corop. BUAS, emaala e
laboratéric, originalmente projetada para a esterilizecic de latas
£433 Framoos de vidro. Emte squipamento poRsUl & controles
independentes de pressio e temperatura O zontrole de lLemperatura
{Honevwell) operava proporcionaimente mobrse a valvula de entrada
da  vapor, A prassic era mantida. introduzindo gquantidades
conmstantes de ar atraves do topo ou do fundo da autoolave {(vazio
NEQ medida), Oontroladores independentes Dperavam
proporcionalmente sobre as valvulas pneumaticas de entrada de ar e
de alivie de pressico. Quando ulilizadas migsturas de vaporJar, o ar
era introduzide junto a0 vapor através do distribuidor de  vapor
ne  funde da  auboclave., Nos  processos sob aguas 4 &y para
sobrepressfo era introduzido peloe topo da aytoclave & © ar para
agitagBo era injetado pelo fundoe, junto an vapor de agquecimentc
Estesn processos foram iniciades com édgua a temperatura ambiente ou
pré-agquecida a aproximadamente 100 G, As bolsas foram confinadas
verticalmentes num suporte de aluminio para evitar a movimentacio e
sxpansic excessiva. Este suporte fol construide de chapa macica de
alumi nic.alternando separacBes de &4 mm e 12,0 mm e colocando ag
bolsas nos esspacos  de 19080 mm. Foram realizados ensados  de
penstracfo de calor a 116 ‘G, em bolsas construidas com plastice
iwlard contende agua ou bentonita 5 X% (ps/pd em sgua. utilizando
aomo meios de agquecimento: misturas vaporsar com 20 ou T3 B de
vapor ¢ 4gus quente a 23 psi 4858 kPad. Também foram processadas:

amoras em calda a 77, 82 & 88 .

©



PFLUG & BORRERO 967> modificaram uma autoclave wvertical
industrial parsa permitir a utilizacfo de misturas de vaporfar =
agua guente com sobrepressdce de ar. Esta  autoclave possuia
didmetro de 1 m e altura de 24 m, com capacidade para 3 cestas
com latas e suprimente de vapor de 110 psd (758 kPFal e de zagua a
85 pwi 148 kPad. Basicamente, o funcionamente fol similar ao
detalhado por F’FLU& £1264% com  algumas  melthoras. O sistema
ariginal de controle de temparatura utdlizasva um EETEOT.
aomstituido por wm tubo fechado com &ter & um controlador ocom
resposta proporcional {(Foxboro Dual Mod, 403, ppararkde sobre uma
valvula de entrada de vapor de 1 & 12 pol . Este sistema fod
methorado pela instalacBo de uma valvula de entrada de wvapor {374
poly  operada ppeumaticamente  por  um controlador proporoional
independente C(Honevwell) utilizando come  sensor  um  termopar e
permitindo um controle mais precizo Jda temperatura apos o tempo de
subida. sem as flutuacSes J{ondas comumente produzidas  pelos
gisbtemas utilizando éter. O gistema de controle de pressdo
(Fosxboro)., atuou somante na vilvula de alivic de pressEo. A vazdo
da ar na entrada da autoclave foi medida através de um rotdmetro
de ampla emcala (5=-100 scfm? Doix tipos de digtribuidores de
vapor foram utilizados. o primeiro com forma de cruz & o segundo
com Torma de anel, sendo ambos situados no fundo da autoclave. As
misturas vaporsar. foram recirculadas através de  uma bomba
(Roots-Connersville $7XA rotary positive gas pumpd. A autoclave
foi preenchida com 1400 -jatas @= 81 mm, altura= 111 mm> - contendo
dgua, € desenvolvidos estudos de distribuicfo e penetracio de
calor em: vapor saturado, misturas de wvaporJar com T8 e 90 X de

vapor e adgua a 116 C/23 psi (188 kPad.

PRLUG & BORRERO 1967) modificaram também uma autoclave
horizontal industrial de 1| m de didmetro = 2.1 m de comprimento
com capacidade para 2 cestas com latas. A preszfo do suprimento de
vapor foi de 90 psi (620 kPad e a pressio de alimentacao da agua
foi de 50 psi (344 kPas. O funcionamento foi semelhante  ao

relatado pelos mesmos  aubores para  uma auvtoclave wvertical, O



sistema de desaseracico original, com uma valvula pneumatica de 2
pol e outra manual ds i pol. foi complementado com uma valvula
pneumatica de 3.4 pol permitinde um controle mais a justado da
pressfic. O sistema de controle de temperatura original fol
melhorade pela instalacZo de wuma valvula pneumdtica proporcional
de 34 pol, com um termopar como sensor de temperatura. Us melos
de aguecimento ensaiados a 116 “G foram: vapor saturado. misturas
de vapor-sar com 90 e 75 K de vapor & Agua pressurizada a 18 psi
{124  kPad agquecida com  vapor. Para agitagio foram utilizadas
vazrfes de ar de 10, 20, 20 sofm. correspondents a 0.28: 057 e

3 . .
.85 m smin. respectivamenta,

VAMANO & KOMATSU (19693 adaptaram wna autoclave vertical de
escala  piloto Cdidmetro: 40 om . alturas: 20 ol para a
ssterilizacio de bolsas com misturas de vaporsar ou agua gquente
aom  sobrepressio de ar. Os conbreles de pressio ¢ Ulemperatura
{Shimoataud foram independentes, wardo acicnados de forma
preumatica sobre a valvula de alivio da pressioc ou de entrada do
vapor. respectivamente. Isto permitiu manter a pressio dentro de -
0.7 psi <3.9 kPad e a temperatura na faixa de - 08 G 0 ar
proveniente do compressor fol misturade ao vapor @ injstado na
autoclave. atraves de uwn distribuidor tubular em forma de espiral
Guandoe o meio de agquecimento fol 4dgua aguecida por vapor. todo arx
para sobrepressio foi injetado junto ao wvapor. A pressfo misdma de
uso na autoclave fol de 28 psi (193 kPals. enquanto que nas linhas
de suprimento de wvapor ou de ar a pressic foi de 43 psi 296 kPad
e T1 psi 489 kPad, respectivamente. Foram utilizadas bolasax de
135 x 200 mm. confinadas numa prateleira construida com chapa de
aluminic de 1.9 mm de espessura e furos de I mm de diametro. com

capacidade de até 120 embalagens com 30 mm de espessura mAxima,

YAMAGUCHI {19793 descreveu as auboclaves  horizontais de
fabricacfo  japonessa {(Tove Seikar Kaisho Inc.. Japiod. Estas
operavam com misturas de vaporsar nas faixas de &0 - 8% X Jde wvapor

» bLemperaturas de ate 18 gL 0 ar foi misturade ao vapor antes de



ser injetado no fundo da autoclave. existindo wum tanque pulmioc de
ar & um outro de vapor para evitar oscilagBes na vazdo durante o
aguecimento. Todas as Qp&;\a@&em foram programadas o controlodas
através de valvaulas pneumdticas. As  bolgas  foram  confinadas

hoprizontalmente am prateleiras de chapa perfurada.

TUNG  (I980) modificou  uma autoclave vertical de escala
laboratorial para permitir o aquecimentc com misturas de vapor<ar.
Racicamente, o mistems adotado foi similar ac descorito por PFLUG &
BORRERO (1987 com algumas diferencas nos controles de temperatura
& pressfo oxecutados por um squipamento de resposta proporaicnal
Towlor Fulscope Tempsraiure = Pressure Conlroler. O migtema de
sonbrole de tamperatura possulsa COMO SeNnE0r UmMa termoresisgténcia
RTDY o que permitia um controle muito mais eztivel e repetitivo,
guando comparados aos sistemas de tubes f echados ocom éter (PFLUG,
19647 ou termopares (PFLUG & BORRERD, 18673 O conirols de pressio
foi operadc de forma simultanea sobre uma valvula de allivio e uma
outra de entrada de ar, consctada em paralelo cvom & salda de um
rotaimebreo. Desta forma, uma  vazio congtante de  ar circulava
atraves do rotimetro sendo injetado junto ac vapor, compondo a
migtbura vapor<ar desejada e saindo pela vilvula de adivie., A
valvula pneumitica de entrada de ar somente se abria para auxiliar
o rotiametro, perante wuma qgueda muito acentuada da pressdHo.
observada geralmente no comege do resfriamento. As misturas de
vaporsar foram injetadas em forma Cascendente, através de  um
digtribuidor em forma de cruz no fundo da autoclave, ol
descendente, por meio de um anel perfurado no topo da auntoclave,
As medificac@es incluiram a construgio de duas prateleiras de
aluminio para o confinamentc das embalagens: wna vertical. com
chapas lsas similar & descorita  por PFLUG 19642, e outra
haprizontal, com chapas furadas deixando 87 % de area livre para a

passagem da mistura vapor/ar.
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PETERSON & ADAMS {19830 construlram uma autoclave, escala de
laboratdrio, com capacidade para 8 bolsaz de tamanho institucional
{3048 x 3810 =x 254 nmm>, utilizando como meiow de agquecimento’
misturas de vaporcsar ou &gua guente com sobrepressio de ar. O
controle de temperatura foi realizade através de um sistema de
resposta proporcional ou integral, coem um sensor ftubular contendo
mercurio. As bolsas foram confinadas horizontalmente w=obre <
prateleiras, smpilhadas uma aoima das oubrasz, construldas de aco
inoxidavel. com 1,6 mm de egpessura & 40 X de drea asberta para =
passagem dJda Agua. A espessura maxima permitida pela prateleira foi
de 25,4 mm e a separacio para a ciroulaclo de agua entre elas ol
de 18,9 mm. Nesta autoclave foram realizcados ensaios a 121 G com
25 pwi (172 kPad de sobrepressio e distintas vazles de adgua. BEsta
autoclave fol  também utilizada por  ADAME i oidit 49835 com

mizstura com 80 2% de vapor & 20 X de ar.

ORTIZ @it aliv {ADBID & ORTIZS 19863 e susre v am rel
funcionamento de uma sutoclave horizontal coonstruida no Brasil
pela inddstria Lulz fFerrande -~ Olica & Instrusental Cisntlfice
24, projetada e instalada no CETEA. Este equipamento  utilizou
agua quente com sobrepressfoc de ar. 4 dgua fol pré-agquecida num
tangue secundiric e injetada no tangue contendo ate 150 bolsas de
130 x 170 mm, confinadas horizontalmente enbtre prateleiras de ago
inoxidavel perfuradc, permitindo LTS SXpAaTEsdo kol das
embalagens de 20 mm. O eguipamento possula um circuito Yechado
para recirculagXe de &gua, o sistemas de controle e registro de
pressic e temperatura independentes. Estes pesquisadores relataram
g emprego de uma pressidc parcial de ar comprimido de 7.0 psit GO0

kPay para uma temperatura de processo de 100 ¢ .

TUNG e: alif{ (19840 realizaram experimentos puma  autoclave
horizontal (J.  Lagards, Montelimar, Francald. dde escala piloto
{disdmetro: 1.28 m e comprimento 112 md uwilizandce vapor saturado
o misturas d4e vaporsar. Bste sguipamento possula uma turbina no

fundo 3 kW, mantendo o @ meio de  aguscimento  em  consiante

Ho
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circulacio, com um padrico de fluxo horizontal para asumentar a
homogeneidade da temperatura A pressic © Lempsratura  foram
 controladas independentemente por sistemas pneumiticos. As stapas
de processo do eguipamento podiam ser oparadas manualmente ou
programadas em cartBes perfurados. Estes pesquisadores realizaram
ensaios de distribuicio de calor # de penebragio de ocalor em
blocos de nvlon ou borracha de silicons, gue zimulavam bolsas
estepriliziveis contendo alimentos condutivos, Oz  ensalos foram
=

realizados nas temperaturas de 108 e 120 G utilizando misturas

vaporsar com concentracles de vapor de 50 a 100 2

MG GINNIS (1986) estudou o desempenho de uma autoclave piloto
PN SO0 W MC Corwenience Food Sterilizer, FMC Corp. . EUASZ,

o -
i SO esEio e

ubilizando Agua com  sobrepressic a 120
aquecimento. Bolsas asteriliziveis contendo 230 g de bentonita 1D
% (prp) em Ggua, foram confinadas numa prateleira de chapa macica
de alumirndo, com ¥ bandejas (1,2 m x 0,41 m} com capacidade total
de 420 bolsas. As bandejas foram montadas num  GREYo, deixando
espacos entre cada uma delas para permitir a circulacio da agua A
sgua era recolhida na base da autoclave, ajustada sua temperatura
pela  injecdo de vapor, @ re~injetada por cima da prateleira
supsrior descendo por gravidade e circulando ao longo das bande jas

horizontais.

EISNER 10832 demcrevell o funcionamento das aut.oclaves
rotativas Stock Rotomat (Hermann Siock Maschinenfabrik, Alemanhal,

C.

Estas utilizavam agua com sobrepressic na faixa de 100 - 130 °

As bolsas foram confinadas em prateleiras de chapa perflurada de
aco inoxidavel, moldadas de acordo com o formato de expansio
maxima permitida. As prateleiras foram empilthadas uma acima das
sutras dentro de uma cesta quadrada. no interior do “tangue de
tpabaiha. A  4gua era pré-agquecida " opum segpunde tangue jar's =3
estocagem” e bombeada aoc tangue de trabalho, O aguscimento dag
bolsas foi realizado a baixa rotacdo com re~ciroulacio 4da  sgua

desde o fundo até o topo do tangque de trabalho. ajustande sus

P
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temperatura pela injeclo de vapor. O equipamento podia ser operade
manualmente ou pela programacio das etapas do processc, atraves de

cartes perfurados.

ADAMS & HARDT-ENGLISH (1990) descreveram as autoclaves
horizontals marca Sterilflow (Barriguand, Franca?, onde agua era
pulverizada sobre as smbalagens & uma temperatura de trabalho de
100 & 148 €. e aplicada sobrepressio de ar. A carcaca de ago
inoidavel O a 2,3 m de diametro # de 1 a 30 m de comprimentol
podia conter até 10 cestas. operando em forma astatica ou
rotativa. As  embalagens  eram  colocadas em suportes adequados
dentro das cestas, Um volume da  degua de  aproximadamente 1060
Lovesta, era recirculado a razio de 38 mh por cesta nwn cirouito
fechado, ajustando-ge a temperatura através de um trocador de
calor externo & avtoclave., O @Zensor paETS ol controle e
temperaturas e o termdmetro de merciric foram instalados.
respectivamente, na salda ¢ entrada do trocador de aalor., Todas as
stapas de processo foram programadas e controladas por melc de um

microprocessador,

HALEY <1991> apresentou o funcionamento de wuma autoclave
rotativa de escala piloto marca ALLPAX (4ALLFAX Products Inc..
ESAD, ria esterilizacio de bolsas contendo alimentos, Exte
ﬁquipameﬁt.ﬂ trabathava com igua guente com scbhrepressio de vapor.
nas faixas de 100 - 130 "C e de © - 35 psi O - 241 kPad ©
funcionamentc foi semelhante ao da autoclave 5Slock Rotomal, mas o
controle e a programacio do processc foi do  tipo  interativo
atraves de um  microcomputador PO As bolsas eram colocadas em
bande jas de confinamentno e processadas em forma estitica. na

posicie verticad.

Na LDteratura existem referédncias =mobre o  emprego de
autoclaves continuas hidrostéiticas para a ssterilizacio de boisas
contende alimentos, No JapSo a indastriz House Foods Inc. possue

uma autoclave capaz de esterilizar até S00.000 bolsass” dia Nos

o



EUA a Stork Food Mochinery Inc. produz o NHidrosialic Slerk Lave,
que pode esterilizar bolsas confinadas na posiclo horizontal, com
um consumo de vapor atd 30 X menor gque o empregado numa auvloclave
dogconti nua.  Outras autoclaves hidrogstiticas continuas gue podem
esterilizar bolsas  gom alimentos =80 o Carvalle Hidroslatic

Stertlizer, o Hydrogack & o Vaporpack da FMC Corp. (LOPEZ. 19873

Com relacfo is avtoclaves continuas agitadas, a  Rexham
Hydrolock Sterilizer (Rexham Corp.. EUAS permite o procesamento
de bolsas esterilizaveis sob  idgua com  scobrepressdo, @  uma

velocidade de 240 bolsas min {(LOPEZ, 19873
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2.3. LimitacSes maz taxas de aguscimenio de beolsas esteriliza
veis impostas pelo coeficiente de transferéncia de calor

supoerficial

Um meioc de aquecimentc apropriado para a esterilizacico de
alimentos, deve entregar calor na superficie do produte a uma taxua
suficientemente alta, para gque a velocidade de aquecimento no
ponto de aguecimento mais lento (centre térmicad dependa apenas

das propriedades térmicas. tamanho ¢ forma do alimento.

Esta mituacio ¢ comum para alimentos eniatados processados em
vapor purc., mas ¢ possivel que quando se utiliza agua  com
sobrepressio ou misturas vapor/ ar, © coeficiente de UlLransferéncia
de calor ssjisa um fator limitante. Para cada combinacio embalagem -
alimento, existe um coeficiente de tLransferéncia de ocalor minimo
Hmitante Chtimd,. por baixo do qual a transferéncia de calor para
o alimento comegca 2 ser prejudicada, conduzindoe a um aumento no
parametro de aguecimente Yfh" {taxa de aguecimentol, medide no

ponto de aguecimento mais lento do produto.

Considerandce gque a variabilidade experimental observada no
*£1.% de bolszaz contendo alimentos pode mer maior gue M 14 2 . TUNG
et alii CP8Y) propuseram o ciicuwlo do "B limitante Thiie™> que
provocaria um aumentc de B % noe "1 determinade num meic com alta
transferéncia de calor supesrficial {vapor purcl Oz mesmos autores
apregsentaram valores de "hlim” para alimentos que s aquecem por
conduciic em bolsas esteriliziveis com espessura de 5 a 60 mm A
selecio de meios de aguecimento com cosficientes de transferéncia
de calor maiores gue o “hiim” representa uma pratica segura para
evitar problemas de subprocessamento ocasionados por uma baixa

transferéncia de calor na superficie de belsas esterilizaveis,



2.4. Meios de aguecimento para a esterilizacio de bolsas contendo

alimentox

Vapor saturado purs seria o medo de aquecimento ideal para o
processamento de bolsas estepilizaveis, so todos os gases nlo
condenséveis pudessem  ser removidoes do  interior da  embalagem,
antas do seu fechamento hermético. Como isto ndo & possivel, e
devido a natureza flexivel das bolsas esterilizidvels., & necessaria
a aplicacio de uma =sobrepressio de ar além da pressio do vapor
para cohtrolar a expansio dos  gases residuais. Dois  métodos
convencionalis para o Lermoprocessamento che bolsas contendo
alimentos sXo utilizados: processamento sob agua com sobrepresgsio
de amr ou ssterilizacio em migtura de vaporsar (PFLUG =1 w«lil,

196830,

2.4.1. Vapor saturado

O vapor geralmente utilizado na esterilizacic de alimentos £
vapor saturade com até 10 %X de dgua na forma de pequenas gotas de

i guido em equilibrio com a fase vapor.

A régra das fases de Gibbg (Eg. 13 permite «alcudar o numenrso
de graus de Hberdade do sistema como sendo igual a 1, pois o
numere de componentes & 1 (dguad e o numerc de fases & 2 diguido
+ vapord Isto significa gue para cada temperatura de processo
{T1? corresponds uma Unica pressio de vapor {pvap} & wvige-versa.

Por ests motivo & gue quands se wutiliza vapor pure, o oontrole

pode ser feito sobre a temperatura ou sobre a PresSsa0.

Graus de Liberdade = Num Componentes - Num Fases + 2 i



Para o aguecimento de uma embalagem contendo alimentos. pods
sor sssumido, gue a guantidade de calor pom unidade de tLempo
cedido pela condensacie do vapor sobre o superficie da embalagem

G 3 & transferido completamente para o alimanto g s 2,
p= 1 L m

BT
W AP
se obsarvar perdas.
Taxa d& Calor Taxa de Calor
Entregue pelo = Aouwmiy i ado {35
Yapoyr para o pela
Alimento ] Aliwmento
. o= {32
q\:cq} qeﬂ_tm
v = m -A 42
waP sernd T3

O cpeficiente de trangferéncia de calor supsriicial hl,
desde o vapor com temperatura de processo Ti, ate a superficis da

embalagen & temperatura Tsup, pode ser caleulads como indicado na
Eqg. GO

vap {53

A . (Tt ~ T 2

%t 1y ELE

Lo
i



Durante a esterilizacXo de alimentos, o sistema de controle
de temperatura & o responsiavel pela injecio de uma vazdio maswica

de  vapor condensante (m d} suficiente parsa manter T1 no wvalor
N [asit ]

R
programado,

O "h” gobre a superficie dazx embalagens ¢ suficientemente
prande, podendo atingir um niomero de Biot > 10 sem ser wfetado
significativamente, pela velocidade de circulacic do vapor. Dosma
forma. a medida da vazSo de vapor injetada na autoclave nEo e

necessSria (BALL & OLSON, 19873,

A magnitude do "h” depende do mecanismo de condensacic gque o

vapor apresenta sobre a superficie em aquecimento.

Durante © aguscimento com vapor saturade ou suas misturas com
zr, dois mecanismos de condensacBo sXo geralments observados:

“condensacio pelicular” ou Tzondensac¥o vom formacio de gotas'.

A condensac¥e pelicular”  acontecs quando  vapor  livre da
impurezas condensa sobre superficies limpas, formande wna pelicula
de liquidc gue cobre a superficie & acrescenta uwna resisténcia 4
transferéncia de calor. A presenca de gases ndo condensavels = a

rugosidads desta superficie ndo impedem que o© fandmeno acontega.

NUSSELT  (1916) deduziu  equaclies tedricas para o cilowde do
"h médio desde vapor saturado até uma superficie, assumindoe que ©
calor & transferido pOT condag o atravées da pelicula de
condensado. Neste modelo o "h” foi considerado como uma funcEo das
propriedades do 1 qaide condensado {eondutividade Ldr i aa.
visrosidade & densidade) e da diferenca de temperaturas entre a
massa de vapor & a superficie do sSlido. O "h" amsim deduzido
depende da temperatura e independe da velocidade do wvapor =obre a

superficis.

a0



& “condensacie oom formacio de gotas” acontece gquando a
superficie do =sdéldo, sobre a qual o vapor condensa, esti
contaminada com um promotor adequado. Se este contaminante aumenta
a tensSo interfacial entre a superficie e o liguido condensado,
occorre formacic de gotas que deslizam para fora da superfidie.
Desta forma. a superficie fica mals exposta aoc vapor condensante.

conduzindo a "h” mais altos que na condensacio pelicular.

De LT forma geral, para smbalagons IO bolaas
saterilizaveis e frascos de vidro se espera uma condensacio
pelicular, snguanto gue para latas a condensacic com formacgio de
gotas & favoprecida pela presenca de Oleo wtilizado dupants =Sua

fabricasio.

pALL & OLSON (957> relataram “h" para vapor saturado de 3850
atd 36900 womt.oe para & condensacio pelicular, & de 22Y00 até
5600 Wom U0 para a condensacice com formacio de gotas. Segundo
TUNG et «lii {19892 eztes valores seriam suficientemente altos.
niEo pre judicando o} agquecimento de alimentos eTm bolsas

ssteriliziveis com espessura maior de 10 mm.

2,42, Mizturaz de vapor e ar

Para as misturas de vaporsar., 0U mMesmMo para agua quents com
gobrepressic de ar. a aplicacio da regra das fazes de Gibbs conduz
a 2 grauz de liberdade Egq 1. Isto significa gue para definir
completamente © sistema deve ser estabelecida a temperatura 2 a

pressic, e controlados independentemente durante & esterilizacio.

Pixads a temperatura de processo (T2 a pressio total (pt L}
L

sorsd igual a soma das presstes parcials de ar 4p 3 & vapor ip
L WLk

= pressio de eqgquilibrio a Ti) em valores absolutos.

&l



A peorcentagem de vapor (&% Vapd nas misturaes vaporsar pode ser
calcuiada através da lei de DBalton  das presstes parciais,
considerando o componentes da mistura como gases ideais {TUNG,

19903

- * .

thi pcw p\{up 62
Pvr:xp

% ¥ap = . RO 4y
Pé.ot

A condensacHo do vapor de dgua em misturas de vapor saturado
com ar, pode ser estudada wutilizando oz mesmos modslos gue para
vapor puro: “copndensacio pelicular” ou “vondensmacice com formagio
de gotas", dependendo das caracterisiticas da superficie sobre a

gqual o vapor condensa.

A condenzacio com formagdo de gotas em misturas de vaporsar
para cilindrog de metal, foi estudada por ABDUL-HADI (19793,
obtendo bons resultados para wn modelo matemitico que relaciona
"h como  funcEo da temperatura, da pressioc de  wapor, da
temperatura na superficie do cilindro. do calor latente de
condensacio do vapor & da fracio de area do substrateo coberta por
gotas de condensado, A fracio da area molhada fol diferente para
cadsa metal, sendo o cobre © metal gue apresentou maior Area
coberta por gotas de condensado. Pequenas mudancas na concenlracio
dee ar demsde G015 parae 391 X produziram uma diminuicSo no I de

250000 para 60000 Womo.o6.



KUZAK  (oitado por PFLUG & BORRERQ, 19672 estulouw a
transferédncia de calor em um sistema contendo um vapor condensante
© wm gas ndo condensivel. Na sua  anidlise empirica para a
condensacdco pelicular, este  pesquisador detsrminocy gque o “h"
poederia ser estimade como funcfo do nGmero de Revnolds (Red ¢ da

fracio molar do gas ndo condensivel na mistura €3{h b}
L]

h= [ . Re . e z " TTne 82

Sendo:

ﬁi‘ ;’3’2 = ponstantes experimentais.

A Bag€8> indica gue "hY aumenta com o incrsmento do
adimensional de Rewnolds ¢ com a diminuicZo da fracio molar de
cases nI¥o condoensivelis. Assim. um incrementoe na velocidade do meio
de aguecimento =obre a eombalagem & da concentracio do vapor

Ffavorocersd a transferdncia de calor.

Quandce a superficie sobre a qual se produz a condensaczo
pelicular ¢ vertical, o efeito combinades da gravidade e do sentido
de ciroulacSo da mistura vaporsar  {ascendente ou  descendented

podem afetar sengivelmente o "h" (McADAMG., 19042,

A ac¥o da gravidade diminui & espesssura da pelicula de

condensadoe. aumentands o “hY . Porém., guandos & mistura flui de

By
Led



forma ascendente. o ofeito da gravidade aumenta & sspessura da

peilcula de condensado e diminui o "h'™.

Isto Yol wverificado experimentalmente por TUNG of alii {19842
abtando as egquaches (9 & 10> que permitem caloular o "h" em
funcio da  fracde molar do  wvapor na mistura (Kvapd. Neste
grxperimento foi utilizado um bloco metdlico agquecido por migsturas
de wvapor<ar na faixa de 105 a 120 “C e vazfles de 40 = 50 sofm
{1.13 & 1.64 m° /mind. Btilizando estas correlacles foram
catculados os valores de "h' para az migturas com 70 e 20 % de

VSO R,

Fluxo Ascendente:

C4.21 . X 3
W

o= 153 ., & ap 93

i

2888 W m. O
Ve wvap

G687 W mo. T

i

PO wap

Filuxo Descendente:

3.58 . Xvap?

h = 337 . & <a0s

4014 W mt. °C

#

Ea
TN wap

B1456 WA m. °C

i

¢
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TUNG ef obiii 49842 conclulizram gue estes resultados tém
aplicac¥ce lmitada ds condicSes experimentals utlilizadas, Porém o
valor minimo de “h" calculado 2888 Wom OO para a mistura com 70
% de vapor fluindo em sentido ascendente serda mais que suficiente
para obter uwm npimerc de Biot 2> 1. sem produzir mudancas
significativas na penetracio de calor de bolsas esteriliziveis
contendo alimentos com mais de 10 mim de espessura (TUNG «f alic,

1URes,

KISAALITA i 2iii {985 ostudaram & transferéncia de cozloxr e
masss em misturas de vapovsar., flaindo sobre uma camada horizontal
de laminadco para bolgas  esterilizivels {12 m poliester/s, 12 m
aluminios 70 wum  polipropilenc. similar a0 material das  bolzas

negsta pesquizas.

O modelo proposto para a oondensacio pelicular consistia de
um istema aomposto por um laminado plistico, uma peliaula de agua
oondengada, uma camada de difusEoe de mistura de vaporsar & uma
masea Jde vapor/sar fluindo sobre as  camadas anteriores oom

volocidade. temperatura ¢ condentracio constantes.

A taxa de calor trangferido desde a mistura {ég” et ¥ atd a
guperficie do laminade (A>3 foi considerada  como tendo dois
componentes: calor latente (::‘;Lm> 2 calor sensivel 4+ S N

T
segundo a Eq (122 apresentads por KISAALITA ot olzi {49803

x - él““ . £ €115

o8 b R

r’.ll
LA



K.x - e.p° - pt >

y . = YOP Y2P 4 mATE - T . A A
mish

L9 T

P~ p

f % L+ o

In <pt ~ p° 3
[, oar o r

Sendo:

c = posicdo no meio de aguecimenio longe da superficie da

embalagem,

i = interfase entre o filme de liguido condensado ¢ a camada

gassosa de difwlo.

KISAALITA et alii (98E) concluliram que:

1. A fraclo de calor sonsivel tlransferida 4  interfase
representa umna parte muitc pequena do calor total transterido,
fazendo com gue o coeficiente do trenwferdncia de aalor mensivel

(h*y =eja desprezivel

2., Um incremento na concentracio de ar resulta numa
diminuiclo do ceeficiente de transferdncia de massa (K3 ¢ do "h"
conduzinde a uma reduclo da guantidade de c<caler transferido X

superficie do laminado.

3. Um incrementa na tempsratura ou na velogidade da mistura

gque flui sobre a superficie resulta em wn incremento de "h' e



K conduzindo a um aumento no fluxe de calor gque astravessa o
Laminado.

4, Para uma determinada concentracfo de mistura wvapors/ar pode
wer caloculade o coceficients “"global” de transfeordncia de calor D
envolvendo o meic de aguscimento e o laminado plistico. como
Hanefo da diferenca (ATY entre a bLemperatura da face intsrna da
embalagem e do meic de aguecimento (T1). Se Bi > 10, a
temperatura na superficie do alimentc atinge rapidamente Tt (AT

=83, fazendo com que o "HY permaneca constante.

{_;»‘"2. SED
H = }/1 . & {432
Sendo;
Foo¥, = constante experimentaiss.

A dependénocia do "h"” com a velocidade de circulaco da
migtura de vapor/sar sobre a superficie das embalagens faz com que
além de se controlar a temperatura ¢ a pressio,. deva também =er
controlada a vazio da mistura injetada na antoclave durante o
aquecimento. Isto & exigido pelo regulamentce 21 CFR 11340 da FD4
{JUDGE, 19895,

i



2.4.3. Agua gquente com sobrepressio de ar

Durante a esterilizacio de bolsas com  alimentos em  Lpua
gquente <com sobrepressio de ar, o oalor transferide ao alimento &
calor sensivel Assim. adotarse a pratica de agitar a agus para

favoregsr a transferéncia de calor superficial

Na inddstria, a circulacio da dgua & feita por bombeamento o
pela injec3o de ar comprimide junto a0 vapor. 0 empregeo de bombas
& mady fregiente nas auvtoclaves hopizoptais ¢ & injegEoe de  ar

comprimido nag verticais (LOFEZ, 1987,

Como o calor transferido pela dgua & calor sensivel, sua
temperatura diminui o cirocular sobre as embalagens com alimentos.
Desprezando as perdas de calor atravées da ocarcaca da autoclave
(Bg. 142, a taxa de calor transferida desde a agua {qnqua) para o
conjunto <de  embalagens dentro da autoclave 'iff;mL _Lm) pode  ser
caloulada  como  funcdo da  vazifc massica de agua mawax &

capacidade calorifica especifica da agua (Cpaguab & da diferenca

entre a temperatura de entrads (Te t:} ¢ de maida (T cida’ da asgua
o & =

na autoglave conforme a Bgo 0

i - & L1423

BRI qalim

m .
A oL agus ent sauda



THORFE & ATHERTON (19725 sugeriram a troca do volume de Sgua
gontids na avtoclave = cada cinco {82 minut.os durant.e o

processamento de bolsas esterilizi veis,

A FDA sugere que durante o "tempo de processo” a diferenca
méxima de temperatura admitida no meic de agquecimento seja 1 F <
0.6 "> (FD4, 1981>. Esta entidade cita a vaz¥o da AR COMS  um
parimetro oritico do processo, exigindo seu controle e registro em

cada batelada conforme regulamento 21 CFE 11330 {JUDGE, 19892,

A Eqg. €162 permite calocular o fluxo de masos mirdmoe Ok 3 de

Wi
dgua para satisfazer a condicBo imposta pela FDA. acima citada,
como fungZeo da taxa de calor transferida para o alimento 4 3

alim
{PFLBGE, 12753,

alim
m = {163
IR cp n. 6 @G

wgL o

O fendmeno de transferéncia de calor atd uma supoerficis,
sebre a gual a dgua circula com velocidade e 2 tLemperatura
congtantes, pods ser estudado através de correlacSes adimensionais
dos nimeros de Nusselt NuX, Prandt!l Prd, & Reviolds <(Red, da
seguinte forma descrita por BALL & OLSON 1087V, Eq. 7.

Ea

.
Nu = &1 Pro 7. Re 17

LSendo: &1, 52, S2 = gonstantes experimentais.



Se a dimensdico oaracteristica & mantida constante, o “h
dependerd dia velocidade mibddia o, capacidade calorifica
espacifica Lpl, condutividade térmica (&,  viscosidade absoluta

{113 & densidade (o3 do fluido:

bho=¢ € v, Cp, k, iy p > i

Como & viscosidade ¢ altamente influenciada pela tamperatura,
& de se esperar mudancas no "h” com asx mudangas de temperatura. Um
aumento na velocidade média doe fluido acarreta também aumento no

valor de k.

PETERSON B ADAME {19832 emtudaram =z infludncia da velocidade
de circulacZe da &gus a 121 TC sobre o “h” de Dboluas de 25 mm de
espessura, contsnde suspensico de bentonita 10 X {p/pd = fechadas 3
vicuo., Estes mesmos autores determinaram valores de "h" iguais a
187 & 273 Womo."C para Re de 3000 e 33000 respectivaments, o

apresentaram a seguinte correlacio adimensional:

Ny = 2.31 . Re {193

De acordo com TUNG &!{ oic: {i98%0 os "h" obtidos acima foram
muitc baiwos e podem produzir alteracBes importantes na velocidads
de aguecimento de belsas contends alimentos com menos de 28 mm de

SRRSO,

320



Mo GINNIG  (I9862 estudou a distribuicfo do "h"” =mobre biocos
de aluminic processados horizontalmente numa autoclave MO
Convenient Food Steriliser FMC Corp., EUAY, obtende a smaguinte

corpelacBo;

HNua = 3.023 . Re . Pr . U ————. L2003

g Ke medic na pratelsira de confinomento dasm boloazx foi de
4500 (bransigfo entre fluxe laminar e turbulentol Os valores de
"h durants o aguecimento atdéd 120 ¢ foram de 1100 a 2400 meg.c’é}
para pogicBes dismtintas na prateleira. Eztes valoras sHpriam
capazes de produzir diminuiges  importantes {Bi < 132 na
velocidade de penstracio de calor de bolsas contendo alimentos com

menos de 20 mm de sspessura (TUNG of «lil, 1989

Naz autoclaves wverticais, o objetive da injeclo de ar para
agitagio € auxiliar & wvconveogdo natural produzida por dJdiferencas
na  dengidads da dgua  provecadas  durante o agquecimento. PPLGG
CiPR2) recomendou a injecio do ar para agitacio, na regific anular
exiztente entre & parede da autoclave 2 a prateleira com as
embalagens. Iste, estimuiaria um padric de {luxe ascendente na
regido perimetral da carcaca, e descendente atravém do conjunto de

orateleiras conternxio as bolsas.

Para a agitagio da agua por injecio de ax comprimido, em
geral & recomendado utilizar uma vazio de ar maior durante o tempo
bs I3 snbicha, & diminui~lia LIRS Ve atingido “Tiv. Uma wvamE o
sontrolada de ar para agitacfo deve ser misturado ao vapor, anbtes

de sntrar na autoclave. O distribuidor de vapor pode mer na forma



de oruz, mas eom uma Gndoa abortursa na extremidade de ocada uam de
seus bracos. & fim de que o vapor ¢ ar sejam injetados diretamente
na regido anular aco  redor da prateleira contendo as bolsas PFLUG,
19025, TOWNEEDR e ai‘ii CIDE6> e NCOA {1963 recomendaram de € a 185
safm de ar €0.23 a 0,42 m° /mind durante o tempo de subida o de 3 a
4 mofm 008 & 0,11 m® /mind durante o resto do PROCEeSE0 Dara

autoclaves verticai= de 3 ¢ 4 cestas respectivamente.

PFLUG E BOERERG {12670 estudaram o e¢feitc da vazioc de ar para
agitacio durante o “Lempo de subida”, no processamento de latas em
agua a 116 “C com sobrepressic de ar. numa autoclave vertical (O=
I m, albtura = 2.4 md> . O "Lempo de subida” foi de 4 min. quando
ubilizadeos 30 safm G485 m /mind  de  ar para agitagsioc @ um
distribuidor de vapoer na forma de coruz, ou de 3 min para 10 sofm
.28 msmind de ar para agitaclo e um distribuidor ciroular

injetando vapor no ezpaco anlar entre as cestas & a autoglave.

Z44. Bistribuicio de calor para vapor pure, mizturas de vapor o

ar, & dgua quente com sobrepressio

G vapor puro tem gideo reconhecido como o melc de aguecimento
padrio para a esterilizacio de alimentos, com  otima distribuicio

de calor ¢ minimo "tempo de subida’ (PFLUG, 19783

= fatores gque causam um auments da condenmacio do vapor
diminuem o increments global da temperatura dentro da autoclave,
aymentandoe o “tempo Jde subida”. Estez fatores incluem: & Srea
total sswposta pelas embalagens. a temperatura inicial do proeduto,
s wologidade de aguecimentos do alimento, & temperatura da carcaca

da autoclave £ o acimmule do condensadoe na entrada de vapor.



Uma diminuicio na pressio do suprimsnto de vapor, ou um sobre
dimensionamento das tubulagfes de desasracfoe, s¥o  geralmente

acompanhados pelo aumento do "tempo de subida™.

A estabilidade das tLempesraturas, apds o “tempo de subida™,
depende de Lodos ow fatores acima mencionados & também do sistema
controlador de temperaturas. De uma forma geral, os controladores
e medem &  temperatura através de  tubos fechados contendo
mercuric ou &ler, apresentam uma demora de resposta mador gque os
sigtemas utilizando termopares ou  Ltermorresisténcias RTDY  Isto
gera oscilagBes no  controle do fluxo do  wvapor  injetado =,
consegilentements, na pressio. O siztemas com termorresisténciasg
s%o maisx confiavels gue o de termopares, por nfc precisarem de
compensagio da temperatura ambiente & porgue sua resposta nZo muda

caont O UsEG.

O tipo de aliments a mer egterilizado. tem inflhadncia mobre a
demanda de calor ac longe do aguecimento. Para os alimentos gque se
aguecem por convectdo, & mador demanda de calor se produz durants
o5 primeiros minutos de aguscimento. No entanto, a sstabilizacio
de btemperaturas apds o “tempo de subida” ¢ mais rapida do gue paras

oz aliimentos gue e aguecem por condugdo.

SOMERE d{oitade por KIMBALL & HEYLIGER, 19903, determinou gue
a distribuicfe desordenada das embalagens era o meihor método para
promover homogeneidade de temperaturas, durante s essterilizagfo de

latas em vapor puro.

DNVERFERTH J(oitado por KIMBALL & HEYLIGER, 190> avaliou a
eficiéncia da desaeracio nuwma autoclave horizontal, carcregada de
latas com Zgum, através do estudo da distribuicdo de temperaturas
e da anilize da composicic dos gases na tubulacio de desaeraco.
Este autor concluiu gus o awvmento do tempo de subida ndo era
provecade pelo ar remanescente na autoclave, mas  sim pela mé

girculacio do vapor entre az embalagens.

ey



PFLUG (19640 estudou a distribuicBo de temporaturas durante o
“Lampo de subida” numa autoclave vertical, escala piloto,

wtilizande distintes meios de aguecimento a 116 7

C, para o
aguecimento de latas B= BI mm, altura= 111 mm? contendoe Agua ocu
suspensido agquosa d6¢ bentonita B ¥ {(pspl. Todos os processos
iniciaram A temperatura ambiente. O wvapor puro fornecsey o menor
“tempe de subida” seguido da mdstura com $20 X de vapor, Sgua
agquecida com wvapor e mistura com 785 X de wvapor. ¢ aumento da
circulaciEo dasm misturas vaporsar ou da sgua dimdnuiu o “tempo de
zubida”. Fara as misturas wvaporsar, as diferencas de temperatura
durante © “"tempo de subida” foram muito malores gque as medidas
para agua gquente, produzinds diferencas importantes nas “taxas de
squecimenta’” (fh? das latas oconbendo dgua, sem altsrar o Y das

smbalageny com suspensio de bentonits.

PELUG & BORRERO CIRGTD estudaram & dizstribuicEo de
temperaturas numa asutoclave verlical industrial carregasda com 1400
jatas = 21 nm, alturae= 111 ;md contende  EZgus Oz meios  de
prpuecimento  utilizados a 116 "¢ foram: vapor puro, misturas
vapor/sar ou dgua quente com sobrepressic de ar. A reciroulaco das
migturas de vaporsar ou da adgua e o emprago de om distribuidor de
vapor ciroular, permitiu reduzir o "tempo de subida® & aumentar a
homogeneidade das temperaturas na agua, # dogs "Fo' aplicados no

interior das latas,

TUNG  1990> ubilizou bhlocos de nvion para  simular bolsas
esterilizévels contendo alimentos condutivos, processados em
migturas vaporsar a 121 “¢. Poi utilizada uma autoclave vertical
semelthante 32 usada no presente trabalho, porém com um sensor RTD
ne  sistema  de controle. Este pesquisador analisou  apenas  a
distribuicio de temperaturas durante o "btempo de processo”,. apds
atingir 121 “C. A analise dos dados envolveu o calcule da maedia @
desvice pads-ic da temperatura, em cada posicio e intervale de
apiisicgfo de dadom A diferenca midxima entrse az médias {oi de

aproximadamente .8 “q.



ADAMS B HARDT-ENGLIEH (10900 mediram as temperaturas 4o meio
de amquscimento de latas (= 6B mm, altura= 70 mend contersdo 4Lgua,
processadas  numa  autoclave hopizontal Sleriflow (Barriguand,

Francad, O meio de aguecimento foi 4gua sobreagquecida a 124 ©

G,
aspergida mobre as embaiagens. 4 diferenca méxinmae de temperaturas
entre diversas posicBes foi de 2,2 “a para o primeira minuto do
“tempo de processo” e de 1.0 e 0,8 ¢ para os minutos 3 e 3,

regspectivamsente,

PARK =i alifd {19902 esgtudaram a distribuicio de temperaturas
dentro Jde wuma assta ocom potes  plagticos contendo abimentos,
processados & 121 °C e 9 revolucBes por minuto numa auvtoclave
rotativa, Ezxtes autorss delectaram diferencas de 3.5 2.0; 28 =
1. ¢ npos minutos 1 3 85 e 10 do  “tempp de  processo”,
respectivamentke. Fara estes equipamentos o Lempo de subida, medido
pelio terndmetro de merclrico, foi de até 3 min menor gue o Lempo
necessirio para gque todos os  bermopares astigissem 121 ¢ O
sistema de controle de temperastura utilizou wn sensor tipe RID
ingtalado antes do trocador de calor, onde a temperatura da idgua

gircwlante era ajusitada pela injegio de vapor.

A Fl4  exige gue wma Tauvtoridade em esterilizacio de
aiimentos” reslHze eoensajos de disteibuico de calor em {Lodag am
aui,s:rclavé:s para a esterilizagio de aiimentos, arquivando os
resiitados  para consulta oy revisdeo 21 CFR 11340 em JUDGE,
19893,

i
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2.5, Influéncia da quantidade de ar residual dentro das bolsas
esteri liziveis sobre a ragistdncia das embalagens

poOs~processd ¢ sobre a penetracio de calor

BEVERLY ot a«alii 9803 indicaram o volume de gis residual
dentro dag bolsas esteriliriveis como um dos fatores coriticom do

processamento térmico gue devem ser controlados em cada batelada.

LAMFI (19772 citou varias razfes para remover oS gases de
dontro das eambalagens flexiveism: protesBo da integridade da

embalagem, sSeguranca de gue exizte wuma transferédncia de calor

uniforme @ pravisi vel durante © Processo. astabilidade do
aliment.o. facilidade by ¥ deteccEHo de cont.aminacio pop
microoprganismos quo produzom ghs, & facilidade para <

acondicionament.o na embalagem secundaria.

Existem varias formas de extrair o & roziduasl antes do fechoar
as  bolsas, oomoe por sesxemplo: vacuo, jato de vapor, pressio
mecinica, pressic hidrostitica & enchimento & guente (LAMPI,

1977

2.5.4. BExpansio da bolsa durante a smterilizacie

A FDAd o o "United Sictes Deporiment of dgriculiures” incluem
dentro dos fatores oriticos, que devem ser controlados em  cada
batelada de bolsas esterilizéveizm, © pesc Mguide maximo de
anchiment.o & a egpessura maxima de expansio permitida pelo mistema
de confinamenteo 31 CFR 11340, 21 CFR 318303 eom JUDGE, 1989,

Antes de disoutir o fendmenco de expansfio de uma bolsa
esterilizavel durante o termoprocessamento. € necessario definir o

“volume méximo de enchimento™ & o "volume oritico” da embalagem.



0 Tvolums maximo de enchimento” & o maior volume de produto
gque pode mpor enchido =smem observar contaminacXo da solda com o
atimento. Bavido = flaxibilidade daes bolaas asteriliziveis, o
Fuolume ﬂ maximo de enchimento” depende, nfc =258 do material e
dimensles da embalagem, como também da consisténcia do alimento e
tipo de magquina seladora, devendo mer determinade por tentativa e

¢rre para cada caso particular.

O Twolume  oritico” de uma bolza esterilizivel pode ser
definido como o volume da embalagem acima do gual a pressSo
inberna da bolsa comega a ser maior gue a externa, produzinds um
esforgo mecinico das soldas, Este  veolume representa o limite
maxima de expansio sem rizcog de estouro da bolsa e depende nfo ob
do material 2 dimens@es da embalagem, mas também da espessura

maxima de expansio permitida pelo sistema de confinamento.

Em muiteos casps, bolsas preenchidas com o “volume maximo de
enchimento” podem ainda aumentar de volume sem ey solicitadas
mecinicamente., Isto permite a esxpansio dos gases residumisz sem

riscos de estouro, atéd chegar ao “volume ordtico".

BAVES eif alii 124600 determinaram wm  “volume maxime de
enchimento” de T mbL e um “volume coritico” de 1085 a 115 mi., para
bolsas n3o confinadaz de 75 x 100 mm contendo idgua. O mesmc Lipo
de bolsa, com 58 ml. de agua, fol esteprilizada em vapor puro a 100
g sem confinamenta, registrando uma diferenca de pressio, entre o
inteprior da embalagem ¢ o interior da autoclave, de 1 psi (6,89
kPad durante a etapa de sspuecimento o de 23 pei 15,0 kPa)
durante o resfriamento. Para o processe a 121 ¢ em  VAROor puro

grande parte das boelosag estouraram.

RUBINATE 19442 relatou gus o vapor puro poderia sor usado em
bolsas de 14 x 178 mm e 19,1 mm de espessura maxima, oontendo de
328 2 140 g de produto e menos de 10 ml de s residust. Porém, o

mesmy auvlor recomendou a aplicagfo de 3 a 10 psd (21 a 70 kPad de
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pressfc de ar por <ima da pressio de vapor, pares & evitar o

estours dos embalagens.

A atmosfera de gases dentro da bolsa & temperatura e pregsio
ambigntes Te e Po, regspectivamentel, pode =er considerada como
sendo composta soments de ar com um volume dgual a ?WTQ*PQ. Se
egtas bolsas %o agquecidag ram meio a umas temperatura T com uma
aobrepressio Pl. parte da dgua do alimento s evaporarsi aumentando
o wvolume da bolsa Se este volume se mantém  abaixo do  “volume
api ticoe’, a presafo dentro & fora da embasiagem  pode gen

considerada a meama.

Uma wvez atingide o eguilibric com o meio de agquecimente a
preseZo de vapor dentro e fora da embalagem merd igual 4 pressfo
de equilibrdo Mguddosvapor a Ti {F’vupn}, enquantoe gque a pressio

parcial do ar geria igual a P1 - Pvc;.pm.

Considerands o vapar & o ar come gases ideais, o volume tobal
destes gases (Vtot__ri’pi) dentro da embalagem pode ser caloulado
pala Bg @21 dada por YAMANG & HKOMATEU 4108053 Estes autoraes
definiram também o "fator de expansiEo” {FEY como o ntimero de vezes
que o wvolume dog gases residuais suments oo passsy doeg condicBes
ambiontais atéd as condicBes de procesgoe (Ti, P13, Eqg 3223 Asgim,
por exemplo, um FE = 4 gignifica gque o volume dos gases na bolsa

(vapor de agua *+ ard nas condigles de processo ¢ gquatro vezZes o

vaolume inicial de ar

Peo . Var . LTt 4+ 27V3.15>
Viol = To.Fe €213

Ti,P4
(To + Z78.15> . (P1 = Pvap_ >

133
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Viol o
FE = - C220

To,Bo

Purante a egterilizacio de bolsas contendo alimentos. o idead
seria muadar & pressfo na autoclave de forma a acompanhar as
mudancas  de  preseio dentro das embalagens. Igtoe svitaria a
expansio dos gases residuaisy  mantendo o volume da  boloa
praticamente inalterado (FE= 13, FISNER 19892 descreveu o
funcicnamento de um aspavelbo que mede a expansio das embalagens
flexivels durante o Lratamento térmico. Este eguipamente pode ser
acoplado a um sistema de controle gque permite o ajuste da pressio
durante a ssterilizacio, svitande a deformacio ou  estouro doas

embalagens,

A =mobrepressic (P11} necessaria para obbter um FE = 1 numa
boelsa a "T1" pode ser caloulada astraves da Eg (233, considerando

o gases dentro da bolma como gases ideais:

Po . (T2 %+ 2720

FES = + P"“?H L3
i Po + 273> . 1

YAMARG {citado por WEINTRAUB, 1PBO) relatou gue uma pressio
parcial de ar de I a 4 psi abs @1 a Z8 kPa abs3 fol reguerida
para proteger a integridade de bolsas de 168 x 200 mm, contendo

280 ml de alimento e BO wml de ar.



Quando empregadas misturas vaporsar, & concentvacio de vapor

(% Vapd necessiria para obter um FE = 1 em bolsas a T1 &
Pvap_ . 100
% Vap = {24)
_ o .<T1 + 273> '
Pvagp +
Ti

(T + 2735 . %

Urilizando a Ego (24 YAMANO & KOMATSU (969> determinaram
regifes permiseivels de trabalho (FE= 1 - 43 representadas awm
graficos de ¥ de vapor versus pressfo, para a 2 faina  de

temperaturas de 105 a 120 "¢

WHITAKER ({19712 baseado nos mssmos principios gue YAMANO &
KOMATSY (R69) apresentou squacBes para o ciloulo da sobrepressfo
gue  dncluem tambdm a expansEc do alimento ¢ alguns atorse de
seguranca. A partir deste trabalho foi deduzida a Eg 28> para
cazlevalar o Tvolume  maxime de @y permissivel para  manier a
integridade das bolsas" (VMAP? nas condigBez P1 & T1 como funcBo
de - fator de expansdo, do  “wvelume opiticce” (VWD & wvolume do

alimento a Ti.

VG -~ m . ¢ 4 o8
m

i alien

YMAP® ) 26>
FE

KT,



28.2. Influéncia da guantidade de ar residual sobre a integridade

dag belsas esteriliziéveis pds ~ preocesso

Durante a eslerilizagioc de bolzas contende alimentes, a
expansic termica dos sdlidom, liguidos e. particularmente, dos
gases residuais pode produzir esforcos sobre as termo-soldagens
conduzinde & uma Jdiminuicdoc da =sua resizbdncia mecanica e

compromantende a hermeticidade,

A FD4 (FDA, 1981) apresentou o seguintes oritériom minimos
para gue uma solda de uma bolsa esterilizada seja conziderada de
“alto desemponho’:

i. Verificag3o da ogorréncia de fusiSo entre as camadas internas

da embalagem.

Z. Rezigtdnoia & pressio interna swupericor a 20 pmi (138 kPad
durante 30 seg, mantendo & bolsa confinada & 18 mm  de

oEpegSUra maxima .

3. Remigitdncia da  termossocldagem & tragcfieo muperiocr a

5.436 kefs 28 mm (83.3 N/ 28 mmd .

4, Aspecto visual sem  irregularidades visiveis importantes.

A seorrénciz de fusio & imprescindivel para oblor uma selagem
hermstica. Quando uma solda com fus3do ¢ Lracionadas wverifica-se =a
gquebra ou deslaminacic do films internc ¢ nunca dove ogorrer a

separacio daz duas faces da embalagem.

O ensaic de registéncia a pressio interna ¢ uma boa indicagdo
da resigténcia da embalagem ac manuseio & 2 trangporte.  Sua
principal vantagem & que avalla as soldas de uma forma global,

detectando o ponto mais frace.
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A determinacio da resisténcia & tracie das termossoldagens
permite ajustar as condicBes de selagem e comparar distintas
teonicas ¢  eguipamentos entre =i, Como :ést.e ensalo  avalia a
resisténcia num segmento e n¥o no comprimento tLotal da solda,
sempre e deve realizar paralelamente snsaios de resisténcia A

pressio interna.

A avaliacio do aspecto visual das =eoldas ¢ uvuma téonica nZo
deztrutiva na qual se observam  dobras, rugas, irrepgularidades
superticiais, belhas ¢ particulas oclusas na 4drea de selagem. A
FD4  CFD4A, 19813 p  BARANTOPOULOS o aley 10983 apresontaraun
critérios  para adeitagfo ou rejeiclic das soldas  dependendo da

gravidads do deleito observado.

Em relagio a influéncia do  tratamentn térmico socbre a
resistdnoia 9 bolnas  ewberiliziveis vardos autoreos (LAMPI od
alis, 1974, ORTIZ, 1986, ORKTIZ & LEITED, 1988 wém observado =m
goral W dimdrasicEo da resisténcia s soldas £ e =

sgtepilizacio.

A presenga de contaminagfo na regifo de solda pode scasionar
uma  grande diminuicZo na resigténcia mecidndca (SCHULZ & MANSUR,
1969 A ?r&tiaa de realizar © snchimento a gquente faz com qgus a
regifo de solda  =seja freglentemente contaminada  ocom  agua
condensada, © que diminul sua resisténcia. A4 selagem sob  vicuo
pode  também conduzir A contaminagio da solda por particulas de
aliimento. SARANTOPGULOS et wlii UI9E65 avaliaram & remisténcia de
soldas  contaminadas atravées da aplicacifo de critérios da D4,
obtende melhores resultados para as soldas por “impulso elétrico”
do gue para as soldas realizadas por “bharra adquecida”. Esxtes
pesquisadores obZervaram também uma diminuicZo da resisténcia das

imt

soldas apdy a esterilizacio.



Nio foram encontrados na literatura disponivel, estudos da
irfhudrasia do volume de ar residual sobre a regsisténcia & press%o

interna nas bolsas esterilizévels para alimentos.

Nos regulamentos sgtipulados pela FDR4 ou pels “lnited Siates
bepgriment of dAgricultuwre™ publicados no "Code of Federal
Fegulations™, nio bhi sxigdncia do  contrele do  velume de  ar

regidus]l dentpo de bolsas esterilizidveols.

2588 Infludtncia da guantidade de sy residual zobre a penstracio

de calor em bolsas egterilizéiveis

Além de poder provocar estourc, o gases residuals contidos
nas bolsas trazem preccupacio. pelgs & sua expans@o faz com gqus a
transferdncia Jde ocalor ndo possa ey previgta nem medida com

precisdo.

A& influgéncia negativa da guantidade de gas regiduasl sobre o
panetracio de calor fol detectads em latas antes doe surgimento das
bolsas esterilizaveis, EVANS & BOARD (19842  determinaram  um
deslocamento do ponto de aguedimento mais lento Moentro térmico”l
de lataz metilicas ocom alimentos condutivos, como consediiadncia do

aumento do "espaco livee"” no topo da embalagem.

BERRY & KOHNHORST 18833, trabalhandoc com boloas com 2400 g
de sopa creme de aipo ¢ 35 mm de espessura maxima, observaram wm
aumente no "MHRY de 3358 para 578 min guando o wvolume de  ax
regidual pagscu de O para 2DB0 ml., durante o aguecimento & 121 R

am dgua com sobrapressEo a 20 psi (AVB kPal

WIENTRAUB et olii (989 estudaram s penetracio de calor em
bolsas de 160 x 230 mm contendo blocos de Taflon (21 % 111 w180
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m & 10 mbl de Agua. As bolsas com atdé B30 mi. de sy vesddaal nSo
mostraram alteracBes no "B, gquando aplicadas pressles parcials
de apr maicres de’ 11 psil abs. (BO kKPa abs? acima da pressio do
vapor. Para bolsas contendo somente § mbL de ar regidual, o emprego
de press@es parviais de ar menores de & pei abs. 40 kPa abe.),
afetou significativanente o "fH" O mesmos aulores salientaram a
necessidade de regulamentos pefarentes as guantidades maximas Jde
ar residual para evitar estouros ¢ alterac@es na penetragfo de
valor  de  bolzas, Bstes autoress pelatarem  taebdm gque o volume
maxime de ar residual de 10 mb, sugeride por TSUTSUMI (oitado por
WIENTRAUR =@ «alii. 192992 para bolsas do  tamanhe similar  as

utilizadas no presente trabalho, ¢ dificil de se obler na pritica.

A



3. MATERIAL E METODOS

Para cumprir os objetivos descritos na int.rnduggof foram

realizadas as seguintes atividades:

f. Modificagdo do sistema de processamento térmice para a
esterilizagfo de alimentos, ingtalade na “Faculdads de Engenharia
gZe Alimentos CFEA2 da "Uriduversidade Esiaducl de  Campirnas™
CEINICAMP 2,

2. Enzagios de distribuiciZe de calor dentroe da autoclave
modificada, utilizando distintos melos de aguecimento.

2. Engaios de penstragio de calor 2m blocos sinmuladores
uhilizando os melos de aguecimentc com melhores distribuicBes de
caloa.

1Ensaios de desempenhs do materdial de embalagem de bolsas
enteridizdveis contendo uma suspensic aguona de bentonita 10 %
{(prpd & distintas guantidades de ar residual, antes e depois de um
tratamento térmico de 18 min a 121 °C numa mistura com 90 % de
vaper & 10 % de ar.

3. Enmaios de penstracio de galor em bolsas esteriliziveis
contends uma suspensic agquosa de bentonita 10 % {(prpd e distintas
quantidades de ar residual, durante wum tratamentoe tépmico como

indicado no item ant.erior.

3.1, Modificacko do mistema de proaceszamento térmico

3.4.1. Bercricio das instalacPes originais

0 wistema original constou de quatro componentes principais:
autociave wvertdcal, conjunto de wvialvulas pneumdticas, controladorn
- registrador de pressiic e temperatura, e painel de programagio
{Fig.12. Egte sigtoma amté instaladc na planta piloto cha
“Faculdads de Engerhoria de Alimenios da Universidade Estoadusxl dJde
Camgiras"™. Az carasateri atioses de aquipamento ariginasd =% e

descritas a seghuir.



3444, Autoclave vertical

Foi utilizada uma autoclave wvertical marca Dixie (Dixie Lee
Meilal Products Inc., EUA2, construida com chapa de aco cavbono de

T mm de espessura ¢ volume de aproximadamente 300 litros.

O eguipamento original permitia a esterilizacio comercial de
alimentos contides em latse ou frascos de vidro, utilizando vapor

pure ou sgua quente com sobrepressio de ar, respectivaments.

Ho interior podia ser colocads um cesto. de 848 om de altura
e 58 om de didmetro, para a contengio das embalagens durante o

PYOOaRE0,

@ waper podia ser injetado pelo fundo atravées  de um
distribuidor tubular @W= 172 pold em forma de orum. A Gpua pavs
resfriamento entrava por trds lugares diferentes @ uma peloe fundo
(= 172 pol> 2 as outras duas pela parte superior da carcaca (O
278 pold Na metade da altura da autoaclave exdstia wn ndoeho com um
sangrador & um termometro de merclirio em vidro, com escala de 170
& 290 F 77 - 132

o>

G . No topo, além das entradas de agua
mencionada acima, existia uwma entrada de ar  comprimido para
forneaer sobrepressfico (= 378 pold 2 tambdn uma satda  de

desaeracio (0= 34 pold.

Uma tampa com oito borboletas de ajuste manual permitia o
fechaments herméticos da autoclave. Esta tampa possula: wma viivala
de segurancas, um gangrador, um dispositive de =malda dos fios de

taepmopares & um mandémelro com escada de 0 a 60 pei (D - 420 kPad
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2.4.4.2. Conjunto de vilvalas pneumsticas

O ponjunto de vilvalas pneumaticas estava constituido por um
total de @ valvulas gque receblam =inais do painel de programacio
oy do controlador de pressEo e Lemperaturas. Estes sinais eram
transmitidos através de tubulag@es de latfo W = 38 pold,
sontendo ar comprimido com pressZc varisdvel desde O a 15 p=si G a

1034 kPa)

Az wvilvalas 1 a 5 Figurs 13 eoram do tipo “Lin-E-aAlyx Control
Valve” (Tavior Instruments Lid.. BUA> & as wvalvalas 6 a ¢ ndo
posui am nenhuma denominacio ou maraa As fungdes » caracteristicas

de cada uma destas valvulas estd¥o indicadas na Tabela f.

A abertura da valvala {95 permitisa injetar vazlies de ar

nan controladas na linha de vapor,

Vardas valvulas funcionavam em conjunto: guando a valvula (23
de enitrada de Agua =2ra aberta, fechavam-ge automaticaments o
sangrador (73 & o dreno (B, para evitar a perda da agua Se a
vaivula de ar para sobrepressfo (82 era absria o desasrador O2
gra Fechado automaticamente, para evitar uma gueda de pressdo

indese jada,



Tabala 1: Doscricio do conjuntico de vilvulas pneumiticas.
VAL FUNGZO TIPO i B MARCA
YULA (poll

i Dreno AbrasFecha F P Taylor
2 Entrada Agua AbresFacha B 34 Taylor
3 Pesaseracio Abre-Fecha A B4 Taylor
4 Entrada Vapor Proporcional F 172 Taylor
5 Ar Comprimido FProporcional A 3-8 Tayior
Sobre-Pressio
6 Ar Comprimido Abre/Facha F 3-8 oM
Agitagfo
7%t Sangrador do AbresFecha A 3.8 SM
Termdmetyro
8*1 Preno Conden_ Abres-Fecha A 38 5M
mado Linha Ar
9 Ar Comprimido Abres/Fecha F 38 oM
AgitagHio
#4 1ostas vAalvulag podian tamdém ser operadas manualmente.

SM:sem aarcd,

A raberia = 100 % aberigo.

F fechada

li

100 W Fechadao,

L

O a 8 Pl (0 o 103.4 RPas.




3.1.1.3. Controlador o registrador de pressio e temperatura do

sistema de processamento térmico

A temperatura e a pressio eram programadas, controladas o

registradas em forma independente num apareclho "Taylor Fullscope
Controller” CMod. 250 R, Tavlor Instruments, EUAD. Este
equipamento possuia uma carta circular de papel com escalas de 100

a 260 °F (38 - 127 C) e 0 a 30 psi 0O - 207 kPad e sensibilidade

de resposta ajustavel.

Para cada variivel a pProgramacdo era feita atraves de um
ponteiro ou ‘“set point", fixo sobre o valor desejado na escala
circular e o valor obhservado era impresso versus tempo pPoOr penas

"méveis' sobre a mesma escala,

O sistema de controle estava constituidode duas partes: um

dispositivo de medida ¢ um outro de controle propriamente dito.

O  dispositivo de medida da temperatura possuia um t.ubo
fechado contendo &ter. Num extremo do tubo existia um bulbo sensor
instalado no funde da autoclave ¢ no ocutro um "tubo de Bourdon" de
lat3o. O aumento da temperatura produzia um aumento da press¥c no
tubo e 'a expansio do “tubo de Bourdon'. Esta expansio era
interpretada por um sistema analégico que imprimia uma curva sobre

a escala de temperatura na carta de papel.

A expansZo do “tubo de Bourdon" era também transmitida ao
dispositivoe de controle. Este dispositivo possuia um diafragma que
regulava a press3o de ar aplicada sobre a valvula de entrada do
vapor <4). O efeito final era a abertura da valvula de entrada de
vapor (4> em forma proporcional ac desvio de temperatura com

relacio ao "set point'.

O sensor de pressio estava constituido por um tubo de latZo.

que conectava o nicho do termémetro de Mercuric a um "tubo de

£0



Bourdon'” de ago inoxidivel Egte tubo estava acoplade & um
dispogitive de registro analdgicoe & um oultro de controele com
rasposta \praparaio:}al, semeslhantes aos detalhados acima. Quando a
pressio estava abaixe do Yget point” era acionada a valvula de
entrada de ar para schrepressio &) ¢ guando a pressic estava

acima doe "set pointl” sra aclonada a vialvula de desaeracio 3D,

3.4.4.4, Painel de programacio

Um padnel "Tavior Digiital Zei Programer™ {(Taylor Ingtrumenig,

EUAD permitia a programagfo das seguintes etapas de processo:

Entrada de vapor.

Entrada de ar para sobrepresmsio.
Entrada de Agua para resfriamento.
Dreno de sgua de resfriamanto.

Fechamento da valwvuia de désaerar;ga.

I

Entrada de ar para agitaclc (Vaz8o n¥o controladad.

0 tempo de programagio para cada etapa podia variar entre 0,3
e 999 min Oz comandos para as vilvalas eram transmitidas
pneumaticamente. Os de entrada de vapor ¢ de ar para sobrepressio
eram enviadom ac controlador e registrador Tavlor, 0= restantes

eram enviados para as correspondente vilvulas AbresFecha.

2.14.2. Desuricio das modificacfBes realizadas

As  modificacBes realizadas se logalizaram na Hnha de
suprimentoe de ar e na carcaga da autoclave onde foram instalados
um indicador de nivel da dgua e uma tubulacio para desaeracio
marnual Figura 2. Para permitir o confinamento horizontal das
embalagens foi construide um conjunt.o de prateleiras circulares

{Figuras 3 & 4.
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3424, ModificagBes na linhas de suprimento de ar

As modificacfes na linha de suprimento de ar permitiram a
injecic de wvazBes conbroladas de ar na tubulacXo de vapor, antes

do seu ingresso na autoclave.

Ra entrada do ar comprimido fol instalado um separador de
adgua condensada @ um redulor de pressiico de até 120 psi (828 kPad.

A partir deste ponto, divergiram 3 tubulacBes :

1. A primeira passando com atd 120 psi (828 kPad pela valvula
posumitica de sobrepressio B) e demcarregando o ar no topo da

autoclave.

4. A segunda, descendo e atravessande um redutor de atd 40
psi €280 kPad e um rotimetroe marca VEE MHLW (Mod. PG 08, VEB HMNLW
Prufgerate-Werk Medirgen Silz Freittal., RDAZ, injetando guantidades
de ar na linha de vapor através de uma conexfo em forma de T a
45 .

3. E a dltima, subindo ¢ pagssande por um redutor de até 20
paei €40  kPad. ¢ qual fornece ar ac controlador de prossfoc =

temperatura . @ pabva o painel de programaciio.

Um conjunto de valvulas manuais (10 e 11, Fig. 25, permitiw

1. Unir as descargas do rotémetro ¢ da valvula para
sobrepressdo (B permitindo uma répida compensagio de poogivels
quedas na pressic durante processos com misturas de vaporsar
{vilvula 10 fechada o 11 abertald,

2. Injetar o ar que gsaia do rotimetro na tubulacXo de vapor o

injetar o0 a&sr para schrepressio parsa zacima do nivel dfadgua na

]
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avtoclave, durante O RrOCasSos £ aAgua guente Eotud )

gobrepressZo. (Vialvula 10 aberta ¢ 11 fechadad.

24.2.2. Ingstalacio do indicador de nivel de Yliguido o do

desaeraeador manaal

Para facilitar a 2 visuvalizacio do nivel 0 ) 1 gaido, fol
instalado um tubo de vidro de £ = 168 mm o 60 am de comprimento,
puwna dag laterads da actoclave., isto permitiu controlar o  volume

do lquide dentro desta. asbrindoe ou fechando o dreno manual

No topo da autoclave fol colocado um tubo de @ = 1 pol para
desacracio manual.  EBEste ol apenas utilizado para misturas
vaporsar  para auxiliar o desasrador j4 existente, comandado pela

valvula preeumatica (30,

2422 Constirucio das prateleiras de suporte para as bolsas

Foram montadas 10 prateleiras com 20 discos de chapa de aco
inm{idéw&i perfurada Og digoos forem feitos de chapa de 1,2 mm de
LEpSREUra. com S00 mm de diZmetro axterno e furos de 1858 mm de
didmetro, A Area Hvre correspondente acs fures fol de V5 02,

permitindo a passagem do fluido aguecedor.

Em caxiz prateleira foram colocadas trés embalagens de 9§ x 7
pol (27 x2 78 mm? e 20 wim de egpessura masima. Cada prateleira
foi construlda com 2 discos colocadoes & 20 mm de distinciza entre
i, utilizandce wseparadores = pamafuéos metialicos, Oz S EIPR RGOS
regervados para  as  embalagens  formaram  Angulos de 120°  nas
disposicBes "AY., B & "C" sobre azx prateleiras impaves (Fig.

243 ou DT, VE® 2 P mobre as prateleiras pares (Fig. 3k,

th
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As 10 prateleiras foram empilhadas uma em cima das outras
sobre um suporte de fixacZo, deixando 20 mm de separacio entre
cada uma delas para favorecer a circulagZo do meio de agquecimento.
Na Figura 4 ¢ apresentado o conjunto das prateleiras, numeradas de
1 a 10 de baixo para cima. Este conjunto foi colocado no cesto
dentro da autoclave, ficando 75 mm acima do distribuidor de wvapor.

Figura 3.a.: Prateleira impar.

EE,



Figura 3.b.: Prateleira par.



Figura 4: Conjunto de prateleiras de suporte.
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2.2, Congtrucio dos blocos simuladores

Para simuar bolsas esteriliziveis contendo alimentos
condutivoes foram consteulidos blocos de nvion~6. Este material foi
empregadoe por TUNG e! alit (19890 por ter propriedades termicas
semelhantes A da mud teos alimentos @ poP permitins Siia

reutilizacio.

Om  biocog foram dimensionados de forma & obter 2 mesmas
lasrgura ¢ comprimento gue o8 medidos no intericr dows bolosswsm, 3110 &

150 rum. respectivamente.

A espessura destes simudadores I'col de 1T pm BEgta sespessura
foli seledonada para oblter curwvag de penetracio de calor similares
As  esperadas com as  bolsas contendo 160 g de s=zuspenslo  de

bentonita 10 3 {pspl.

2.3, Meios do agueacimento ubtilizadows

Os  medios  de  agquecimento  ugtilizados  durante as  ddistintas
etapas deste trabalhe Foram: vapor puro. nidsturas de vaporsar com
7O g 90 XN de vapor g Sgua gquente com uma sobrepressiEo de ar igual

a das misturas vaporsar,

Cada melo de agquecimento foi testado a 105; 118 = 121 “e. A
Tabela 2 resuse as condicdes de tempsratura o presefo de ocada

axperimento.

Ag misturas de vaporsar foram testadas & V0 e 20 X de vapor.
A wazfo total da mistura injetada na autoclave foi de 4 sofm

£5,13 “ms mind.

iy
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Para agua gquente com mobre~prassifico de ar foram utilizadas as

mesmas condicBes de presgsfo s temperatura que para as misturag

vaporsar, injetando uma vazlo de ar para agitagSe de 6§ safm Q47

mo/ min). Os experimentos utilizando uma sobrepressio equivalente

4 de uma mistura com 90 2% de vapor foram chamados: processos de

“Baixva Sobrepregssio” e agquelss com pressfio equivalente a uma

migtura com VO X doe vapor como! processos de YAlba Sobreproosziio,

Tabela 2. Condig@es de pressic e temperaturas durante o
processamento com vapor puro, misturas vapor/an

e igua gquente com sobrepressic de ar.

TEMPE MEIQ DE AQUECIMERNTO
RATU
RA YAPOR YAPOR . VAPOR AGUA ‘2 AGUA
100 22 Q0 % 70 2% BAI XA =P ALTA 5P
'O o PRESS X0 MANOMETRICA (kPad
168 20 a3 71 38 il
1413 87 TE 125 78 128
1214 104 126 101 126 i21
#3: VazEo total de mistura = 40 scfm {(f.13 momind .
#2: Vasio de ar poara agitacSo = & scfm (0,17 n? mind.

z2.4. Programacfo dos processos térmicos

Todos os processamentos térmices  foram  indciadozs  com

asutoclave a temperatura ambiente ¢ desenvolvidos sm Lrés etapas:

=



1. "Tempo de gubida", medido a partir do infcio da entrada de
vapor até gque todos o termopares noe melo de  aguecimento
indicassem uma temperatura igusl ou mador gue & “temperatura

programada”™ de esterilizacio,

2."Tempo de processo™, & temperatura programada Gretengod,
medide desde o fim do "tempo de subida” até o inlcie do

rastfrizmento,

3. "Restfriamento” atée gue todos os termopares indicassem uma

temperatura igual ou menor de 40 °c.

Todaz a= etapas de processo foram programadas no  painel

“Tayleor Digital et Progroaweer™.

A "temperatura de processe” e “pressfo de processoY foram
programadas no controlador "Tavior Fulscope Controller”. Para cada
meio de  agquecimento € {temperatura  foram realizados estudos
preliminares para determinar o ajuste da sensibilidade de respogta
doe  aontroladeor, de forma a obter a mixima esstabilidade posmgivel

durante o aguecimento.

Na descric¥c dos processos a aboertura das valvulas ¢ indicada
aome  Taberta™ ou  "fechada", o gue mignifica  respactivamentes,
gompletamente aberta ou completamente echada, salve indicacdo em

contrieic, Vide Fig. 2 pars melhor fdentificacio de cada
valvalad,

A programacio das ablapas de  procoesmo para cdada meioc de

aguecimento & detalhada a seguir,



3.4.4. Programacic para vapor puro

1° Etapa. Desasracio (7 min?

Todas as valvulas de saida foram asbertas: o desaerador
preumatico (349 peld, o sangradores e o drenc manual 25 %
abertod, comoe estabslecido pele regulamento 21 CFR 21440 da IDA4
CIUBGE, 19892 O degaerador manuad 1 pold foi fechado para svitar

wna queda da pressio muito grands.

2° Etapa. "Tempo de processo'’” (15 min)

Aplicadoe apds  atingir a “temperatura programada”. com os
desasradores manual & pneumitice fechados. Foram abertos apenas o=

sangradores ¢ o drenc manual K 10 X% abertod.

3° Etapa. Regfriamento

Reaﬁz&do & pressEo atmosférica {desaerador pnedmatico
abertod. A entrada de Agua fria foi aberta até o fim  do
resfriamento. Quando o nivel da Adgus atingiv 10 om  acima  do
sonjunte de prateleiras, fol aberte o drenc manual, mantendo-se
congtante a alture da jgua. O regfriamento foi finalizado guando
todos o8 termopares indicaram uma temperatuwra igual ou menor gue
40

o

C.

b
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3.4.2. Programacio para misturas de vapor e ar

L

1~ Etapa. Pré-agquecimento com vapor puro

Realizado com wvapor pure durante 2 min. As seguintes valvulas
de salda desaerador pneumitico, sangradores e dreno manual ({ 28
%> foram abertas. Apenas o desasrador manual foi fechado para

evitar queda da pressio,

2° Etapa. Aquecimentoe com sobrepressfo de ar, “tempo

de processoe” (I8 mind

A girculagcZo das misturas vaporcsar fol realizada com injecXo
de vazies de ar na linha de vapor, de 4 scfm (O,113 m°/ mindy e de
12 scfm (0,340 m /mind para as misturas com 90 ¢ V0 ¥ de wvapor .,

yampactivamenta,

O gontrole automatico da pressio fol programado para atuar na
valvula de entrada de ar ocomprimido, auxiliando o rotimastro
perante uma seventual queda de presalc. O desaerador pneumitice foi
faohado durante todo o agquecimento controlando-se a  pressio
através do desaerador manual. O sangradores foram abertos e o

deosnoe manual permaneceu < 10 % aberto.

0 “tempo de processo” fol de 18 min  apds atingir a

“Lampeoratura programada’.

3° Etapa. Resfriamento

Foi wutilizada a mesma pressic =« vazdoe de ar gque no

&z



agquacimento. Durante os enzsaios de distribuiclc de calor a
mobrepressfo fol mantida atd® o fim do resfriamento. Para os testes
de penstragio da calor em blocos simuladores ou bolzas
esterilizdveis, a sobrepressiio fol inteorrompida, guando o mou

centro geométrico atingiu 90 ¢ 985 “C, respectivamente.

As operagles restantes foram similares ac processo em vapor
puro. 0 resfriamento fol terminade gquande todos o tormopares

indicaram uma temperatura menor ou igual gque 40 °C,

34.3. Programagio para dgua gquente com sobrepressio de ar

i° Etapa. Enchimento da autoclave

A autoclave ol enchida com agua 4 temperatura ambiente

abs 10 om acima do conjunto de prateleiras,

2° Etapa. Agquecimento sem sobrepressio de ar

[~
O, com o

Foi injetado wvapor na agua até atingir 90
dosaerador pnasumatice aberto {(presafic atmosféricad. Para diminuir
& puide e vibraglio provocadoz pela condensacio das bolhas de vapor
em contacto com dgua fria foram injetados 6 safm {047 m> mind de

ar junto aoc vapor.

3 Etapa. Aquecimentce com sobrepressio de ar, tempo

processse (15 mind

Uma vez atingido 90 "¢ foi aplicadeo a sobrepressiio de ar por
cima do nivel de dgua. O controle automatico da press&‘c; atuou com

z abertura da vilvula pneumdtica de entrada de ar ou do desmaerador

82



popumitico, manterndo a2 preossio noe valor programadoe. A vazio de ar
. . . . ) . 3

para agitacdio foi de 6 scfm 0,17 m mind. O sangrador no nicho do

termémetro foi fechado a fim de me evitar o vazamento de iLgua.) O

sangrador na tampa da autoclave ol mantido aberto.

0 "tempo de processo” foi de 18 min apds ter atingido a

"temperatura programada’”.
o <
4" Etapa. Resiviamento

0 regiviamento fol realizado atéd atingir temperatura igual ou
mener que 40 “C em todos os pontos de medida A pressio ¢ vazio de
ar para agitacfo ol a mesma ulilizada para o aguecimento. Durante
o snssiog de distribuicie de calor, & sobrepremsio ol mantida
ate o fim do resfeiamento. J& durante o ensalog de panetracZo de
galoy em  blogos simudadores, @ sobrepressfc fod sugspensa &o  se

atingizr %0 ¢ ne centro dos blocos.

O nivel da agua fol sempre mantide 10 om acima de conjunto de
prateleiras, mantendo absrtas a entrada de sgua fria ¢ a smalda da

sdeua quente pelo drenc manusd e pneumatico.

2.5, Agquisicio dos dados de tempo e temperatura

Em todos os ensaios as temperaturas foram medidas utilizando
tormopares tipe “TY de cwobre & consiantan protegidoes por agulhag
de aco inoxidavel (COML, Ecklwwd Custom Thermocouplss, BUAS. A
janta sensiliva de acada termopar manteve contacto elstrice com a
sgutha de ago  inoxidavel Isto facilitow o atervamento, realizade
gquando  necesSsario, atraves da conexdc de um  fio de  gobre na

superficie externa da agulha.

Os termopares foram lgados a fics de extens@o de cobre e

iy



congtantan de = O0,B0 wmm J(Honewwell JTrnc., EUAY por meic de
conectorss  tipoe G100 (Fockilund Custom Thermocouples, EBUAD2, 4s
aonextaes foram vedadas com fita de "Teflon” wigando ovitar o
entrada de Jgua Os fiog de extensio da salida da autcoclave Toram

wonectadas a0 aparelho de aquigicfoe de dados.

Durante of ensaios de distribuiclo de calor e de penstragio
de calor em  blocos, o dados foram adguiridos por meio de um
indicador digital de temperaturas de 12 canmds marca Jonhis  (Hod
ICE-10, Jonhis Insdt, Med, Lidu, Brasil> A temperatura de cada
termopar foi lida & registrada manualmente a cada wiclo de o4
segundos, Para o8 snsaios de penetracio de calor nazs bolsas, as
Lemperaturas foram adguiridas utilizandc uma unidade de agulsicZo
de dadom Doric 246 4 {(Beckman Ind. . EUAZ, a gual imprimia oz dados
de tempo & temperatura para cada canal em cada intervale de 30

e g urlos.

Aantes de cada experimento, foi calibrado o conjunto “termopar
- fio de extensio - aparelho maedidor de temperaturas" em ar a
temperatura ambisnie @ sob atmozfers de vapor puro a 108:; 418 o

iz1 T

Come padrio fol utilizado um termopar flexivel construido com
fio de Cobre e constantan de = 0,008 poel 04279 mm, Onsge
Erginesring, EUAD previamente calibrado em banho de olec  (Mod
16~AB~3, Precigion Scientific, L5A Co., EUAD contra termdOmetros
padrZo (lncotherm Termdmsires Lida. . Brasild segundo o método ASTM

E 220-88 {ASTM, 10872,

05 termopares foram fixados  sobre um  “digpositive  de
calibracZo” construide com o corpo de uma lata de O= 24 mm o
altura= 114 mm, com fures de @ = 14 mm {Figura ) As  juntas
sengitivas dos btesmmopares ficaram ao longs do eiwoe longitudinal do
dispositivo., Este feoi fixado ne cesto da avtoclave com seu  sixoe

fongituwdnal no  ralo  gue  pamza pelo nlchoe de termdmaetyo de



mercurio. Estudos preliminares realizados com termopares flexi veis
confirmaram a homogeneidade de temperaturas dentro do "dispositivo

de calibracZo' instalado na forma deserita acima.

As retas de calibracZo para cada termopar foram calculadas
por meio de um programa escrito em linguagem GW-Basic (Ver Anexo
de Programas) instalado no computador FPC-XT (Nexus 2600, Scopus

%74, Brasil).

Figura 5: Dispositivo de calibracio de termopares em vapor puro.



3.8, Ensaios de distribaicic de calor na avtoclave wmodificada

O objetive dozs enmaiog de distribuicBe de oalor foi avaliar
e e modificacBes realizadas N autoclave PrOmoOvVeram F-Y
homogeneidade de temperaturas no conjunto de prateleiras para os
seguintes melios de agquecimento: vapor pursa, ndsturas vaporsar e

sagua com sobrepressio de ar.

O ensados Toram reaslizados & 105 118 ¢ 121 " sob o
condicBes de proocssse £ de programacfo degscrditazs nog ltens 3.3 e

.4

O conjunto de pratelsiras fol preenchide na sua capacidade

mixima com 30 blocos simuladoroes:,

Um total de 10 termopares foi diztribuido dentro do conjunto
de 18 prateleiras (1 por cada nivel? noes sspagos livees de 20 mm
deixnados para permitir a circulagic 4o fhaddo de  aguecimsnto. A
junta sensitiva de cada termopar fol Ingtalada 10 mm acima de cada
prateleira com blocos, sobre o eixo vertical que passa pels centro
geometrico de um dos 3 blocos confinados nesse nivel, A fim de
evitar o contato doz termopares aom a3 pratelesiras, caida Lermopar
foi imeridc} num rolha de borracha de @ = 20 mm, colocada a S50 wmum
da junta senwitiva do termopar. 0Oz termopares foram fixadoz em
pogicfies pré-estabelecidas  por meio de  barbante, sem realizar

aterramento (Figura 3.

A posicio das juntas sengitivas dog termopares fol na forma
de espiral ascendente s sentide anti~horé&rice dentro do conjunto
de prateleiras (Figura 720 Este sgpival comecos na  prateleira
infericr, 1 mm acima d4do  blooo YA, &  terminony na  pratelsina
superior 10 mm acima doe bloco Y. no ponto mals distante da salds

‘de desasracio pneumiatica (Tabela 32,



Figura 6: InstalacZo de um termopar sobre uma prateleira para os

calor.

ensaios de distribuicZo de

ar
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Figura 7 Posicio dos termopares dur-ante o8 ensaios de
digtribuicio de calor., Termopares 1 -« (0 no meio de

ayuecimento.



Tabela 3: Pemsigio dos blocos sobre om guais foram
colocados os termopares durante o8

ensalos d4de distribuicio de calor.

K° DO PRATELEIRA POSICAC
TERMOPAR BLOGO

!‘Ai‘
(!BRI
QIC iy
5!?!!
t‘B [£]
"E 5
’{AG‘
tlD (3]
Q!G L1}
!lF!C

OOV N
LRI ThGle

i
e

2.6.4. Tratamento dos dados experimentais dog engsaios de

distribulclio de calor

Oz dadoes de tempo e temperatura adquiridos foram transferidos
para arquives e processades por melo de um pacote de programas em
linguagem OW -~ Basic ver anexoe de programaz) instalado num

computador PO-XT (Mexus 2600, Scopus 54, Brawmilo.

O resultado final fol plotedo em griaficos pars o asgpuescimoento
& resfrismentc com as temperaturas maximas o minimas versus tempo
(ver Figuras 15 a 29 e 36 a B0OX) Os numeros representados acima
destas curvas indicam as pomicBes mals guentes & o8 DUMSIrOS por

baixo dag curvas correspondem as posicles mals Ifrias.



3.6.1.1. Tratamento dos dados da alapa de aguccimento dos

engaios de distribuicio de calor

0 tratamento dox dados da stapa de agquecimento dos ensaios de
distribuicio de calor foi realizado em duas etapas: 17 "Tempo de

subida” e 2 ° "Tempo de processo™

A anslige do "tempo de subida” nos ensaios de digstribulcEo de
calor  foi semelhante & realizada por PFLUG C1964> & PFLUS &
BORRERO {39873, sahdo detarninados & paniir 1 e iryd aio do

sguecimesnto!

i. Tempo para cbter uma temperatura maior ou igual gque T1 3

2n todos o pontos .

[

G

B

Tempo paras obiter uma temperatura maior ou igual gue Taiz

am btodom oz pontos

. Tempo para gus O primeiro ponto atinja uma temperatura

L

Cdgual ou malor gue UT1IT.

4. *Tempo de subida”, medido desde o inlcio do aguecimento
ate obter uma temperatuara maior ou igual gque Ti em todos

o5 pontos,

Emtes resultados Foram representados nas CUrvag chey
temperatura maxima @ mdnima v, Lempo da stapa de aguecimento
{Fig, 18 ~ 29 & construldos diagramas de barras para facilitar a

comparacio {(Fig. 30 a 32>

A andlise do "bLempo de processo” nes ensatos de dstieibuicio
de  oaleor foi semelhantse 4 relatada porx ADAMS & HARDT-ENGLISH

9902, com algumas modificaces.



A anzlise fol realizada a partir do fim das perturbac@®es na

temperatura. obgservadas no indcio do "tempe de processo™

G fim das perturbacfies. para os eXperimentos com vapor puro,
fol considerado imediatamente apds a  desaseracio. J& para as
misturags vapoblar @ para agua com sobrepressZo. as perturbacies
foram coenmideradas como terminadas no fim do “tempo de subida™ ou
gquands atingida & condigSe de Ti Yy oo, levando~se em conta o

tempo mator dentre eles,

Fara cadg experiéncia foram determinadas:

1. Temperatura média de aguscimento.

2. Tenperatura maxima de aguecimento.

3. Tempeasratura minima de aguecimento.

2. Piferenca entre as tempesraturas maxima ¢ minima i F)
agquecimento. "Diferenca Global de Temperaturas"™ (DET2.

S, Mixima diferenca para am mesme cicleo de aguisicic de
dados de aguecimento, "Diferenca Instantinea de

Temperatura”™ (DITY,

4. Resultado da subtracZo: DAET - DBIT.
. Pogicio de maior ccorréncia de tLemperatura minima no

aguecimento, denominada “ponto frio™ .

O resultados feram indicadog nas  figuras  de  temperatura
ma¥ima e minima ve. tempo para a stapa de aguecimento (Fig, 18 a

29 & em diagramas de barvras (Fig. 33 a 333



3.4.4.2. Tratamento dos dados da etapa de resfriamoente dos

ensaios de distribuicio de calor

O tratamentoc doz dados do resfriamento dos ensaios de
distribuicio de calor foi realizado atraveées das seguintes

determinacTas:

1. Tempo para gue o primeiro ponte atinjia woea temperatura

igual ou menor gque 40 ¢, denominado “t40,

2. Tempo para que &g 10 pozicfes estudadar atinjam una
temperatura igual ou menor que 40 “C, denominado “tempo

de resfriamentoe” {(4Lr 3.

&

Pazicio de malor fregiuéncia de ocorréncia de tempsratura

maxima durante o resfriamento. denominada “ponto guenta™,

Oz resultados foram indicados nas figuras de  temperatura
maxima & minima vs, tempo para a etapa de resfriamento (Fig., 38 -
503 e ilustrados em diagramas de baryras para facilitar sus

comparacio (Fig. 51

2.7. Ensaios de penetracioc de calor em biocos simuladores

0 objetive dos ensaios de penetracie de calor em blocom
simdadores fol estudar o efeito do tipo de meio de aquecimentoe =
da posicio nas prateleiraz horizontais =sobre a  velocidade de

aguacinento e resfriamento dos simuladores.

Os meios de aguecimento utilizados foram os gue apresentaram
distribuicSes Jde calor aceitiveis: Vapor Puro., Mistursa com 90 ¥ da

Vapor & JSgua Quente a 120 ¢ 191 kba



O axperimentos foram iniciados & temperastura ambiente ¢ a

k=

temperatura de procesgo foi de 121 "C

08 ensalos foram programados conforme indicado nos Itens 3.3
& 3.4, aplicando um "tempo de processo” suficiente para atingir

120 °C no centro dos blocos.

O onsaio de ponetragio de calor feoi realizado em duplicata em
g blocos celocados nas prateleiras 27 6 € 10 nas posicles
indicndas na Tabkela 4. Oz espagos wvazios nas praleleiras foram

completados com blocos sem Lermopar.

Para ewvitar desvios nos resultados provocados por possivels
diferencas de comportamento entre um bloce e outroe. fol realizado
um  s=orteio alternando. entre as distintas experiéncias. a posicio

dos gimiladores shtre o= 8 lugares pré-egtabelecidos,

05 termopares {oram ingtalados nos blocos atraves de um unico
fure realizado sobre uma das faces laterais de 15 x 150 mm. om
direciio ac centro geomstrico. A4 junta sensitiva do Lermopar ol
posicionada o centro do bloce e & bota do furo vedada com

borracha de silicone, sem se realizar aterramento Figura B,



Tabela 4: PosicOes estudadas durante os ensaios de penetracle

de calor em blocos simuladores.

DENOMI NACXO POSICRD DENTRO
DA POSICAO PRATELEIRA DAS PRATELEIRAS
DO BLOGO

1 2 v

2 2 ot

3 6 S

4 10 M

g 10 g

A temperatura do meio de agquecimento fol medida em quatoo
pontos: embaixo da prateleira 1 e acima daz prateleiras 4. 8. e
10, Todos estes pontoas ficaram sobre um mesme eixo vertical a uma

digtancia de 9 om & direita do centro das prateleivras,

A temperatura da dgua para resfriamente i medida na entrada
superior i direita da autoclave (posicBes referidas & frente da

autoclavel,

A Figura ¥ apresenta a posicio dos blocos com termopar » dos
termopares para a medida da temperatura do meio de aguecimento e

sgua de resfriamento.

A agquisicio dos dados de tempo e temperatura fol  realizada

megundo o ltem 3.5,



Figura 8: Instalaczo de um termopar num bloco simulador para os

ensaios de penetracio de calor.
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3.7.4. Tratamento dos dados experimoentaisz dogs ensaios de

penetracio de calor em blocos simuladores:

Og dadog de tempo ¢ temperatura adquiridos foram transf eridos
para aprgquivoes e analisados por meio de um programa SAS 508 & de
um pacote de programas em linguagem OW-Basic e Fortran instalados
munt computador PC-XT (Nexus 28600, Scopus 574, Brasill> e VAY 11.-78%

{ver Anexo de programasy,

Para cada esnsaic fol construido um grafico de  “historia
tEéErmica” com & temperatura noe centro geométrico Jdos blocom o a
temperatura do melo de aguecimento versus tempo (Fig. 52 a 593

Nestes graficos foi também indicade o “tLempo de zubida’™

3.7.1.1. Tratamento dos dados de aguecimento dos ensalos de

penetracico de calor em blocos simuladores

Oz dados  experimentads obtidos na etapa de aguecimeonto dos
ensaios  de penwtbtracice de  calor  em blogog  simuladorss: foram
analisadogs segundo oz deis métodos citados abaixo, recomendados
por PFLUG 19023, O molivoe disto fol a longa durasSo do “tempo de
subida™ nos ensalos em adgua com  sobrepressie, indicando gue a

aplicagZo do método de Ball ndo fosse apropriada.

{. Para cada bloceo fol determinade © tempo necesssvic para
atingir (T1 ~ 2 > no centro geometrico. segundo PFLUG (1964> o
PFLUG & BORRERO U967), estudando a infludncia da posicico o do
tipe de medo de aguscimento atraves da téanica de  Anklise de
Yariinoia pars oam desenho experimental  de blocos incompletos

alvatorizados (STEEL ¢ TOREIE. 1980



guande determinada & presenga de diferencas significativas,
foi aplicado o teste de comparaghio de medias da “Minima Diferenca
Significativa’ (STEEL & TORRIE, 19800.

2 Para os blocos processados em vapor puro ou najueles melos
que apresentaram um aguecimento Lo rapido como ¢ vapor puro, foi
aplicado o metodo de Ball (citado por PFLUG, 19202 realizandoc a

correcio do tempo de aquecimento pelo "tempo de subida’.

6 metodo de Ball considera gue © tratamento térmico aplicado
sobre o produte durante o Ttempo de  =mubida” & eguivalente ao
obtido pela exposicdce do alimento a uma temperatura igual a T

por um pertodo igual a 42 % do "tempo de subdda”

Pars cada ensalo foi  calculada a temperatura  média de
agquecimento <Ti> e construida a curva  semilogaritmica  de
aguecimento  {og [Ti-T3 wvs. tempo corrigide por tempo e =ublda,
""> para ocada um dow T blocos estudados., Para o intervalo
retilinee de cada curva fol ajustada uma reta por regressio linear
segunde a Egq. (263 A Ttaxa de agquecimente’”  (Fh) fol  caloulada

comoe © inverso negativo da inclinagfo da retas.

O “fator de atraso do aguecimento” foi calculado a partir da
interseccio da reta no tempo Zero corrigido (Ti-Ted> segunde a Eq
£27y, com TTat @ “To danominadas "temperatura pseudo-inicial”™ e
“t,emperatura inicial” correspondentes ao toempo zero corrigido e

tempo zerce real . regpectivamente.

log <Fi - T> = - %’?L + log 1§, . <T1 - Tod 26>



jh = €T1 ~ Tud” €T1 -~ Tod {27

A infludncia da posic¥o e do tipe de meio de auecimento,
sobre os parametros "k e “jh" fol sstudada atraves da téconica de
Anslise de Variancia para um  desenho experimental de  blocos
incompletos  aleatorizados. Quande determinada  a  presenca de
diferencas gignificativas, foi aplicado © teste de comparacio de

medias da “Minima Diferenca Significativa” (STEEL e TORRIE, 19802,

A partir do “fr" médie dos blocos simuladores em vapor pure
foi  cadeulade  wm Yk mitante  como  definide por TUNG &t «alid
1989y, Atraves da interacio entre as  Ego 283, 2% e (800,
deduzidas a partir da soluglo exata para a aonducio de caler num

bloco simuador aguecido num meic a TL

Comes dado de entrada foi utilizado wum IR, 5§ %4 maior ao

valor médic obtido com  vapor puro. As  dimenses  dos blogos

simuladores foram espessura = 15 mm L&, largura = 110 mm &b,
comprimente = 150 mm 2. As  propriedades Lérmicas doe nvlon-6
foram: difusividade térmica o= 0.3 . 1™ "° m* /s & condutividade

Lermica ke (L2455 W m~C CTUVE, 19700,

Z.303
fr = 282
& & £
o S 4 b 4+ <
at b2 o

]

Com et = primeira raiz ds Eq 2% ¢ TiT= oa, b, o

i
‘1—



£ - tan Lfcuvd = Bi {292

#

BiL _ {302

. 7.£.2. Tratamento dog dados de resfriamento dog enzaiom de

penebtracio de caloy em blocos simuladores

Para cada enzaice ol calculada a temperatura médis Jde snirada
da sgua de resfriamento (Tl A anilise dos dados fol ansloga a

dog dadoz de aguecimento. segundo os dols metodos abaiuwo:

1. Para todos os meios de aquecimento ol calculado o tempo

- . : e - < .
necessario para atingir (Te + 20 "03 em cada bloco simulador.

Para ostudar o ofeitce do tipoe de meic de aguoscimento o da
posicio do bloco sobre s  prateleirar. os resultados foram
submetidos a2 “Anilise de Variincia” para um desenlho evxpsrimental
de Dblogos incompletos aleatorizados. Quando detectadas diferencas
significativas foi aplicado o teste de comparacdo de médiaz da

“Minpima Diferenca Significativa®” (STEEL e TORRIE ,19802.

2. Para o restriamento dos blocos procesgados em vapor puro e
misturas de vaporsar ol aplicado © método indicade por PFLUG
£1992). Foram construidos graificos semilogavitmicos para cada um
dos 5 blocos com o logaritmo decimal de (T-Tc) na ordenada & o
Lomps  medido ao longo do resfriamento (e} na aboissa. Na parte

protili nea da cada curva tol aplicada a regressio linsar.



As “taxas de resfriamenteo” f{oram calculadas como ©  inverso

negativo: da inclinag¥o da reta segundo a Eg. (3B1.

Os "“fatores de atrasce do resfriamento” foram caloculados
segundo a Eq. (32). sendo respectivamente (Tge - Tey» a intersegio
da reta, e Tee e Tg idgual a temperatura pseudoinicial ¢ indcial

real no centro do bloco no comego do resfiriamentc.

log ¢T - Te» = - ;ﬁ + Iog [j . Tg - Tcd} <312
fasd =

(Tga - Ted
jo = 32>
(Pg - Ted

0 efeito do tipo de meliv de aguecimento e da posicio do bloco

simulador sobre os parimetros "fd7 e Ve foi estudado atraves da
téonica de TAndlise de Varidncia” para um modele experimental de
blocos iﬁcompletos aleatorizados. Quando detectadas diferencas
significativas foi aplicado o< toute doe comparacEs de medias da

“Mi nima Diferenca Significativa™ (STEEL e TORRIE 19800,

W
i



2.8, Ensaios om bolsas esteoriliziveis

Oz onsalos em  bolgsag westorilizaveis tiveram :::c:»mo- ob jetivo
estudar o desempenho do material de embalagem e a penetragio de
calor de  bolmas contendoe 160 g de uma  suspensio aguosa  de
bentonita 10 % {psp> e 0O; 15 & 30 ml de ar residual, submetidas a
wn tratamento termico de 15 nin a 121 ¢ sm uma mistura com 90 %
de vapor.

Faram utilizadas bolsas egterilizivelis MAT O Amer voon
Houtiornel Coan (Americon National Can inc, EUAS. do tipo "Teil pouch
Mo 330RY de 188 x 1THE mm. DBste tamanho. cophecide como embalagem
pars  Cvarejo', £ utilizado pam;; alimentos em  poredes  individuais,

A4 emtruturas declarada pelo fabricants fod:

Filme Interior: polipropileno modificado 74 Lon.
Adesivo,
Barreira Média aluminio 13 um.
Aadesivo.
Filme Exterion: poliéster 12 um,
A bentonita utilizada foi do tipo Erasssel -~ FF JBsntonil

thiEe Nordeste 5.4.. Brasil)., A suspensgic agquosa de bentonits 10 X
(pspd foi preparada segundo BALL & OLBON 187, autoclavads 15
min & 121 TC. deixendo resfriar no meic ambiente ablé atingir a

=g

temperatura de enchimento (Y0 - %0 "L

O enchimento de 160 g de suspens3o de bentonita foi realizado
com as bolsas na posiclo vertical., colocando um tubo plastice de
S 25 pyn e 70 mm de comprimento na boca da embalagem para evitar a

contaminacfo da regidc de solda antes da selagem Figura 100,



Fig. 10: Enchimento das bolsas esteriliziveis com suspensio de

bentonita.



Todas as soldas do topo da embalagem foram realizadas por una
seladora Selovac CV-60 (Selovac Lida., Sao Faulol. As polsas foram
colocadas dentro da cimara de vécuo inclinadas 30° e wseladas por
“impulso elétrice” sob vacuo de 20 pol de mercuric 67 kPa abs),
utilizando as condictes dea selogem golacionadas no item

38412,

No topo de  cada  Dbolsa  foram realizadas 3 soldas,  uma
ad jacente & outra, Apos & primeira solda a regi¥o de selazem foi
fimpa com  papel absorvente para eliminar a possibilidade  de
contaminacio da segunda € terceira solda, assegurando assim. a

hermeticidade da embalagem.

No teope das belsas fechadas fai construideo wum soplo de
borracha de wilicone. atravées do qual foram injetadas distintas
guantidades de ar, em condicBes ambientais, correspondendo & 18 e
50 mbL nas condic@es padr8o (20 ‘e 10t kPa abs). Também foram

procesgadas bolsag sem & injecio de ar <O miL injetado),

0 Lratamento térmico foil realizade em duplicata, conforms
descrite no ltem 33, e 34. A pressio ol suspensa gquando a
L=

Lemperatura  nas bolsas com termopar ol menor ou igual & 25 Q

aome sugerido por WHITAKER 19710,

O peso e espessura ne centro das bolsas foram medidos antes e

depois da esterilizacio. vigands detectar vazamentos.

A avaliazZo visual das soldas e superficies das balsas Tfoi
realizada nas embalagens cheizme com bentonita, antes e depois do

Lratamento Lérmico.

13
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Figura 11: Selagem de topo das bolsas esterilizaveis.



A Tabela 8 ilustra & posicZo das bolsas durante cada
trat.amento Ltérmico, bem como o volume de ar regidual injetade em
cada uma delas., & o ensaios acs quals foram submetidas. Os
espacos livres sobre o conjunto de prateleiras foram preenchidos

acom blooos simuladoras.

Apdm © processo, as bolsas foram abesrtas e o volume de ar
roesidual foi medido atraves do método indicadoe em CETEA  (1989),
Apis a retirada da suspensio de bentonita, ag bolsas vazias oram
acondicionadas a 23 “C e 50 % de umidade relativa, como descarito
o metodo ASTM-E-171~BY  CARTM, 197D, para o ensados  de
desempenho do material de embalagem. Estes ensaios foram divididos

aem duas partes:

1. Avaliacio do efeito do veoliume de ar residual ¢ do

processamento térmiao sobre desempenhbs do material

17

de eombalagem (Jtem 3.8.1.0.

2. Estudo do efsito do ar residual sobre a penetracdo

de calor nas bolsas (Item 3.8.2.2.

~



Tabela 5: Posiglo, volume de ar injetado o ensaios realizados

sobre bolsas esterilizaveis,.

B PP ENSAIOS DE DESEMPENHO ENSAIOS DE
0 E | 0 IvOoL. AR
i A1 S [INJ.CmL2 SOLDAS BOLSAS [ PENETRACED
ff"; é é R1 RZ |APAR |PRES. |TRA- [FUSZC|APAREN mig&
’ ; - ENCIA] INT.! CTEO CEA :
1 A 2O 3D + nd + ¥ ¥
2 i 1 0 15 ¥ nd ¥ v ¥ ¥
3 8 15 0 ¥ nd v ' +
3 o 0 15 + ricd ¥ ¥ 4
5 2 1B 3G 30 + nd < + ¥ v
& P 15 G ¥ nd ¥ ¥ +
Vi A 20 an ¥ riecl 5l ¥ tyed
b4 ] R 15 0 ¥ + nid rid ¥ rid
g o g 15 ¥ nd i 'd i
10 D 1)) 0 ¥ ¥ ridd ndl + ridd
11 4 E g B + ¥ racd nd ¥ ridd
12 o 158 40 4 5 el ruek e ool

1 K2 = Heopsliocacdo 1 » & .respecltiuvamentis.
¥  EFnsate reciizado.
nd Nio determinads,

384 Efeite do volume de ar rexsidual e do processamento

tarmico sobre o desempentn do material de smbalagem

oy wls jebivo clgstoas ensalos Fod estudsr & infludncia vhis
Lrabamento Lermicoe £ do volume de s residual sobre o desempenhs

do muaterial de aembalsgen.




Estes ensalos foram realizados em duas atapas: 1. Ensalos
preliminares ¢ 2. Ensaios de demempenho do material de embalagem

antes @ depoim do trataments térmico.

Antes de realizar os ensaios ¢ material fol acondicionado a
a0 0 & BO % de umidade relativa como descrite no método
ASTM-E-1T1-87 C(ASTM, 19873

3.8.4.¢. Ensaios preliminares no material de embalagem

05 ansaios preliminares do material de embalagem
compresnderam: a caracterizacic do laminado, a ssleg3o das
condicBes de melagem de topo, do “volume de enchimento® e do

sualume oritico™ das bolsas aesteriliziveis.

2.8.1.1.1. Caracterizacic do material de embalagem

A caracterizacZo do material de embalagem envolveu as

seguintes delerminacTBes:

1. DimensSes oxternas da embalagem ¢ largura daas soldas,

segundo o métode citado pslo CETEA <1980).

2. Gramatura o espessura das camadas do material plastice e
do aluminio, gque constituem o laminado, segundo métodos ASTM D
546-86 e ASTM D 274-79, respectivamente (ASTM. 1987,

3 Resistencia & tracio do laminado. medindo a porcentagem de
glongamento & a forca de ruptura, smegunde método descrito pelo
CETEA {19893,

4. Remisténcis do laminado & presslo, medida pele método de

Miillern., conforme FD4 (19840,

m
£



3.8.1.1.2. Selecio das condicBes de selagem de ftopo das boisas

A wmelecdo dazm condicBes de selagem do topoe das bolsas foi
realizada aumentaawio a intensidade de selda em forma gradual entre
uma embalagsm e outra & mantende o restante das condicBSes de

selagem como desordto no Item 3B

As  termossoldagens produzidas foram avaliadas visualmente e

por melo de ensados de remisténcia & tracio.

A avaliagfco visual das soldas de topo foi resalizada segundo
os padrdes indicadogx pela FD4 (FD4, 1981), observando a presenga
de pugas @« bolhas Para a aspardncia da Lermossoldagem foram
atribuidos graus diferentes segunde a clasificacBo dada pox
SARANTOPOULOE et «alid UP862, congiderande @oe Grau 53, como limite

de aceitacdo para a obtengio de selagens herméticas:

Grau 51 Nenhuma alteragio visivel
Grau 52: Pegquesnas rugas e bolhas,

Grau 53 Irregularidades que comprometeram até a metade da largura
da molda.

Grau 54 Irregularidades gue comprometeram wn pouco mais da metade
da largura da solda (aproximadamente 70O 260,

Grau S5 Bolhas ¢ rugas que comprometeram tode o comprimento e
quage bwoda a largura da solda.

Grau 56 Bolhasm prandes ao longo de todo o comprdmento e de toda a

largura da gsolda.

& resizténcia a4 tracfo das soldas foi determinada segunde o
mé&todo ASTM F 88 - BOD JASTM, 19873, ulilizandoc um dinsenbmetro de
trasfo Instron {Insitron Universal Tesiling Instrmenis. EUAS com
separacac inicial das garras de D0 mm e uma velocidade de 200 mms

i ra.
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A intensidade de solda que oferecen simultansamente a maig
alta resisténcia & ULracieco ¢ sexcelentle aspecto visual (grau 51,
fol gelecionada para a seolagem daz bolsas a esterilizay,

2.8.11.3. Beterminacic do volume mixime de enchimento das bolsas

Para a determinacio do “volume masxdme de enchimentos™. como
dafinido no Item 254 feoi  utilizade, como simulador de Lm

aliment.o, uma suspensgfo aguozma de bantonita 10 2% (o> & uma

Lemperatura de 70-00 “c.

Para facilitar o trabalhc fol medida a massa de enchimento o
o volume foi calculado. considerando uma densidade de 1070 g/mb
come relatado por PETERSON & ADAMS (19833 para o mesmo tipo de
suspensio. O enchimento fol realizade comae detalhado no  Item

3.8.

As bolgas foram iniciadmente preenchidas com 93.4 mil. €100 go
de suspensio de bentonita aumentando o volume do 2.3 em 9.3 mbL 10

em 10 g3 ¢ seladas usando ag condicBes selecionadas de selagem.

O “volunie mixime ds enchimento” foi determinado como o volume
maximo preenchido antes da contaminaclc com suspensio de bentonita

na solda do topo.

3.8.4.1.4, Determinacic do volume oritice das bolsas

O “volume critico' das bolsas - {definidoc no Item 251,
foi determinado injetando quantidades medidas de ar na embalagem
abtraves do septo de borracha no topo e medindo a  sxpansio

provocada nela.

D1



Quande & expansio comecou o se mostrar menor gue o volume de
ar injetadoe,. como consequéncia da compressic realizada pela propia

embalagem. o volume da bolsa fol denominado “volume cpitico®.

O ensaic ol realizado em duplicata ¢ todas as medidas de
voiume foram realizadas sob condicBes ambientais ¢ corrigidas para
20 U e 1M KPa abs. O wvolume da bolsa fei calculado determinando

2 empuxe” ascendente na embalagem submersa em 4dpua destilada,

Cada bolsa fol preenchida com 180 mbl de 4gus destilada e
confinada entre duas chapas perfuradas de 18 ¥ 230 mm, separadas
20 mm uma da outra por meio de cantonsiras de aluminic (Figura
123, As chapas perfuradas ¢ as cantonsiras foram do mesmo Lipo gue
az ubildzadas na  construcio do  conjunto de prateleiras  de

cont insmeni.c.



Figura 12: Dispositivo de confinamento utilizado paradeterminar

o volume critico das bolsas esteriliziveis.
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Atraves do septo de borracha foram injetadas aliguotas de 5
mi, de ar medidos com uma geringas calibrada, Apds cada injecZo de
ar o conjunto fol pesado debaixo da sgua & calculada a expanso da
boisa. "

O experiment,c:«_ foi terminado & partir do momento em gque foi

observado vazamento de ar pslc septo.

Foram construldos grificos onde as ordenadas representam a
relacio entre a mudanca de volumes da bLHolsa e o volume de  ar

injetado ¢ as abcissas o volume total da bolss.

O “volume criticoe” correspondeu 30 veolume totzal do bolsa no
qual a curva mudou de inclinacBo zero (horizontal)d para inclinac3o
positiva (crescente) come consequéncia da compressZo do  ar
residual exercida pela embalagesm.

2841408, Calcoculo do volume maximo de ar permizsivel para
manter a integridade das bolsas no fim do
aguecimento e ao suspender a sobrepressio no

resfriamento

O “volume maximo de ar permissivel™ (VMAP a 20 ¢, 101 kP2
para manter a integridade das bolsas contendo suspensioc de
bentonita foli calculade para duas gituac@es ordticas: 1. O fim do
aguecimento & 2. O instante em que s¢ suspendeu a sobrepressio no

resfriamento,

O YMAP foi calculade atravées da Eq. (33) deduzida a partir do
trabaihe de WHITAKER 1071 o YAMAND & KOMATSI (19269),

by
N:-.
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¥YMAP=

FE
{33>

Foi considerada uma massa de 160 g de suspensio de bentonita

3 com uma densidade a 20 °C de 1.070 . mh (pbzg >, como
€T

{m
el i+

relatado por PETERSON & ADAMS 1983,

A expan=do da suspensio de bentondta fol caleulada como sendo

igual & do seu conteldo com Lgua OPU = 90 2. pspl.

UG

No término do aguecimento fol considerado gus o contetdo da
bolsa se  encontrava. respectivamente, a uma temperatura  ID,
pressio e fator de expansfo (FE> de: 121 C, 126 kPa e 5.43. Para
o resfriamento. apds a suspensdo da aplicagio de sobrepressio

astes valorss Fforam de 95 “C. @ kPa & 7.7; regpectivamenta.

2.8.14.2. Ensaios de desempenho do material de embalagem antes e
depois de um tratamento térmico

O EnSailos de desempenho do material de embalagem
compreenderam o axame das soldas, segundo o critérics indicados
pela FD4, para considerar as soldas de bolsas esterilizadas como
gendo  de TAltoe Desempenho. envolvendo: aparéncia. pregisténcia &4
presszo  interna,. regigténcia a tracZo e pregenca de f{fusfo na
regiio de solda DA, 19813 'I'am‘lbém foi estudado o agpeoto  wvisuast

da superficie dag bolpag. antes e depois do Ltratamento tLermico,

O



Os sensaios do pré~processco foram realizados zmobre bolsas
vazias seladas no topo sob as condiclies selecionadas de selagem,
angquanto AqUe para o8 ensaios poés-processo foram utilizadas as

bolsas de 1 a 12 de cada uma das duas repeticSes do tratamento
térmico a 121 °C (Tabela ).

28121 Exame das soldas segundo os critérios da “Food

and Drug Adsdnistration™

Foram examinadas as soldag de funde. lateral e tope das
bolsas esterilizéveis. £ importante salientar gue a scolda de topo
constava de 3 soldas conseculivas, a primeira em contacto com o
produto & as outras duas adizcentes para assegurar a hermeticidade
da embalagem. 0Us resultados apresentados correspondem A primeira

solda de topo.

2842141 Aparéneia visual das soldas

A avaliagfo wvisual das soldas fol realizada como descrito no
ftem 38B112. As bolsas apregentandoe soldas com grau 54 ou

maior foram descartadas para ¢ processamento térmico.

Os resultados pré e pds-processo foram representados em
diggramas de barras para facilitar a analise.



28142142, Determinacie da resisténcia da embalagem 2

pressio interna

Para a determinacio da resisténcia a4 pressic internas do
pré-provesso, foram utilizadas bolsas vazias seladas no topo nas

condicBes selecionadas de selagem,

A resisténcia pds-processoe foi determinadas nas embalagens de

¥ a 12 colocadas sobre ams prateleiras 3 e 4 (Tabela BI.

Em cada embalagem foi feito um orifigio de 20 x 20 mm no
centro da gcolda do tope ¢ acoplade um dispositivo de injecZo de ar
comprimide provendente de um aparelho Skvue Mod., 1550 5. Mocon
inc.. EUAD>., Atraves deste equipamento fol aplicada uma pressio
congtante de 20 psi 438 kPad> durante 30 segundog com a bolza
confinada enire duas placas de ace de carbono a uma distincia de

12 mm uma da outra segundo LAMPI eof alii {1976) = FDA 1981).

E importante salientar que no dispositive wutilizado, a bolsa
foi mantida presa aoc apareiho de injegio de ar pesle topo, de forma
gque so foram avaliadas as soldas de fundo e laterais {originais de
fTabricald.

Os resgultados do teste foram expressos como positive ou

negativo para as bolsas gue resistiram ou nie respectivamente.

3.8.1.2.4.3. Determinacio da presenca de fusio na regifo de

solda dax bolsas

A presenga de fusio na regifc da solda foi determinada durante

ox ensaiog de tLracido, observando o tipo de ruplura apresentada.

O ensaio foi consideradoe negative se apés a tracfo fosse

27



possivel lidentificar perfeitamentie as superficies interiores da

selagem e powitive se observasse a quebra do  filme interno
{SARANTOPOULOS, &t alii, 1986,

2.8.4.2.1.4. Determinacio da resisténcia 3 trac3o das soldas

das bolsas

A resigténcia & Uracio daw soldas fol determinada utilizanda

& metodologia 2 squipamento detalhados no Ttem 3.8.1.1.2.

Og enzaios pré-processoe f{oram realizados scbre bolsas varias
seladas, éﬂqum}to que az determinacfes pds-processo  {foram
rezlizadas nas bolsas 1 o a 6 .insta.{adas nas prateleiras 1 & 2
(Fabela 5.

A  anilise dos resullados fol realizada em duas direcSes.
estudande por um lado a infludncia conjunta da operacfo de
enchimento., selagem de topo e tratamento térmico: e pelo outro a.
influénoia da gquantidade de ar repidual sobre a registéncia A
tragio dag scldas de bolsas ssterilizadas.

A Influéncia conjunta da operagic de enchimento, selagem de
topo & tratamento térmico sobre a resisténcia & tracifo das soldas
foi estudada por comparagBe das médias oblides nos  ensalos
pré-processo de bolsas vazias contra os resultados do pés-processo
de bolsaz com suspens3o de bentonita sem ar injetado O mbl). Foi
feita a comparagico dos intervalos de confianca para cada média,
calowlades abravés da distribuicZo de probabilidades e de

Stuadent.

A influgncia da gquantidade de ar residual ) sobre a

&*

resisténcia & tracfo das soldas vy, foi estudada testando a

)
il



hipdilegse do ajuste a uma reta horizontal (v = D . x + b)) Og
waiculos foram realizados por meioc de um  programa utilizando o
progsedimentc . "REG" do pacete SAS 6,08 instalade no computador
PC-XT (Nexus 2600, Scopus S.4., Sio Paulo) (ver anexc’' de

pr-ogramasl.

32.8B1.2.2 Aparéncia visual da superficie das bolzas

A FDA nSo faz referdnoia ao controle da apardéncia visual das
faces da embalagem. mas por ser um fator de grande importancia do
ponte de vista do consumidor, esta fol incluida nos ensaios

realizados neste Lrabsaitho.

O aspecto visual de cada embalagen 4 a 120 foi avaliado
antes e depois do Lratamentc térmico, medindo a porcentagem
amaszada da LArsa total exposta pela bolsa. atrvibuindoe um  grau

segunds & ezcala embaixo:

Grau Bil: Nenhuma alteracXo visivel.
Urau B2: Manos de 28 ¥ da iAroca amassada.
Grau B3: De 285 a 50 ¥ da idrea amassada.

Grau B4; Mais de B0 ¥ da drea amagssada.

Qs resultadios foram representados om diagramas de barras para

facilitar a comparacio ¢ anilise.

2.8.2. Ensaios de penetracio de calor em bolsas esteriliziveis

0 objetive dos ensalos de penetracZo de c<calor em  bolsas

egterilizavels fol estudar o efeite da guantidade de ar residual



sobre ag Ttadas e fatores de atrase” do agquecimento Fh e jh

regpectivamentel ¢ do resfriaments Uc ¢ jo. respectivaments), As
embalagens foram confinadas na posicZe horizontal contendo 180 g
de suspensio aguosa de bentonita 10 X (prspd & uma espessura maxima
do ewpansfc de 20 mm processadas a 121 TC durante 5 min em uma

mistura com 20 ¥ de vapor & 10 X de o

Para msdir a temperatura dentro de cade bolsa foi utilizado
wan Lermopar UTY de Cobre -~ Constantan do tipo Tagulha” de 4.5 pol

114 m) de comprimento (ONL, Eoklungd Custom Thermocousles, BUAD,

O Lermopar foi introduzido pa embalagem por meic de um
prenga~gaxeta de latdeo (Fiuffing Fow Ffor Reloré Fouch. Ecklurdd
Cugton Thermocouples, EBEUAY instalade na solda de fundo da bolga
atraves de um furoe de & mm, com arruslas de vedacic em ambos om

laddos da embalagom.

A junta do termopasr ol fixvada oo centro gesomdtrico da bolsa
utilizande um suporte de "Teflon” em forma de coruz, cula adtura
fol & mesma que & espessura maxima de expansZo (20 nmud. O zuporte
foi oolado nas duag faces internas da embalagem  por meio  do
adesive paras policlefindcos 406787 (Lectite do Brasitl  Lido. X,
come  relatade por MASSAGUER <8 aliy {9923 Og teormopares foram
atervados come indicado por PETERTON & ADAMSE (19832

Apos a instalacio do Lermopar em cada bolsa. o GLratamesnto

dado iz embalagens foi aguele indicado no Ttem 3.8,



Figcura 13: Instala¢Zo do termopar nas bolsas para os ensaios

de penetracio de calor.



A penetragio de calor foi medida nas bolsas 1 a 12 instaladas
sebre as prateleiras 1 e 2 (Tabela 5. A temperatura do meio de
aguecimento fol medida embaixo da prateleira 1 e acima da
prateleira 2 sobre um mesmo eixo vertical passando 5 em & direita
do centro da mesma. A temperatura ds édgua de resfriamentoe foi
medida na entrada superior & direita (pogicSes referidas na frente
da autoclave?. Estes i{termopares foram instaladoes conforme Item
2.6, & aguisigiio dos dados de tempo & temperatura fol realizada
segunde o Item 3.5, Os espagos livres sobre as pratelesiras de

confinamento foram preenchidos com blocos simuladores,

A Figura 14 ilustra a posicio dos termopares utilizados para
medfir a temperatura das bolsas, do meic de aguecimento e da

entrada de agua fria
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Fig. 14: Posicie dos termopares durante ox ensaios de penetracio

de calor em bolsas esteriliziavels., Termopares 1 ~ 6 nas

bolsas, termopares 7 e 8 no meio de aguecimento

termopar ¢ na entrada da agua de resfriamento.
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F.8.2.%,. Tratamoanento dos dados experimentais dos onsaios do

penetracio de calor em bolsas

Gg dados de tampo 2 Lemperatlura adguiridos foram transferidos
para arquivos e ahalisados por meico do programa S5AS 6023 2 de um
pacots de programas em linguagem GW-Basic e Foriran instalados num
computador PO~-XT (Nexus £800, Scopgus 5274, Brasild e VaAX 11,785

{var anexe de programasd,

Para cada  sngsio fol  consmtruldo um prddico  de “histaria
ermica” com a ftemperatura lida ne centroe da bolsas & no meio de
asguecimsnts vereus tempo. Nestes griaficos foram indicados o "tempo

de subida', o “tenpo de processo® 2 o “tempo de resfriament.c™.

O tratamesntos dog dados de tempo e temperatura fol o mesmo
AT o8 blocos simudadores, gongtruindo s CUPvVas
gsemilogari tmicas de agquecimento e resfriamento. A& partir delas.

=]

determinou~se o tempo para atingir Fi-2 "0 o fedv20 ¢ no
. P 13 £

ne

centro das bolsax 2 oz pardmetros “IH7, i, YT e Vi, com oa

correcio por "tempo de subida” (ver Item 3.7.1.2,

Para oada bolza ol caloulado tambdém o valor da “letalidade
intggrada’ Fo)d pele método geral desorito por PATASHNIK (19835,
caloulande =separadamente o valor <orrespondente ac agquecimento,

resfriamento ¢ a0 processo totald

Para facilitar & anidlise, o8 resuwltados foram agyrupsdos
conforme o volums de ar residual em Lrés clagesesg: de 4 a2 11 mb. de
1Z = 22 wmbl. 2 de 23 & @93 mb. Az médias de cada alasme foi

apregentada sm gralficoes de barras para permilir a2 comparacfo.

4 infludncia da gquantidade de ar resmidual GO sobre  om
reosultador agima determinadoes (v ol estudada testando-se a2

JuapdtLese do ajuste s uma reta horizontal (v oa . x4+ bl Os

10z



calouwlos foram realizados por meic de um programa  obilizando o
procedimento  "REG” do  pacote SAE 603 instalado no  computador

PO-XT (Newxus ZO00, Scopus 5.4, . S3e Paule’ (anexo de programas)d.

2ond



4. RESULTADOS E DISCUSSAD
4.4. Ensaios de distribuicio de calor na autoclave modificada

4.1.1. Etapa de aguscimento nos ensaios de distribuicio de calor

2 exame vigual das curvas de "temperaturaz méximay @ minimag®
para & etapa de aguecimento dos ensalos de distribuicBo de calor
Fig, 1Bz 29} permitiu distinguir claramente 3 comportamentog

diferentes. conforme o meio & agquecimento ulilizado:

i. O wapor pure apresentoun uma rapids ascensio s egtabilidads
de Lemperaturas. onde as curvas de tLemperaturas maximas © minimass
apresentaram valores bem prdéximos,. Isto svidencia  uma  box

homogeneidade da temperatura durante o aguecimento (Fig. 15 a 172

2. As misturas de vaporSar mostraram wa perfil similar =zo do
YRpOor puro, porsm sempre apresentaram um valor maxime apds atingir
T, Este wvalor maximo decorre da ingrcia do sigtema de controle de
tempaeratura,. no controle simaltines de temperatura & pressio. Nas
Fig. 18 a 22 pode sor observade também gque conforme s aumesntou &
concentracie de ar nz mistura (e a sobrepressiol. malor fol a
geparagic entre asz curvas d¢ maximos e minimos. ou e ja, menor foi

a homogensidades de temperaturas,

2. Por dltime. nas curvas correspondentes a  sgua com
sobrepressio Fig, 24 a 29 foi obgervada uma subida de
temperatura bem mals lenta do gue com vapor puro. Em alguns casos,
og valores méximos de temperatura se apresentaram no instante am
gque  se  atingiu Tl porém  foram de menor maghitude que  os
asbgervados para s mnigsturas vaporsar. Da masma forma gus  para
setar misturas. nes prodesses scbh dgua o aumsnto da sobrepressio
conduziy temperaturas menos hﬁﬁ;ﬁgﬁﬁﬁaﬁ. CoOm RS Aoy Sepalaao

Ams curvas de maSMImos @ mindimoes.
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Para cada sxperimento a {fase d8 aguecimento ol estudada em
duas etapas: 1° EBtapa da subida de temperaturas e 2 Y Btapa de

manutencio da temporatura de processo’.

4114 Etapa de subida de temperaturaz nos ensaios de

dizstribuicico de calor

Durante ozte pericdo  fof ayaliada b= velocidade 2 &
homogeneidade do aguesaimento, tendo como pringipico gue um meio de
aguecimento  ideal & aguele gque  permite atingir TiI am  forma
imediatz e oonstante para todos ox pontos  da  prateleira de
suporte. Toedos os ewperimentos foram iniciados a partir de uma

&
temperatura de 33 ~ 5 °a.

A Tabsla £ reunse oz resultadozs da asndlise de dados da
dizstribuicdo do cador obtidos a partir das curvas de temperaturas

maximas & mindmas".

Dentre op meios de aguecimento sstudados o vapor puro fol o
gue mais se aproximou do ideal, com os 10 pontes estudados dentro
de Ty + 3 "¢ e T4 + 1 e antes do fim do “tempo de subida”™ (346 =&

4.8 mind, ver Fig. 30 a 32,



Tabela & Hezultados para a otapa de subida de temperaturas dos

snsaios de diztribuicio de calorp

1 cempErs | TEMPO DESDE O INICIO DO AQUECIMENTO
ME IO {mind
PROGRA | TURA .
g 'y ‘-‘ " } el
AQUEC. | o |intgias |1 PONTO|TODOS OS PONTOS| TEMFO DESAER.
A T A Ti DE ou
O s . L |suBr |PREAQ.
' Yy e T %0 | pa
105 28,9 {.8 2.7 2.7 3.6 n
VAFOR 113 37,4 1.8 5.7 2.7 . -
1o = 121 32.8 4.5 27 1.5 3.5 "
105 31 .6 1.8 1.8 2.7 4.8 .0
VAFPOR 113 33 .6 t.8 1.8 4.5 2.6 .
oo % . , . - - )
12 36 .0 2.7 2.9 5 .4 3.6 2.0
105 33,1 1.2 1.8 6.3 3.6 2.0
VAPOR 113 3.6 1.8 1.8 2.1 4.8 2.0
0% 121 35 .0 2.7 2.7 5,4 3,6 2.0
108 30 .5 . 9,0 2.0 9.0 -
AGUA ‘ ,
36 .4 , 9.0 9.0 10.8 -
BATXA 113
S.PR. | 121 28,4 11.7 1.7 11.7 11,7 -
'{)* 27;9 \\3 A i:‘;u 11\7 -
AGUA 104 .
ALTA 113 30 .5 v . 13 .5 9,9 -
S.FPR. 121 26.0 .9 9.9  10.8 12.5 -
Ti: Temnpoeralura de processo.
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Uz processamentos em migturas de vapordar aprezentaram “tempo
de sublda” semelhantes aos do vapor puro. Todos o5 pontos Dicaram
dentro de T1 + 3 “Cc antes do fim do “Lempo de subida™.

Para os tratamentos em misturas com 90 ¥ de vapor a 121 "C e
112 "¢ a condicZo de T1 + °C s& fol atingida apds o "tempo de
gubhida”, dentro dos primeiros 1B e 49 min doe  “tempo de
processe”, respectivamente. Ne caso doz ensalos com misturas com
T8 X de wvapor esta condigdo =0 fol atingida apos o “tempo de
subida™ para as 3 temperaluras estudsdas, demorands em ate 2.6 min

& mais Jdo gue com af misturas com 90 X de vapor.

Ox PO REGE ubilizando dgum  oom sobropressio da b
apresentavam um agquecimentc maie lento com uam “tempo de subida™ de
2.0 a2 185 min, 2 a 3 vezes maior que o observado com vapor puro
o as misturas com ar. Isto & de s ssperar, come conssgisSnoia da

nesessidade de aguecer a Adgus desde a Lemperatura ambisnte atd Ti1.

Quande fol smpregada dgua a "baixa sobrespressico”., a condigio
de Ti + 3 Coe T1 + 1 “C foi atingida antes do fim do “tempo de
subida” para ag 3 temperaturas estudadas., enguants gue para &
“alta sobrepressico” isto =6 ol alcangadoe pars 121 “C. o gque pode
ggtar relacicnadoe com a eficiéncia da agitacio apds a injeciEo de
ar comprimido. Para uma mesma vazido massica de ar & temperatura de
processo, o velume do ar dentro da autoclave a alta sobrepressio ¢
20 ¥ menor do que a baixa sobrepressio. com um efeito menor da

agitacfo e homogeneizacico de temperaturas.

Em relacio A& infludncia da tempsratura =sobre o Ttempo de
zubida’, pos processos em agua com gohrepressioco o aumento de Ti
foi acompanbado pelo aumente do "tempo de subide”. Uma alternativa

M . 4 g LR T § o e
para diminuir o tempo de  subida nestes tratanentos seria

pré-aguecer agua a 60 ou VO G oantes de colocar o conjunto das

by

Ay

L
3

L



pratelsiras  dentro da  autoclave (PFLUG. 19543, ou bombear 4gua
guente & Ti dentro da autoclave previamente pressurizada (PETERSON
& ADAMEI, 19833,

Para o vapor puro e as misturas com ar nfo foram observadas
diferencas importantes no TLtempo de subida” nas  distintas

Lemperaturas ficando entre 3.6 ¢ 4.5 min.

4.1.45.2, Etapa de manutencio da temperatura de processo nos

ensaios de distribuicio de calor

Apds de se  atingir a iLemperatura de processo,  {oram
observadas algumas perturbagfes na temperaturas. IO
caracteristicas particulares para cada meio de apueciment.a,

zimilares ao relatado por PFLUG & BORRERC (19673,

Para wvapor purco. o tempo de desaseracdc programado Fhd, 19810
foi sempre malor gue o “tempo de subida”. O fechamento da wvilvalas
de desasracio provocon um leve aumento das tempsraturas (Fig. 18 a

T

Para am misturas de vaporsar ol sempre observado um mdsdmo
da tempersturas no inicic doe "tempo de prooesso”, provocado pela

insrcia do gsistema de controle {Fig. 1B a 235

Hogs processos sob dgua com sobrepressio foram observados em
aiguns casos. maximos de temperatura de menor magnitude gque osx

ohtidos com as misturas vaporsar (Fig, 24 2 293,

Em  geral. estags perturbacBes nido podem sger oonsideradas

graves puis foram sempre acima do valor de Ti programado & por um



pariods de tempo ourtoe. Apds  as ;fseztturbacﬁeg foram observadas
ascilacBes  periddicas. normals para o @ gistema de contirole de
temperaturas atilizado (PFPLUG, 19923,

Para o vapoer puwoe o {im dos perturbacBes foi congiderado gomo

zende po instante em gue Lerminou a desacracXo.

Fara os outrog melog de agquecimento, as pertubacBes foram
consideradas como teprminadas apds o fim do ”iempa de zubida™ & do

R +
momento 2m gque se atingiu T ~ 1 G, (Tabela 7.

Para estudar a bomogenesidades de  Ltemperasturas durante o
pericdo posterior ags pertwbscles. foil determinada a temperatura
miéxima £ minima o calcwdada & diferenca,. denominada “diforencs

global de tewmperatura”™ (DGETI

D valores de DGOT devem ser interpretados como uma medida
g horkbral das diferencas de temperaturas, As diferencasg de
temperaturas tiveram trss origens: heterogeneidade de temperaturas
entre o 14 prionLans aotudados, ascilag Ses AT controle de

temperaturas ao longo do Ltempo ¢ erro sxperiment.al

Para avaliar o efeito da helerogeneidade dJde temperaturas
entre os 10 pontos estudados sobre a "DATY foi caleulada s mador
diferencs de Lemperaturas pregistrada om  um mesmoe  ciclo  de
aquigiciico de dados e denominada TDiferenca Instanténea de

Temperaturas' {DIT)

A influsncia das oecilacfes 0o controle foi avaliada
calculando DET ~ DIT. D metodo de anilise utilizade n3o permitiu
dizoriminay o ey ip als! axperimental, povis cada diferenca ches

temperatura medida incbha uma parte desie srro.

ey
3
fax)

—



A exiztédnoia de pontos de estagnasio no meio de aguecimenta
foi estudada caloulando a frequéncia de occorrdncia <o pontos oom
temperatura mindma em cada uma das 0 pogicBes analisadas,
Denominou~se de “ponteo fric” 4 posicZo mais freqliente (apesar gqgue
sua  Lemperatura ssteve acima de Ti)  Eztes resuitados foram
apresentados na Tabela 7 & nas Fig. 33 a 38 para faciliter a

analise.



Tabela 7: Resultados para a stapa de manutencio da tewmperatura

de processo dos ensalos de digtribuicZo de calor

* | ODCORRENGIA
o oy — DE
MEIO i DGT | DIT {DET-DIT| FIM FIM Lo PR o
AQUEC. PERTUR |AQUEGI
e <Pox 1% ¢®gy |BALTES MENTO ﬁ? ?gg&
L4 i - i ’J.. ! P
min’ Lmind QXQ By
s05,.8 | 1.2 | 1.2 0.1 7.0 19.9 Be
VAPOR | 15,8 . 0,7 .4 .0 18,9 0
100 % . <
* [ (}1.;:* Y [ 1? ;“ ;
121.8 | 0.6 5 G , »
1o8.2 | 1.8 | 1.1 0.4 4.5 19.8 o 50
VAPOE § L1508 | 1,2 | o, 0.4 4.8 13.9 3.4
90 X | 431,94 | 6.9 | O.9 6.0 5,4 to.8 4 35
105.8 | 2.0 | 1.9 0.1 .2 18.0 37
VAPOR | y4a 4 | 1,0 | 1.1 0.8 8.1 19.8 59
OE L yar 2l 1,8 1 1.8 6.2 5.4 1v.8 10 59
1051 . 6.7 o4 9.0 24.3 10 Be
\ o.o | 0,6 0.3 10,8 26 .1 10 10
BAIxa | 11507
o pr. | 121,77 | 1.1 | 0.7 0,4 11.7 7.0 g 52
‘ 105,2 | 1.6 | 6.0 6.7 12.8 27 .1 4 52
SGUA
ALTA t13.2 | 1.8 | 1.1 7 13.8 28.2 10 o
SPR. L oiosm | 1.4 | 1.0 0,z 13.5 29.8 10 48

%: Medido desde o inicio do aouedimenio.

i

DET: Diferenca Global
Diferenca Instarntinea ode Tompsral uras.

BIT:

Media da "itemperatura de processco

L2

de Temperaluras,

HC &
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Dentrs o temperaturas estudadas, 124 T foi a que ofwrscsu
melhor homogeneidade global <DOG8T= 06 a 1.8 °Cy  com  Stima
estabilidade DOET-DIT= 0 a Ou4 O = s baixva freqgléncia de
pogicBen frias 35 a 62 5. Izto era espéracicz. pois o sistema de
G.

controle tinha gido previamente calibrado a 121 ©

Para vapoer purae & 121 "0 a  distribuicXo de  calor  foi

sxoelente, stingindo o coritério da 04 com diferencas globais de
. oy < .

temperaturas nHoe medores de 1 TFOCE 0.6 0. Para o mesmo melo &

105 o 112 Y0 estay diferencas foram malopes de 1 “Fx 0.6 °C. com

BGT= 1.4 e 1,8 “¢. respectivamente.

Para vapor saturado, czda temperatura corresponde a uma Unica
preseZo de equilibrico & as diferencas de temperatura devem ger
sbrigatoriamente acompanhadas de diferencas de pressio. Uma vaz-
atingida T1 e finalizada a desaeracio. somente oF  pegquencs
sangradores foram mantidos abertos de forma gue a pressfo de vapor
em gualguer ponto dentro da autoclave permanscesse constante ate o
fim do aguecimentsc. Consegilentementes, os valores de DGT podem ter
mido originados pelas oscilag@es do contreole ou por una desseracio

deficisnts.

Para 118 ¢ a homogeneidade de temperatura entre as 10
posic®es foi bastante boa MIT= 0.7 "0, mas o sistema de controle

contribuic para o aumento da diferenca global DET-DIT= 0.3 ‘oo,

Para 1085 "8, o gue mais contribuiu para a DT foi a

<o,

=]

heterogensidade  instantines entre as 10 posicles (DIT= 1.2
Isto  indica wna  desasracio incompleta, provavelmente provocada

peia baiva press@o do vapor a 100 e

fil
r.'
LY



O resultados agima mencionados  s3c conmistentes com a

ocorréncia de pontos frios. gque fol baixa 40 2> na powigifo { o 4
u o . a :

para 113 e 121 O, respectivamente. & muito alta para 1085 ¢ com

88 X% para a pogigio sobre a prateleira 9.

Dentre todas as misturas de vaporsar estudadas, aguela com 90

o

2 de wvapor = 121 2 foi a de melthor desempenho. oom um

comportamento muito proxinoe ac 4o vapor puro.

Em todas ag experiénoias wtilizando misturas de vaporsay ag
diferensas globals de temperatura foram maicres de 1 F & 0.8

.

Se ocomparadax com ar do vapor purc, sz DET para vaper 90 03
foram somente de 0.2 a 0,2 “C maiores ¢ para vapor T8 X de 0.7 atse
1.2 "¢ maiores. Estes resultados sZo consistentes com o relatado
por FRFLUG {19783, com repeitc ao efeite prejudicial do aumento da

copcentracio de ar npas misturas com vapor.

A maior hetesrogeneidade ol provooada em parte por maiores
diferencas instantineas de tesmperaturas entile azs pratelsivas,
decorrente do decréscimo na concentragfco de vapor DIT= 0.9 = 1.5
"¢ opara 90 e 70 ¥ de vapor respectivamente) & da diminuicZo de
c.
respectivamente). Isto pode ser consegii@éncia da diferenca entre a

e

temperatura DIT= 1.2 e 1,8 ¢ para Ti= 121 e 109

pressio de entrada e de =malda. necessaria para  permitix o

ssmcoamente da mistura atyravées da avtooclave,

Para uma determinada concentracie de vapor na mistura com ar.
uma  queda de  pressfc sempre & scompanbada de  uma  gueds  de
temperatura. Como as misturas  foram  indetadses e Tundo das
a;ui.m:iavee, egcoands palo Lopo, aram ssperadas menores Lemperaluras

€ pressfes) nas pratoledrzs mais altas, Isto concorda com a mador



poorréncia de pontos frios nas posicBez 4, ¢ & {0 para miztura com

TR OM de vaper a 103 113 e 121

A= .
<. regpeclivamente; & para a

mistura com 90 % de vapor a 105 C (posicio ).

No caso da mistura com 90 % de vapor a 112 ¢ 121 °C o padrio
de distribuicEe dom pontos frios foi semelhante a0 obiido oom

VPO DL,

A maicr ccorrédncia de pontos “frios” na metade supsrior do
conjunte  de  prateleiras indica a exsténcia de uma regifo de
smtagnacic naz prateleiraz superiorss. Isto concerda com o
ohgervads por PFLUG ¢ RBORRERO 4967) para misturas de wvaporsar

numa autoclave vertical com uwm tubo distribuidor de vapor na formsa

de cruz, samethante =1 utdlizado neate trabalho, Estam
pesquisadores conseguiram  melborar a2  distribuicdo do walor,

utilizande um distribuidor ciraular com ox fures orientados pars o
fundo da asutoclave provocando um fluxo envolvente ao redor da

cesta

Az oscilacBes provocadas pelo gontrele de lemperaturas pars
as mizmturas com 90 ¥ de vapor foram da mesmes ordem de magnitude

End .
G Ji para as misturas com

e para vapor purc DTE-DIT = 0.4
7D % de vapor pure, estas diferencas foram observadas com valorss
de atd 0,8 O em todas as oxperidéncias, como consegliénas da

operac¥o conjunta do contrele de temperatura e pressEo.

Para melhorar o desempenho das misturas com T % de vapor.
poderia ser instalada uma bomba de reciroulacZc como realizado por
PRLUG o BORRERO {19573 numa autoclave vertical de Lamanho

comercial.

Outrsa aslternativa, utilizada 2m auloclaves horizontais ches

marcs Ldascarde, & a instalacio de uma Lurbinas na extremidade opozta



4 tampa da  autoclave para aomentar & ciroulacio  do msic de
aguecimento CTUNG. 12900, iz=to avitarix =t diferencas de
tempesratura  provocadas pela queda de pressic necessaria para

circular o misturs na swtoclave modificada,

O esnsades de distribuicdo de calor em agua com sobrepressio
mostraram gus & baixa sobrepressfo foi melbor gue a alta nas trés

temperaturas testadas.

Em Lodees =S exparidnolas, 8% 538 F=5 23 Tnd=td globais e
temperatura Yoram maiorses do gque com vapor puros, wawirapassando
sempre de 1 F (T 0.8 "), Para baixa sobrepressic as DOET foram
apenass 0,32 G omadores que as de vVapor pulo. shquanto gque para alta

"~

mobrepressio foram de 05 a 08 "G

A Apua ocom  sobrepressdEc @ igus Tzobreaguecida” na  gual
pegquenass variacBes de pressdo ndo devem mudar sua temparatura
BEMpTe grie S0P D am por cins da preszio de aoguili brio

i quido-vapor.

Apds o Ttempo de E:xzi:ridz‘a“ o migtema de controle injetou apsnas
pequenas gquantidades de vapor no funde da asuloclave, provocando
diferencas de temperatura entre a8 prateleiras inferiores mais
guentes) e as supericres (mads frdasd. (ver Fig., 24 a 293 Para

mirdmizar estas difervencas fol injetadoe ar junto aoc vapor.

Como  explicads no {tem J411l, a eficiéncla da agitacdEo foi
melhor para baixa sokrepressio provocando menorss diferencas de
temperatura instintenea DIT = 0.6 a 0.7 "3 do gus com  alta

sobrepressEo (DIT= 4.9 & 1.1 o,

P



A localizagio dos pentos Iriom Yol notads sobre @m
prateleiras 8 ou 10 (40 & 94 %D para todos oz superimentos. exceto
paras agua & alta sobrepressio a W08 ‘o gue aprasentoun um  ponto

feio na prateleira 4, com uma freguencia de 53

O controle de temperatura foi melhor guarkdo se utilizoun Lpzua
s baixa sobrepressic (DET-DIT= 0.2 a 0.4 “C) do que para a alla
sobyepressio (DET-PIT = 0.3 a 4,7 3. Como em ambos cazos a
Sfamibiiid;;«:ie do contrele ol a mesma, esta diferenga pode tambem
astar relacionada  com a melhor agitacfo  oblids & haiva

sobrepressdio.

Fora o procezzasnente sm dgua com sobrepressio d8  ar na
avtoclave utilizada nesta pesguiss, PRFLUG 9932 sugeriu trocar o
digtribuidor de vapor por um fubo em cruz com aberbturas apensas Das
sume avtremidades. [sto permitiria auxiliar a conveocdo natural da
autoclave favorecende a ascensico Jdo meio  de  aguscimento  pelo
espacso anwlar entre ¢ cesto ¢ a carcaca da avtoclave ¢ sua descida

através das prateleiras.

Fara o mesms autoclave TUNG (03 zugeriu a2 injecEso de umas
varico malor de 12 sofm {D.340 m smind de av para agitacio. o gue
nZo foi possivel devido as  lmitacBes do  compressor de  ar

ingtalado na FE4, UNTCAMP.

Outra alternativa para melborar a distribuicie de calor seria
a instalacio de uma bomba de recirculacio de &gua comoe ubtilizado

nas asubtoclaves verticais para frascos de vidro (LOPEZ 1961

A dificuldade para obter diferencas de tfLemperaturas menores
de 38 °F foi reconhecida pela prépria 7040 gue citou ocomo freglente

a pratica industrial de utilizar wuma Ti ds ate 2 5F €11 S8 maior

i



gue o valor deseiado. para agsegurar ofetivaments & aplcacio da
jetadidades  programada Beta  dificuldade & foi  obgervada por
varios  autores utilizands diversosm melos des aguecimeanto &
autociaves (PFLUG = BORRERO 1987, ADAMS = HARDGT-ENGLISH 1990, e
PARK &i alic. 19902

Gualguer das modificacles mencionadas acima ficou fora dosg
ob letives deste trabalho, peols se pretendia selacionar apenas og

melhores melos de aguecimento atiliziveis na autoclave modificadsad

Oz resultados apresentados permitiram descartar as misturas
gom YU ¥ de vapor para o ensaior de penetracio de calor em blocos
simuladores © 2 em  bolsas  esterilizivelis na  autoclave modificads,
por causa da longa duragio do tempo necessiapric para atingir TI + 1
T €1,8 a 2.5 min dentro do tempo de processol. da heterogencidade
de temperatura entre as prateleiras BIT= L1 a 1.¥ "ty e da
magnitude das diferencas globais de temperaluras DGET= 18 a 24

s,

Para o realizac8e doz ensados de penelracio do calor em
blocos  simuladorves fol preferida uwuma Ti1 de 121 "G, devido  as
malhores propriecdades de estabilidade & homogeneidads de

temperaturas.

Conzegiientenmente, foram selecionados para o3 ensailog  de
penetracic do calor em blocos simuladores. o meguintez melos de

avprecimento:

: E0

A



{. Vapor puro a 121 ¢,
2. Misturas de P0% de vapor e 10 de ar a 121 G. com vazxio

total do meic de aguecimento de 40 sefm (1,12 m Smind.

3. Agua aguecida com vapor a 121 0 ¢ 126 kPa (baixa zobre

presxio’ & ar 6 scim {0.10 me smind pars agitacEo .

4. Agum aguecida com vapor a& 121 °C e 191 kPa (alta sobre

- - . . s
proessiol o ar & sdfm 0.146 m s mind para agitagio.

14,2, Btapa de resfriamente nos ensaios de distribuicie de

calor

e forma semelhante ac aguecimento, wn melo de resfriamento
ideml & aguels oque permite atingir & temperatura de resfriamento

(T2 de Forma imediata & constants para todas ae posicles.

Em todas as experigéncias. o mele de resiriamento fol agus &
temperatura ambiente. como geralmenle utilizade na inddastria O
que diferenciou um resfriamento do outroe foi 2 temperatura
inicial, scbrepressXce e o tipo de meioc de aquecimento occupads na

autoolave no inicic desta etapa do proussso,

As Fig. 36 = 50 apresentam as curvas de Lomperaturas maximas
e minimas para os 10 pontes estudados, A& Tabela 8 reune os
resultados da anslise destas oupvas, entanto gue as Figuras USla
e Bib permitem a comparacio do “tempo ned2ssLrio paba gus o
primeiro  ponto atinga 40 o ou menosY L0 & do Vtempo  de
resfriamento” necessarico para gue todos os pontos atiniam s Haesha

condicEs (el

boa
.

B

™
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Tabela B8: Resultados para o eltapa de resirizamento dos

engaxios de distribuicZe de calor.

OCORRENCLA
- ] =
MEIO Ty SOBRE Te L 40 - BE PONTOS
PRE QUENTES
AQUEC . i
e SEAO o PO MK
70 ChPad (A {mind {mind <1 FREG
| CTo o4
105 .7 o 31 2.7 3.6 g o
F %
VAPOR | 1 1a .9 o 3 3.6 5.6 1 5
Loo = 121 .86 o 31 2.7 X6 8.9 .10 &
LO5,4 an 33 2.7 1.5 B e
VAPOR | 14 5 e 33 4.5 g4 10 57
POE 0 214 1 o1za 32 2.7 3.5 10 &7
105 .4 71 ST 2.7 3.6 1 40
VAPOR 112.9 125 3 I € .4 10 43
0 ysp.s | 1wt 32 5 .4 10.3 10 16
105 .2 aa 28 9.0 9.9 t S0
AGUA ) e .
: o 31 9.0 9 . 5 2
BATYA 113,00 a7 L 5
g frR. | o121.8 | (26 30 124 12.8 5 &2
. .G o o 8.1 9.0 1 &
AQUA 104 *
ALTA t1z.e | oi2s 30 $1.7 12.6 5 31
5.FR. 1z1.2 | 191 ap 21 .4 24 .2 2 5O

Ta . Temesratura intcial do resfrianesnio,
Te ; Temperatura de entrada do dsua de resir iamsnto.
L4410 Temoo OUrd 2ue conls frous v L0 T 0,

- 1
o Y
for 1 ZEmEG OGN G Fud todos of pontos Figuesm o TR JU L



A temperatura inpicial do resfriamento (105, 1130 121 T, o¥o
mogtrou influéncia no "G do processc com Vapor purs,. gue  demorou

3.5 min em todos o ensaios,

Nos oublros resfriamentos (vaporsar & igua com sobrepressio) o
aumanto da Lemperatura  indcial fol sempre acompanhado por um
aumento de pressio. conduzinde a resfriamentos mais demorados (Lre

3.5 a 246 minod,

Em geral pare uma mesma Lempesrabtura indciad o "Lempo de
peezfriaments” (L2 aumentou na ordemd vapor puro.  Yapor R0 3,

vapor 7O . Agua a balsa sobrepresssEo & agua a albta sobrepressio,

e

& aumento da sobrepresgiEo na  auvtoclave IOV OO0 L3R
diminuico da vazio da entrada de dgua fria. retardando a queda da
temperatura. EBEste efeito foi miximo para o resfriamento  do
processo  uJubtilizanddo agua a 121 “Coe 191 kPa (alta sobrepressdo.
tr= 243 mind & minbme para resfriamento a pressio atmesféerica &

kFar do ensaio gue utdilizou vapor puro & 121 O e 8.6 mind.

na  albernativa para acelesrar o 2 resfviamentce  durante o
procesgamnento de embalagens contendo alimentos, serpias suspender a

sobrepressio gquande se atinge %0-95 T+C no ponto mais frio do

produt.c,. como sugerido pelo trabalhe de WHITAKER (19712

Em relacie ac meico de agjuedcimento snchendo a autodclave o
exame visual das curvas de temperaturas miximas o mindmas permite
distinguir 2 comportamentos bem diferencisdos: por un lado. o
resfriamentos Jdos processos gus ubtildzacam vapor puroe g, 36 a
3R ou misturas vaporsar (Fig, 3% a 342 e pelo oubro. os ensaios

@m hgua guents com sobrepressio (Fig, 45 & 505,

O processos | ubilizande vapoer  pure ou mistulbas vaporsad

tiveram em geral regfriamentos répidos. polz o vapsr condensou & o

L
ih
0



ar foi deslocade facilmente so entrar em contacto com bgua. Nestes
ensalos o UL40" ficou entre 2.7 e 3.6 min., enguante gque o LM
aumentou na seguinte ordem vapor pure (3.6 mind. vapor 90 % (4.5 a
5.4 miro, ¢ vapor Vi ¥ (3.6 & 108 mind. Neste f titimo meioc de
agquecimento o  rpresfriamente fol mais lento por causa da  alta

aobrepressic ulilizada.

DBe uma maneira geral, para os resfriamentos dog processos e
utilizaram vapor pure ou misturas vaporsar., os pontog  “guontos®
ouorreram dom maior Iredqidnciza na metade superior do conjunto de
prateleiras (posicles ¥ a 105, deslccandorse de baixeo para cima
conforme o preenchimento com dgua na aultoclave. oomo apresentado

v Fig., 386 & 44,

No casce da dgua com sobrepressidc. a gueda da Cemperatura foi
mais  demorada. peois a agua  guente ocupands a  autoclave Foi
lrntamente substitulda psla dgua fria. 4 tomperaturs dearesoou na
mesna proporgio para Lodas as pomicles,. sem Sse obmervar grandes

diferencas instantineas.

Oz pontos “gquentes” apareceram Ccom malor regiéncia na metlade
dor conjunto de prateleiras (pomicio 953, gquse fol a posicSo mais

digtante das entradas da agua do funde = do Lopo da autoclave.

Em todas as experiencias o primeiro & dltimo ponto atingiram
40 70 guase ao mesno tempo (240 2 t:). enquanto que o Lemps  de
resfriamento aumentouw com o acrescimo da temperatura inicial (Ts)
& da sobrepressfo, passando de 2.0 min para dgua a 105 0 & baixa

sobrepressio para 24.3 min para agus & 121 C e alta sobrepressfo.

Uma primeira tentativa pars dimdnudy o "G serds esvaziar &
autoclave antes da sntrada com hpus fria Isto foi realizade om
tegtes preliminares. onde ¢ sidstema de contrels de pressioc tLeve

difiouldadas em evitar grande gueda da pressio.
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Gutra possibilidade geria instalar uma bomba para  injetar
dgua fria o drenar a agua guenis, como encontradas nas autoclaves

com agitasio,

s regultados pobtidos permitem conoluir gue o resfriamento do

el . . o - ~a

processe a 121 0 puma mistura com 20 X de vapor {(Lr= 4.0 mind fol
o mats semelhants com o de vapor puros Lee 3.6 mind na  mestinos

tempasratura,

Finalmenita, ol decidide ogue para & acelerar o resiriamento
nos ensaios de penetracio do calor em misturas de vaporsar ou dgua
guente com sobrepressiio. a sobrepreosgio de ar \Lris SUSPeNSR A0 SO

[}

atingiy 20 a PO £ no centroe dos blocos sinuladores ou bolsas

asterilizdveis.

1o s
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3 Ensaios de penstracio do caldor em blooos sbmudadores

{5 enmaiog de pernetracio de calor  em  blocos  simuladorss
permitiram completar a sslecZo dog melos de aguecimento dtels pava
o processamento  Lermico de  bolsas  esterilizaveis na  autoclave

madificada,

G obietive destes snsados fol estudsr a influédncia do tipo de
meio de  aguesimento & da  posicEo  nag prataeleiras sobre &
veleoidade de agusdimentoe ¢  restrismento &;;. blooos simuladorss
provessados a 121 T0 em vapor purs, mistura gom B X vapor e 10 %
&y, & agus a baiwe sobrepressio (126 kPad e alta sobrepressso 391
Pak ¢ aguecimento ol conchaddo guando teodos s Blooos

apresentaram uma temperatura de 120 U ou maior.

am Figuras 592 a 59 apresentam as curvas de "hhdstdris tdrmica

para cada waa dax experiéndias,

IGE
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4.2.4. Etapa de aguscimento nos ensaios de penetracio do
calor em blooos simuladores
A Tabesla P apresenta © “tempe de subida” (T8 & & média dax

tLemperatuira de processo (Ti2 para cada expervimento. A

de  28B.Y

msdim da

Lemperatura  indcial noe centroe dog blocos foi ", DAars

Lisdassy a8 eMperidéncias.

Tabela ¥: Temperatura midia do meico de aguecimento (Ti3 o Lompo

de subida {(TS5) nogs ensaios de penetracio de calor em
blocos simuladores = 121 “C.
VAPOR VAPOR AGUA BAIXA SPR.IAGUA ALTA SR,
1 G0x 1454 126 KPa3> L1911 LiPas
i wa Rt k2 B3 R ki B
Ti For j121.5  121.8(121.7 121.9] 120.2 121.5 120.2 121 .1
TS dmind 2.7 4.3 2.7 4.9 0.8 11.% 12.8 i1.7
1. R2: regeticias 1 ¢ & Yésosciiudhenls
Oz “tempos de subida” foram semslbantes acs medidos durante
oS ensaicos de distribuicico de calor com valores meédios de 3.6 mdn
para ¢ vaper pure @ a mistura com 90 X de vapor & d¢ 11V min pava
Agua gom SobrepreSsio.
A Tabelz 10 apressenta o "tempo necessario parae atingizs uma
rompapratura malor  ou dgual oa (Ti-2 Y3 e centro  dos  blocos

simtlodores, Bm termos de valoraes médion. o agquecimento dos blocog

na praveleira 10 foi um poucoe mals lente (B2 @ 1846 min doe gque




parsa « prateleiras 2 ATY mind. mas estas diferencas ndo  Foram

mignificativas (o= G005, Tabela 113,

Os resultados do Ttempo necessaric para pasra atingin Ti-2 g
apresentados na Tabela 10 gsugerem dividir os meiogs de aguecimsniLo
am dois grupos bem diferenciasdos: por um lado o vapor puro & a
mizturas CECEINE o0 2 de LT el i A | @ 17 .4 mifr
regpadtivamente) e pele ocubtro a agua 4 balxa ¢ alba sobrepressdo
Cmddias de 2132 o 224 mind, 4 oxigtincia destes deds gruapos  fol
confirmads atbaves oda analize de vardingis {Tabwié; 112 » do "Tegste
dm Mipdma Diferenca Significativa™ Tabela 123 Ep:éa de e egpebar
emte pegultado., decorrents ao maior “Ltempo de  subidat observado

085 PrOSeRR0E @M AgUua Com SoDPepressic.

Tobela 10: Tempo necessarico para atingic (T1 - 2 o o
rontiro de blocos simuladores durante os ensalos

de penetraczio de camlor Gwmind.

POSTEEO YAPOR VAP OR SGUA BAIXA|AGUA ALTA| MEDIA
] 1 0O po SPR . Gp '
. 126 RPad| €198 kPad
FRATELEIRA 1 o, ks | R1 Rz | R1 Rz | Ri ra | FOSICE0
L e 16.2 17 1l1T.4 1s.2l20.7 2i1.6l24.2 2.81 1o.4
5o 3 itLt 1r.tliT.tr 1v.tlzo.r zi.6lz24.3 1.8] 196
3 -~ & 17,1 SN B I 12.9120.7 20.7:123 .4 g.7 19.4
4 . 10 e ¢ ir.tlte.e ir.tlze.r 2z.8{28.2 1.6] zo.0
B 10 1.0 1v.1l1s.0 t7.ilze.7 22.8l28B.2 2.8| 20.1
MEDIA )
MELU Lt 1L 1.2 53.0 0.7
AQDECTMENTO




Tabela 11: Andlise de variincia do "tempo DOUeSSArio  para

atingir (Ti ~ 2 "C>" no centro dos blocos durante

or ensalios de pensiracieo de caloyr.

GrAUS S0OMA MEDIA DOZ F

.
FONTE DE VARIACZC LIB. |OQUADRADOS | QUADRADOS

Repeticles i 0,992 | O.994

FPosicdo % =.504 0,638 1.00
Erro Posicie -4 a.549 QL4607

Moio de Aguscimento 3 287 .610 95 .8y 57 .0
FPogicdo x Melio iz2 g.1414 G.e878 G .40
Erro Meio Agquecimento 18 25 .210 1.6881%

Total ag 327 .0588

15 .

YT

]

NEe sianiflcative gara o= 0.00

Sisntfilcative para ax O.005.




Tabesla 12: Comparacifo das meédias do "tempo necessirio S TN

atingir T - 2 203" medido om minutes no cenbro
dos bBlocos simuladoresn. atraves do "tesmte da

a ndma diferenca significativa® £am 3.0013

MEDIAS DO TEMPO NECESSARIO PARA ATINGIR Ti-2 "¢ dmind> ¥

VAPGR 100 X VAPGR BvO O AGUA 128 kPa AGUA 191 kFa
17,4 iV 4 1.2 23 .1

: . R R [ o a e e s | ICR T, T e g W a e ;- T . P —
Az sebdios 2 SRER P LAy Ak S IRWE b B 7Sl SRl L E Ve B L Thae el e s e Fe ALY Qi

,y p,

" o R -~ a 3 2y e e e ~ " . . R "y a .
A Fer e dis @ LYl FLOOE D ovdas S om0

Para os blocoz aguecidos a 181 "¢ em vapor purc £ mistuba com

% de vapoer f{eram representadas ags Pourvas semilogsai tmicas de

aquecimento’ (Fig. 60 a 463> A partir da porc3o retilinea de cada

srafice foi qalculade oz pardmetros M"Y & iKY como indicgado no

Trem 3711
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4 Tabela 12 apresenta o valoyss das "baxay de aguecimanto”
{Eh2 chtidos em cada sHperidéncia © regsultade do YW= 20 min
para vapor pure permitdu caloculsy um Thbempo de sublda” maxdmoe de
4.5 min 2 sugerido por PFLUG 92903, para gue o ‘esloule  do
Y e Tk atraves do métodoe de Ball ageia repressntative. Izto
confirma a impogibilidade do cilouloe destes paramelros para oS
PrOCeSROS  em  agua com  sobrepressic gue apressntaram “tempos de

subida” de 10.8B & (2.6 min.

A andlize de wariincis odo mostrou diferoncas significativas
g TR provoocsdas por madancas da posiclo dos blosos  dentro  do
con junte de prateleivazs {o= GO0E., Tabsla 143 Ag méedias para cods
posicio apresentaram pegquenas diferencas. indicande wum  adguecimento
mais  lenls sobre a prateledrs 10 dh= 9.2 ¢ 243 do gue s
prateleira 2 he B9 e .4 mind 05 peguencs aumentos no "I
podem ser observados como uma dimdinuicio na inclinacio da porcde
retill nea das TRV A . semilogeri tidcas. irslicarndo pion

transferdncia de gador nas pratelesiras gupsiiores (Fig, 40 a 63,

Também nfo foram detectadas diferencas sigrdficativas nos
HERY gamusades  peda mudanca doe medo de  asgquesaimsnts des vapor puro
para mdstura com 200 X de vapor  (as 00000 Tabela 2 ©
aguecimento nesta mistura ol mads lento do gue  Oom  Vapor  pupo
CFpe= 002 5 9.0 min respectivamented. deaorrente da presenca de  ar
ne meic de agquecimento. Estes dados estio em concopdiancis com o

pelatado por PFLUG Q970

Fara yvapor puro & a mistura com 90 X de wvapor. o Vfw¢
apreseptou-se dentro da faixa conservativa de ¥ 8 % relatads por
TUNG & @lis 9gdd. Ox  bloces gimudadores utilizados por estes
pesquisadores foram  similares aocs deste trabalbo. O ) ‘hu " ™
calculados.  come  indicade  mo ftem VAL foi  de 1200 W T
Pate valor ooncorda com o obtido pelos mesmos  aubodes  acima

oo,

e



Tabela 13; Taxas de aguecimoentoe {fh2?2 a 121% e de Bioocoy
simaladores processados em vapor puro 2 mistura com

080 X de vapor {mind.,

VAPOHR VAFGER
FOSICRD 100% 22134 ;
. fh
FREATELEIRA POSY
' R k2 K1 RZ A0
1 < 2 8.9 5.9 B8.% g.u 8.9
2 7 2 3.9 g.h 8.9 2.5 .1
A ] G.0 g3 8.5 LR 2.1
4 1D 2R ¢ 2.5 L g.3 Wt
G 1 B.7 2.3 g .5 9.3 I
o
MEIG AQ. 2.0 8.2 9.3

Bi. RZ: regeticss i ¢ & respsciivamenis.

1}
g



Tabela 14: Ansdlise de variancia para as taxas de agusciments (Fhd
a 13t "¢ de blocos simuladores processados =35

vapor purds o misturas com 90 X de wapor.

FONTE DE VARIACKO GRAUS SOMA MEDIA DOS F
LIB. QUADRADOGS ] QUADRADOS

Repeticles it 0,288 0.288
Posicio 4 0 .583 0.14& 1.59 °F
Erroe Posicio 4 G367 0.002
Moio de Aquecimento i 0.0008 Q.09 1,03 7F
Fogivio X Meio 4 s B A 0.044 O.ds U7
Erro Megio Aguecimeanto = 0,475 B.085
Total i9 1,988

pw . MES SEsMIFiosiius gora as 2,005,

A Tabsla 1B apresenta os fatores de atraso do aguecimento™
{ind para os blocos aguecidos sm vapor puro « mdstura com 9 X de

vapor a 121 TG

NEo Foram deteot.adeas diferencas mignificativas Al I 1o
goradas por mudancas da posicEo do bloco dentro do conjunto  de

pratelairas (o= 0005 Tabesla 163,

Oz blocoes sobre & prateleira mals alta 40 apresentaram
“Fatobes 40 atraso” levemente maicores OF3 & 0563 do gque os
Biocos colocados na pratelsiva 2 psrto de fundoe da autoclave {fhe
2733 Isto indica uma melbor transferdncia de  oalor  sobre  ow
hlocos ingtalados e prateleira 2 Hopsebhnan., 19682,

Tambam nie foram detesotadas diferencoay significoativas ecoradas

piade Ltipo de medoe de aguediments (o= D000



Tabela 15: Fatores de atraso do asgueciwento (ih? & 129 ¢ de
blocos simuladeres processados em  vapoer puro =

mistura com VO 2% de wvapor.

. VAPOR VAPOR e
Pt B sl I
POSICA 1008 203 ik
’ POSY
PRATELEI RA i R RBi R2 SHO
[ o.81 0. aa 0,89 0.53 | ¢.7T2
2 LB 0,885 0. 66 G.00 §.51 0,73
3 S8 0.Lan g.68 0.5 .51 0.74
4 710 0 .88 AR 0.t 0.8%6 | a.vs
8 410 0.92 a0 G.o8 g.587 | a.7s
Iy
MEIO AQ. T G.71 0.74

- ymmww o T . b3 - - P T P e u
B1., B2: yewstiaolGes 1 & & Feadded Liuvadasnls.

oz
£y



Tabela 146

aguecimento ik’ a 121

B

Anslise de variinocia dos fatores

o de

bBlocos

de

atraso

do

simuladores

procossados em vapor purco 2 misturas com 20 X de
vapor .
FONTE DE VARIACZXKO GRrAUL SOMA MEDRIA DOX F
LIB. QUADRADQE jQUADRADOR
Repsticles 11 0.3837v8 0.353v8e
Posicio -+ G.00283 | 0.00071 a.48
Eryo Posicie 4 0.00837 3.80147
Meio de Aquecimento i 0,.01458 0.01458 .89 F
PogicBo X Meio 4 5.002377 0.00084 g.10
Erpoe Melo Agquseimsnbo = 0.0457E g.eeeil
Total 1R g.32408
ot HEo simmidfioslive as O 0005

3.2.2. Etapa de resfriamento nos onsaics de penelracio de calor em

blocos simualadores

A valocidade de resfriamsnto foi estudada medinde o
Te + 20 ¢

Liscos simuladores apss o processamento nos  distinbas melos  de

Lampo

necessario para  atingir 0o CeEnLIG geomstidas  Jdos

aqueciment..

Parsa & mdstura com 90 % de vapor & 4 Agux o balxa s alta
sobrepressio, a preassio de ar ol suspenma a0 e alingly 90 TG res
centro wsomstricoe does blosos Isto faversceu & snbieda da dgus w

acelerou o resfpiamento.




& Tabela 1V apregentds para cads snsaio o temperaturs inicial
de  resfrdamente medida noe centro dos blocos (Ta) & & temperatura
média da sgua para resfriasmento (T2 E importante salisntar qus &
Te fol medida na entrada da agua fria conia ineicade por PFRLUG
{9923, ndoe havendo & possibilidade de controlar & temperatura da

agua entre as prateleiras.

Tabela 17: Temperatuga inicial dog blocos (Ted » tenperatura

da

agua fria entrando na awtoclave (Teld durante & otaps

de resfriamento dog sinsaios de penetracifco de calor

2
121 FC.
PO VAFPOR VAPOR AGUA BAIXA SPRIAGUA ALTA SPR
SN0 1008 00z (126 RPao 191 kPad>
BLOCO "1 R ®1 B B3 "2 R1 Rz
- 1208 120.2) 12009 131,00 1194 121.3 t1e.7 11w.2
2 1I20.7 120.4 ) 120.8 120.9] 1i¢.z  121.2 1127 119.5
a 1T%] 120.5 1206.5) 121.0 121.3] $19.1  1231.% 120.1  120.&
4 G 1I20.3 1204 149.8  121.0] §18.&6 121.9 119.2  119.9
5 120,11 120.21 120.% 120.B] 118.7 121.0 1199 119.8
To "¢l z2.4 29,3 21,7 27 .5 26.0 4.5 28,0 28,4
Ri. R2Z: repgelicBes 1 & & rosiadlivamsnlis,

A terdrerabura indaial de reastfriamento ol bastante honmogsnea

ficande entre 1146 ¢ 1213 70 pava todas as oxperidncias.




A Tabela 18 apresenta o “tempo npecemssrio paré atingiy T, 4
20 ¢ no centro dos blocos simuladores. RiEoe foram detectadas
diferencas significativas provocadas pela posicEoe dos blocos zobre
az  prateleirvas Tabela 9. a= 00053, onde o8 valores medicos

apresentados foram de 138 atd 1838 min

A mudanca  de  meio de aguscimento provoooda  diferencas
significativas no "tempo newsssarico para atingir T + 20 ot one
aentes  dog blooos  stmadadoress (Tabsla 19 ‘:ma'i G005, Estes tempos
aumentabasm e seguinte  ordem vapor  pura,. mistura com SU0 M de
vapci, agba com baixa sobrepressio & agua com adtas sebrepressio de
ar. A comparasico das médiaz aspresentada na Tabela 20U permitiu
gonciulr que o duracic do resfriamento dos processod em Agua &
badxa o alta sobrepreseic 41383 & IV, min respectivamante? ol
sigrdficativamente malor (o= 0013 do gue  pabs vapor puroe @

migturae com S0 2 de vapor 0.2 & 11.2 min rospegtivamental.

&l



Tabela 18

Tempo NSCHSSLPio

menolr o igual a (FTo + 20 “C>

para

atingir

(#1151

tamporat ura

ng gentro de biliocos

simuladores durante o resfriamento dos ensaiog
de penetracio de calor (min>,
FOSICRO YAPOR VAPOR JGUA BAINA|SGUA aLTa | MERIA
. 1002 Qe PR SPR.
” {1286 RPal)i<ivt kP&
AT A" N ¥ P KT e
PRATELEIRA R 1 wo o1 o oy B 0 - POSICEG
i o5 1.8 B,y 9.0 12.6114.4 13.9117v .1 18.0 13.2
e B o.% 10.8 2.9 iIZ2.46114.4% i3.8118.8 12,0 13.5
3 L4 10.8 901517 2.9118.0 1~ .41 58,12 17 .1 13,3
3 . L0 10.8 g.86112.6 9. ¥ 16,2 185.3117.1 17.4 13.5
RPN 4 ¢ 14,8 g.9112.¢6 10.Bi 6.2 19 .3117 .1 18.0 1.8
MEDI A
MEIC 10.2 11.2 14.9 17 19.8
ADUBOEM,
i, R2: regeiiftles { & £ respgsciivasent e,




Tabela 19: Anidlize de wvariincia do "temps necessario para
atingir uma temperatura menor ou igual a (Te
v+ 20 TG o centro de blocos simuladores

durante o resfriamento dos ensaios de penetracio

de calor.

FONTE DE VARIACAO

GRAUD S0OMA MEDIA DOXS F
LiB. QUADRADOS GUABRADOS
Repoticles i .02 00392
Posicdo 4 4. B39 1.210 a.52 7F
Frro Posiodo -3 g .28 AR S NG
r T 4 - . -3 L oy P - - - 18
Moio 4 Agquescimento 3 3ER . 007 119 . &89 112 .89
Posico ¥ Meio 12 PR B3 4 0 .ED4 0.58 7
Epro Maio Aguecimenio 15 15,900 1 .040
Total et IVE .25
SR NES sramificalive para o= 0.000.
B Slanifiociilwe oura s 0,008,




Tabela 20: Comparacio das medias do "tempo necessario paaa

atingir (Ta + 20 “C3" no centro dox blocos

simuladores na etapa de resfriamente atraves do
“tegte da mel ¥y i e diferenca
{a= 3.808172,

significativa"

MEDIAZD DO TEMPO FARA (To + 20 G237 imind

VAPOR 100 X VAFQR 90 % SEUA 124 kP a SCUA 191 RPa

1.2 LA A | 14.9 iv.y

Mre WG M sma LInh Rorwsontal

& . d2 medios 2o &l g

.y

woresentaram i Fersncaes Fianifioal ivas Jom O, Q00 5

3

LI

A longe duracdc do resfriamento Jdos processos
= o

SR AZBAR OO
asebpepressio ez com gquae o <calowde de  “Fe” CHES

w4

+

rae Fuo

1

representative. Porem. estes parametros foeram calouiados apenas

para o blocos processados em vapor puroe ¢ mistura com 20 ¥ de
vapaor a partiry das curvas  semilogaritmicas de

63 a 6V

regfriamentoe (Fig.

e,
LIy
LiH]
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A Tabela 21 apregsenta as “taxas de resfriamentoe”™ £ dos
LHiocos processados a 121 G em vapor puro e mistura com 90 % de
vapor, Gomparandoe oz "I contra as "taxas de aguecimento™ o@nd
pode me observar gque os valores médios dog "fe" foram 10 min
maiores que os "Ik Iste & consistente com o relatade por PFLUG
{19783 em relaclo & plor transferdncia de calor menor h3 desde

dgus do que desde vapor puro ou mistura com 90 X de vapor.

As "taxas de resfriamento” dos blocos processados em mistura
com B0 ¥ de vapor foram em media 1,4 min menores do gque para vapor
suro. Isto pode ser consegqiéneia da melhor transferdnaia de ocalor
provocada pela injegiico de sy para agilagsice durents ¢ resfriamento
do procesac am mistura com 20 ¥ de vapor enguanto que paras © vaporn
pure nZo fol injetade ar. A anidlise de variincie (Tabela 235

revaelou que estas difersncas foram significativas (os .05,

Foram detectadas diferengas significativas (o= 0,09 entre os
1" dos blocos oolocados em  distintas posioBSes  do sonjunteoe de
prateleiras ver Tabela 22 ¢ Fig. 64 a 473 A comparagio dos "o
peraitic conciuir gue os blocos 1, 2, 8 e D <Jdpraeteleiras 2, & e
10> apresentaram ' semelhantes. J& o bloco 4 {(prateleira 10>
spresentou um resfriamento mals répido, provavelments por causa da

sua pogiclo, pertoe de uwna das entradas de agua fria no bLopo da

autocslave (Tabola 23D,

boa
i
L1y



Tabela 21: Taxas de resfriamento (foir de biocos zimuladares

. %
apus o processamentoc a 121 0 em vapor

puro
misturas com ¥0 % de wvapor {min).
VAPOR VAPOR i
e 1002 90K £
Posicao
POSE
21 ]2 i [ TxHO
i 13.3 10.6 LN 10.3 14,9
2 10,9 9.5 @0 10.8 10,0
3 2.1 10 .1 9.4 8.4 10.2
i LG I God .43 L0 & .0
o .4 11.3 9.2 3.3 14,1
o
MEIOG AG. 0.8 .3 10,

i, RZ.

it

=



Tabela 22: Andlise de variincia para as taxas de rezfriamento

{fa? de blocos simuladores apos o processamento n
124 "C  em vapor purco ¢ mistura com 90 ¥ de wvapor
{mivs,
FORTE DE VARIACK SGRAUS SOMA MEDIA DO ¥
LIB. [QUADRADOS I QUADRADOS
RepetLiciss i 1.280G 1.2040
R LT S £ L R LA av £y gy #
FPosicao -§ 4 T 1.28% PR 314
Erro Pogicdo - a.68Y LI S
Maio do Aguenimento 1 13 .28 10 .20 g .on *
Posicio X Meio 4 2.6u3 G558 0,45 77
Eryra Meio Aguecimento 2 CLavH 1.480
Toutal 1 380 240
e, NES Sisntiicairus oora oas 4.005

L3N

Fimnnt Floal v

e E G

i D,

P




Tabela 23: Comparacio das medias das taxas de resfriamento de
blocos simuiladores processados & 121 "C em vapor
purce & mizstura com 90 X de vapor atraviés do “teste

da minima diferenca significativa™ Cu= §,057,

MEDRT A DAS TAXALD DBE KESFRERIAMENTO -~ o (mind *
FRrRAT 10 = $a & ) =
POSTONG 3 2 i 2 1
£ . ¢ .3 1.0 10 .8 [ LA ) .9

£y madivy Sobre wms mesma Lirnkag Aorizontal nEo GorSseniar Smn

poasgrl om0 V00,

ﬁ“\i
End
e ¥
il
b
4
b
e
P
1Y
£
s
-
%,
Jct
~
™
Lol
lA‘r
0
™

A Tabela 24 apresenta os “fatores de atrasce do resfriamento’
. e
Cied de biocos simuledorses apds o agquesoimento & 121 4 em  vapor

purse ou mistura com %0 % de vapor.

Foram detectadas diferencas  significativas ont.re L B T
provocadas pele tipo de mein de aguecimento ¢ pela posicic do
Lloco {a= 0.0035. Tabesiz 283 Poarsz ag mistura com 80 X de vapoer os
“ie' foram aproximadamente o dobro (3.382 dos  determinados  paras
vapor puroe (1.72). Isto pode ser atribuido ac atraso no srschimento
da  auteclave provooado pela aplicacde de  sobyrepresasse  durants o
restfriaments  desde 121 70 ate P00, dos blooos  processados  na

ngstura com 98 3 de vapor.



Ed

Ag diferencas no iU provocadas pela posicido do bioco naes
prateleiras fol conseqidnoia do  atraso no indoio doe resfriamento
dos blocos nas prateleiras supericres. provoeaadoe psla demora no
enchiments da autoclave., Este atraso pode ser facilmente observado
nas Fig, &1 a &7 com “jo" de 148 a 160 para blooos na prateleiva
2 @ i de 3.68 a 8.T8 para blogos na prateleirs 10, A comparacdo
der e clias permitiu wonchuts wie 3=t warkisd, iy sun diferenc as
significativas entre os "7 para o8  Dblocos  estudados  sobre

prateleivras 2 ¢ & o= 3.0050 Tabela 2065,

Fopam detectadas diferencas sivnificativas pTwE e
provocadas pela interacdo entre & posiciEe do blocoe =2 o tipo de
melo de agquecimnsnto Lo RS O “fator sdes At aso o
resfriamentce’ dos biocos diminmaiu  aonforme: < decrésaimo Fii
sebrepressico € & dminudcfo na altura dos blocos ne onjunta s

prateleivas.

Assim  por  sxempic o blote na posicio 1 {prateleira D
processado  em vapor puro 0 kPa de sobprepressic no resfriamentod
apresentou  um iU de LIV dminimad o enguanta gque o ploce s
posicio 9 (prateleira 103 processale em misturs com P 2 de vapor
126 kPa de sobrepressic de ar noe resiriamentod apresentou um I P

de 680 Omixima,

Isto poderia  ser minimizado., acelerande  ©  enchimento clas
autoclave por meio de uma bomba (PFLUG & BORRERO. 98V) @
instalande tubulacBes de entrada da igua fria a virias alturas do
con junte de prateleiras (YAMANC & HKOMATS., 195682,
Oz resultados da Tabela 24 indicam gque o5 i dos  blocos na
prateleira 2 (os primeiros a entrarem em contato com a agua friar
foram praticamente  ©F MESMOR para  COom Vapor purc  ou miztura com

UG 2 de vapon.

[



Tabela 24: Fatores de atrasc do resfriamente (jcd de
biccors =zimuladores processados  om vapop

purc » mistura com 20 X de vapor a 121 e

o YAPOR YAPOR e
pB.&IuA 1@{3% 9&% jfm
‘f i“a». H
W Y
PRATELEIRA i B2 Ei |2 LB
t 2 1 .17 .36 1.7¢ | 1.44 1 .48
3 LR 1.53 1,67 2.01 1.56 1 .50
3 & & 1.4 L.77 2.5 P gt ¢ =2.13
4 £ 10 2.08 & .48 5.18 5.4 48 3.78
510 .91 1 .98 3. 16 G.80 2,68
= 1 .72 3.38 2 .85
Maeio Ag

Bi., K2 repgtiglss [ o I resesclivaments.



Tabela 25: Andlise de variifincia dos fatores

de atraso

do

resfriamento (jcr a 12131 °C de bloces simuladores

f processados em vapor

vapor.

purc e mistura com 90 X de

FORTE DE VARIACXO GgraUus SOMA MEDIA DROS £
L1B. QUADRADOS | QUADRADOS

Repeticles i 0.302 G.302

C = - ¥
FogicZo 4 22 .388 5,047 S0.1
Erro FosicZo 4 0.45851 0.113
Moio de Aquecimento 3 15.933 15.033 t6a.4%"
FosicZo X Meio 4 12.730 3.182 a2.6%"
Erre Meico Aguecimentoc g 0.488 0.008
Total 1¢ B2.492
ne. NIo sigrificaltive para o= 0,005,
ewn: Significative para a= 0.000.

1 S}

i




Tabela 26. Comparaglo das madias dos fatores de atrago do
resfriamento de blocors processados a 121 “C em
vapor puro & mistura oom ¥F0 X de vapor atraves

do “"tezte da minims difcerenca significativa™
{a= 0,083,

MEDBIA DOS FATORES DE ATRAS0O BO REBFRIAMENTO -~ o *

PRAT

2 p & 10 10
POSICRO: £ z 3 G -4
Jo o 1.48 1.69 2.13 3.68 3.78

& e méEdias sobre umg mResma linha horizorntal

Jiferencasg signilficativas Cu= Q.0071 5,

Oz resultados dos ensaios de pensiracic de calor em blocos

simuladores permitem concluir o seguinte:

O caloulo dos pardmetros "IRY e " fol representativo para
OS PrOCeSSOS em Vapor puro e mistura com 90 X de vapor. ums vez
que os valores dos “tempos deé subida” (T3 foram menores de 45
min.

Os blocos sbmuladores processados a 121 C em  vapor puro
sobre a8 prateleiras 2. 6 e 10 apresentaram agquecimento similar
e Som & migtura com 90 2 de wvapor., nido apressnbtands diferencas
sirnificativas (o= 00083 po “Lempeo necessaric para abinglir CF1-2
TN, pas CLanas de agueciments (R ou nos “fatores de atraso do

agquecimenta™ ik,

TENY

el G reser b oaram



Todos o YR ficaram dentro da faixa consepvativa de : g5 %
permitindo calcular wum Tcoeficiente de transferdnaia  de  calor
mitante” (himd de 1300 W/m’.°C sobre a superficie dos blocos.

Para ¢ resfriamento destas experiéncias nZo foram detectadas
diferencas significativas no “tempo necessario para atingir fc +
20 Y3, nas “taxas de resfriamento” ¥ ou nos “fatores de
atragsoe do resfriamento” (i) dos blocos instaladozm sobre SRS

prateleiras 2 & & ou & & 10 {a= 0.001D.

As  Ttaxas de  aguecimento” G2 dosx  Liocos simuladores
provessades a 121 “C em wapor puro ou mistura com 0 X de vapor
foram em média 1 min menores que as “Laxas de resfriamento™ £
indicande umax melhor transferéencia de calor na superficise dos
blocos durante o aguecimento.

Para dgua & balxa e alta sobrepressio. o agquecimento a 161 G
dos blocop simuladores fol igualmente rapido. com uma média de
222 min para o “tempo necessiric para atingir i - 2 "¢ fa=
D.0013. BEsts tempe fol significativamente maloer do gque para vapor
pure e mistura com 90 3% de vapor {média de IT.2 min, o= Q0. G
rosfriaments degtes ensalos também ol significativamente mals
jento em pelacio ao vapor pure ou mistura com 20 X de vapor. nic
permitindé que o cialoule dos  pariametros  Tfe” & VU =eja

representativo. (ae= 0,0010.

Os resultados acima apresentados permitem concluir gus a
mistura de 0 % do wvapor « 10 X de ar a 121 "¢ teve um
comportamento similar so de vapor purc. e foi ¢ melhor meio de
aguscimento Gtil para o processamento de bolsas esterilizaveis.

dentre todos os ensalados na autoclave modificada.

Ry
R



4.3. Ensailoz de desempenho do material de smbalagem
4.2.14. Ensaios preliminares do material de smbalagem

4£.3.14.1. CaracterizaczZo do material de smbal agems

Purante a caracterizacdo do material de embadagem foram
determinadas as dimensfes das bolsas e as seguintes propriedades
do  laminado; Framatura. expesSsura. resisténcia & tracic e

resisténcia & pressio.

A Fig. 68 apresenta ags dimenefeos medias das bolsas indicande
a  larvgura  dag  soldas. As soldas de fundoe e laterais  foram
roalizadas pelo fabricante {(barra aguecida & a solda de topo ol
realizada nuwma  seladora Selcovaec CV-60  dimpulsel O tamanho  da

ambalagem. sem considerar o e¢spaco da solda. foi de 110 x 180 mm.

A Tabela 2V apregsenta o resultadogs de gramatbura e espassura
Jo laminade dasx  embalagens utilizadas, Estes valores concordaram
pom  as  descricBss decdaradas  pelo fabricante. €  indicam  ser
compatlivelis com as estruturas mais frequentes relatadas por ORTIZ

L1986 para bolsas esteriliziveds.

A Tabela 28 apresenta os resultados dog engaios isicos

realizados sobre o material de smbalagem.

A porcentagem de elongacio observada & compativel com as dosm
laminados de mesma estrutura fabricado pelas firmas Adwmsricarn Jane e
4P Ver packunsen Ronsbers GHGHR (CARDELLI & MASSAGUER. 19923,

A forca de ruptura para as duas direcles de tLracio ol malor
que o minimo eéspecificado por oulros fabricantes de balsas  de
sotrutulae  imilar; 000 20 mm para &8 bholgsas  esberilizl vels

Flenx-Cun fabricadas pela Esyrolds Hetals Jompany (REVNOLDE HETALT



LOHPANY . 19840« 10000 gf+ 25 mm para as bolsas "RP-F" fabricadas
pela Toyo Setkan Kaisha (YAMAGUCHI. 19792, '

A resigténcia do laminade 4 pressfc. determinada pele método
Hillern, ultrapassou o minimo de 62 e 65 psi (427 & 428 kPao

especificado para as bolsas "Flex~Can” e “"RP-F*. respectivamente,

Tabela 27 Caraclteristicas estruturais do laminando das

bolsas esteriliziveis

ESTRUTURA DO LAMINADRD
#® *
CAMADA MATERIAL | GRAMATURA ESPEZSURSA
(g/mz) {pmd

EXTERNA PET £ 1z

MEDIA sk 34 13
INTERNA Pr 68 76

TOTAL 120 101

& Valor Hédio de & delerminoctBes.
PET: Folidster.

Al 0 Alwumdvreis.,

PP : Folipgprogilend.

———

P



Tabela 28: Ensaios fisicos do laminado pléastico das bolsas

aesteriliziveis.

ENSAIOS FISICOS DO LAMINADO
ELONGACZD ¥ TRANSVERSAL 7 50.3
<% LONGITUDINAL *° 36 .1
RUPTURA *1 TRANSYERSAL  ¥2 12800
(e /25 mmd LONGITUDINAL *% 10700
RESISTENCIA L PRESSZO Cpsmid 78
(MULLEND>  #3

#1; Média de & Jdelermirnaclses.
#F : Trarsversal & direciZe de iamninacio.
#3: Paralelo o direciZo Jde LaginacEo.

S04



Figura 68: Dimensles médias

das boleas
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4.,3.1.2, Seleocio das condicBes de melagem de topo dam bolsas

A Tabela 29 apresanta os resultadozs da selecio dazs condicBes
da selagem do tLopo. realizada por Vimpulsoe” numa seladora SELOVAC
CV-80 (Sslovac Lida.. Sao Paulod com vaouo de 20 pol de meroirio
{67 kPa abs,

A meihor solagem para bolsas vaziazr foi obtida regulands A
intensidads de molda na metade do valor  mesxdmo DivieZo 0 s
smoatla de D a 203 Estas soldae apresentaram excelente apardnaia
{erau B presenca de fusido = wna registéncia & tLracio de 12642
cFo28 mm. ultrapassande © minimo de SH00 g0 20 mm. sugerido por
LAMPL {1907 ¢ pela FO4 FD40 19813 para as goldas de VAo

Besempenho' de bolsas esterilizaveis.

Tabela 29: Selecio das condic Ses para a termossoldagem

de LOpo.
INTENDIDADE RESISTENCIA PRESENCA GRAU DE
DE Z0LDA  #: a TRACHO =z DE FUZEs0 AGPECTO
' oo VISUAL
(i dh mm?
g 23846 - 3
4 11420 + NN
10 12642 + o
it 14040 + o
12 Laba + L
13 8320 + 52
4 . Medlds o escala de O o £0. divisdsE da Feladora
Creriooaege LV 80 JFelovond L dd Brawmel L2 Dol wded WG i

S0 gl ude Herour o,

2 . 4 e . PR 5 SR
&2 Madia e W el MminGirdss.

PR



sz moldas obtidas com intensidades ¥ & 11 também apresentaram
LT excelante desempeanso, Intensidades menolread de v G0
aprasentaran fusdo na regide de geolda ¢ as maiorss de il comecaram
a bLer defwitos na aparsncia hba forma  de pequenas  rugas o e

eguoamente do filme interior fundide para fora da embalagem.

4.2.4.%3 Determinacio do volume maximo de snchimento das bolsas

O UYvodumes maxino de eanchimento” ol detsrminsade por tentativa
e erro. utilizando unw suspensic de bentonita & uma temperatura de

TOe 00 U0

A guantidade maxima de bentonita gue foi pozsivel presncher a
polsa sem contaminar a solda de tope fol de 160 g Estes valor
correspande a  um Cvolume maximo  de  enchimento’™  de 149205 mi.
considerande a densidade da suspenszo de 1.0Y0 goemils comoe relatado

poy PETERSON & ADAMS. 1983,

4.2.5.4. Beterminacio do volume oritico das bolsar o cilcoulo do
yolume maximo de  ar permiiido gara conservar sua

integridade

A Figura 49 apressnta  as GV AE obtidas iy st &

determinaco do “volume opiticos” das bolsas esteriliziveis,

O vobume da bolsae fod plotade nas abwissas & a relacio entre
A wvardacdEes Jde volume da bolza & o gw:.;iunm- de &l originaimente
inistads. fol representada noas ordenadass, Esbta r#lacdo & iguad &
rlac o enbiv s phessic inlerns o edbelins. B5e o &E @ con@idersdo

cons UM gos ideal.

o
o



Nemtes grafigos. notansse  um pabasmae. onds & relacdo entro
pressfo interna ¢ sxterna 89 manteve oonstants, &té e atingir o
“wolume oritico. A partir dal. &  inclinsecEoe  da ocurva fol
ascaendente come consequdnais da compressico da smbalagem sobre o ar

i fe toaadkn,

g ovalor médio do Ywolhume oritice” ol de 217 mi.. Levando em
oonsideracio  gue para o Wratasssentoe tdrmice  as  bolyas foram
enchidas  oom 1495 mbh  Jde  suspensdo de bepntonita. o Yvolume
ol tice” medido deixou 675 ml paira a swpansio da bentonita =

cases residuals contidos na embalagem,

0O wolumes maximoe  de ar permitido (VMAPY  para maniter  a
intbesridade das bolsas com 1860 ¢ de suspensic de bentonita 10 X
Lporps Fol caloulade atraves da BEgo 30 conmiderande o Uvolums
el bics” de 217 mbl., Para o fim do squecimento ss5te volume ol de
10,0 mh. epguantc que paka o instante posterdor & suspansio  da
sobrepressfo  no resiriamento  foi  de 204 mi Yolumes de ap
rooidual malores que o aaloulads  podem produziy e sclicitacEo

mochnica de bolsa nas situaches sstuadadas.
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4.:3.2. Ensaios de desempenhoe do material de eombalagem antes o

depois de wm tratamento térmico

Ag Tabelasz 30 & 31 apresentam o© peso Uguido de bentonita. a
espessura da bolsa e volume de  ar  residual contido em cada

ambadagem antes ¢ depois do tratamento Liérmics,

Hip foi detectado nephum estouro @ npem mudancas ne pose das
embadagens. Isteo indica gue & gelagem de topo fol hermeticaumnents

Ferchaian,

& espessura das bolsas de 1 & & fol sompre mador IV & 22 aund
Sl comparacio ag bolsas de 7 oa& 12 413 =& 18 sl Istoe  fol
devorrente da instalacio do suporte de fikacdc do Lermopar para o

sxtude da penstracio de aalon,

O tratamento Lérmice provocou umas diminuicioc da espesmuri
mgcia de 16 para 4 omm. das bolpas de ¥ oa 12, indicando uma mielhor
acomodacio da bentonita no intericr das embiadagens, J4 a sspossura
media das embalagens 1| a ¢ =se manteve inalterada com 20 mm de
¢EpeSFUra. gue  corresponde ao valor maxime de expansdo  admitide

pelag prateleiras de confinamento,

Em alguns casos. o volume de ar residual apresentou valores
infericres do originalmente injetado. Isto pode ser  devido &
vazamentos através do septo de borracha de silicone ou na repiic
de  ingercio do  termopar.  produzidoes provavelmente  durante o
rogiriamento. Bsta diminicic pode ter gide provoosda também pela
diggolurice do ar na suspernsico de bentonita gue tinha sido enchida

ER

d WaAO: & uma temperlatura de V0 s« WO ‘{3:



Tabela 30: Peso liguido de enchimenio,. espessura o volume de Ar

restdual da repetlicio 1 dos ensaios de desempenho do

material de embalagem.

PRE~PROCEZEG POS-PROCESRO
BOLSA
No PESG LI, ESPE VoL AR PESO LIG.| ESPE YOL AR
ENCHIDO LoURA INJTETADG ENCHIDLO HEURA MEDIDOG
C Ll Ll 3 Sl {mm o CodmbD
i Ja0 04 20 340 160 . 2% Za 28
P 189 .23 21 4] 159 .41 20 i
4 158 .87 21 18 189012 20 i85
-4 188 .51 20 { 158.74 19 2
o 159 .76 2 d 20 L EVE NS A S0 pEER
G FRCRE IR 24 18 159 .51 248 18
s 160 .39 i 30 160.32 14 30
8 1640 .08 16 15 160,08 14 15
¢ 1@%?.930 14 £} 199,206 13 1
10 160 .83 18 30 1460 .49 18 X0
i 1 180 .18 14 & 1a0 .18 i T |
12 188 546 1& 1% G050 13 1%




Tabela 31: Peso Liguidoe de Enchimento, Espessura e Yolume de Ar

RFegidual da Repetligioc 2 dos Ensaios de Desempenho do

Material de Embalagem.

FRE-PROCESSO PES~-PROCESSO
BOLGA
Noo 1 ppsmo Lig. | ESPE VOL AR | PESO L10.| ESPE VOL AR
ENCHIDO SHEURA [ INJETADO ENCHIDO SEURA MEDIDO
L d Cmenn ) {mh 2 {2 Lmmd Lk, 2
i 158 .86 20 a0 159 .43 20 20
2 188 .06 20 15 1807 by 17
3 158,90 20 o 192015 20 3
4 158 .81 26 18 1899 .9¢ 2 20
5 158,49 20 30 188 .53 21 i
& 157 .08 1y y 187 .28 20 %
v 158,22 18 30 159 .14 16 27
s 159.04 18 O 153,03 15 <1
9 188 .07 16 15 1898 .00 14 16
10 160 .61 15 o 160 .54 £3 <
it 198 .85 15 13 158 .84 16 17
12 15¢.25 18 30 1859 .22 £0 29

e
PN




4.3.2.1. Exame das soldas das bolsas segundo os criterios da

"Food and Brug Administration”

A selagem de topo fol constitulda por 3 soldas., ama  em
continuacioe da outra Forem. apenas a primeira solda em contacto
com o produto fol sstudada. pois a maloriaz dos  ensados foram
destrutives. impedinde & reulilizacio do material testado, Fopram

realizadas an seguintes determinascles:

4,2.2.1.4. Aparéncia visual das soeldas das bolsas

A Fig, 70 apressnta o resultados da avallacdo vigual das

zotdas antes & depols do tratamento térmico.

As moldas do fundo @ laterais Loriginais ide fibrical.
apresentarsam  um  exaelente aspeoto vigual antes @ 2 depois Jdo

Lrataments Léepmico. sem alterac@aes visiveis (graa 210,

A& primeira solda de  topo apresentou  defeitosn  admissivels
antes do trastamentc ermico. aom 45 % nogtrande pegquenas Iugas o
proe b {mpranu A =) 12 =% apresentando irregularidades L

comprometeram mencs da metade da largura da solda (grau 533,

Eotes resultados concordam com o relatado por SARANTOPOULOS
st @lii CI9BE) para bolsas esteriliziveis fechadas por impulse com

a apea de selagem contaminada por vapor e agus

Apos a esterilizac¥o. 12 ¥ das bolsas apresentaram defeitos
craves comprometende mads da metade da largura da primeira solds
de  topo (grau 540, Isto indica & necessidade  de oum w#studo  mals

aprimorade da operacio de enchimento selagem de bolsa
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4.2.2.1.2, Determinacio da resisténcia da embalagem 3 pressio

interna

4 Tabela 32 apresenta os resultados dom snsaios de resisténcia

4 pressdo interna de embalazens antes e apés o Lratamento termice.

Nio fol sbservads influéncia 4o progessamento Lérmico ou do
volume de ar regiduad sobre a resistancia a pressio interna  doas
bolsag., Todas as embalagens apresentaran uma resistdncia pre e
POSTPROcesse mador gue o sugerido pela Fld FDAL 1981, resistirds
A& presgssoe de 20 psi U838 KPad durante 30 ses s confinadas entie

duas placas de Ao & 13 mm de distancia,

E importanbe salientar gue a metocdologia adotads wd permitiu
avaliar sm conjunto as soldas de fundo ¢ latebpalis., sem levar em

gonta & resistancia da seolda de topo.

FA S



Tabelia 32: Resisténcia das bolsas esteriliziveis 4 pressio

interna antes 2 depois do tratamento térmico.

RESISTENGIA A PRESSXO INTERNA (20 psi. 30 segd
PRE PAS
PROGESSO PROCESSO
KESULTADO REPE BOLSA VOL. AR RESULTADO
Bo TICAD Ny MEDIDG Do
ENSAIO %1 L% a ENSAIO
7 30 +
b 18 4
I~ i +
1
10 a0 +
M it L | 4
+ 12 18 +
+
| 7 27 4
+
u <1 +
4
9 16 +
2 Lo <1 +
11 17 "
12 20 +

k1. Corr=sochdenie o § delsrmiaoaclses
£z Yolwme e or smedideo « &0 T8 e 1801 BPa o abs



L

$.3.2.1.3. Beterminacio da presenca de fusic na regizo de solda

das bolsas

A exigtincia doe fusio nae regiso de aolda fol determinads bas
boleas 1 oa & de cada procssso por ehservacio do tipoe de pupturs

apresentada durante o ensalo de tracio (Tabela 0O

e presulbados da Tabela 33 mogstram que Lodas as bolsas  sem
swprem processadas  aprssoentaram fusdo ne regido de solda., enguanta
g as bolsas esterilizadas  apresentaram fusdo somente nag goldas
de fundde ¢ laterais {opiginais de fabricad 4 primaira solda  de

Lopo das bolsas processadas nice apresentol Duso.

A fusio = produzida no momento da selagem A ausenaia da
Fusio ndo pods ser  atribuida ac  tratamento  topmico. Isto o
consequéncia das condictes de selsgem e da contaminacie da sclda
com o produto ou vapor de agus provenlente do mesmo (RARANTOPOULOS
el alit, 19863,

A meladora  ugtilizada n¥o  permitiu realizsae & selagem na
pomicio wvertical o gque toria Fagliitade a operacio de solagem,

diminuindo. a possibilidade de contaminacio com o produto,

e bolEgss dog enmaios prée-prodesse  eram bolsas vazias nas
quais  nXo  eoxistia possibilidade de contaminecdo npa  pegido e
sclda.  J&  as  bolsas processadas  foram  enchidas com o “wordume
maximo e enchimente” de bentonita. O enchimento a guente = @
selagem a vaouo destas bolsas  (erdam  provocado & bberacio de
vapor de dgua. contaminando a primeirs solda ¢ provocando a alta
de  fusBo e 2 of defeitos observados na apardnoia visuad €1 tam
G O P

A pealizacio de maiz outras duas soldas sobre wna supsriice
Bmpa apés o primedrs {echamanlo.  asseguroud o hormetizms dx

crbalagem. evitando vazamerntos de bentonita (ver Tabelas 30 e S

)
LY



Tabela 33: Rezsultados da Determinacdoe da Presenca dde Fusio

na Regiio de Solda Antes e Depoix do Tratamento

Teérmico.

PRESENCA DE FUSZXO NA REGIZO DE SOLDA
# 3
FURDGOG L.ESG. L.BIR. TOPG
PRE- %2 + N N .
PEOCERS
REPLE ODOLSATVOL L AR
TICAG N RESID .
Cmbyx”
! A ¥ + P
2 i + + E
3 15 + + +
i
-+ 2 + + +
5 25 + ¥ +
& 10 + 2 *
ros
i =i ek + +
PROCESSD 2 17 e ¥ +
3 3 rad + +
2 4 20 + + +
g 33 + + +
& 4 + + ¥
b Soldas cok of esefald e fusEo. nd W NEFo delerimi nodo.
e Soldas wom auSend o e F US & o
a1 . Fivaeldd Ha bl e T o e T I
Bzl LoF¥ '::‘:w,,f&..i:rrai:::' G ar el dk hla‘:x-:u"_ize‘:'.
&3 Vot e e o el aie o & 00T w i RO wbs.



4.23.7.4.4, Determinacio da resisténcia & tracio das soldas

Os ensaios pré-progesse foram realzados sobre bolses vazias
seladas no Lopo. 2ngquants gque as determdnacles pos-processo foram
realizadas nas boelsas | & &6 contendos de I oa 23 mh de ar « 160 2 de

suspensio de bentonita 10 2 (pspd (Tabela 5.

Para Ffagiliter = 2 analdse. o8 resuwliados de  pesiatancia =
Lracio pos-processo foram agrupados em 3 classes segunds o i
do ar moedido em cada bolsar de 1 a 11 mb. de 12 & 22 mb & de 22U &
a3 omb., A Tabela 34 apresenta estes resulbados com as medias de

cada classe e a Fig., V1 compara os dados entrs si

0 efeito conjunto das operactes de  snchimento. selagem e
exterilizacio mobre  a primeirva solda e fanpres Foli wet udade
comparands a resigténcia & tracio de Lolzas vazias Sem prodesEar.
com a resisténcia de bolsas esterilizadas contende de 1 a 11 mi de
ar. (Este volume de ar estia dentro do “yvolunke maxinmoe  de ar
permisgi vel para manter a intesridades das  bolsas™ (YMAP = 100

by, calculado no Item 23140

A rpesisténcia da  primeira solda  de  topa apresent.ou um
dimirancdo sienificativa (o= 0053 de 12644 wf 28 mm als 2904
w28 mm apds o tratamento Learmice. n@Eo atingindos o misimo de 5300

ef 25 mm exigide pela “Food and Drus Adwinisivation’.

Eota diminuicic concorda com a avaliacfo visual de defeilos e
com  « auséncia de fusfo. descrito anteriormants,. lato  pods Ler
side provocado pela contaminacso da =olda com  vaper e Agua
provenients da suspensio gquente de bentonita durante & selagem sob
vacuo., O hermetisme desta solkla ficou assegursds pelas outrvas duas

soldaes de LOpO.



A pesisténcia & tracio das  soldas  de  fundo e lateral
{originads de Tibricad ndo fol afetada de forma significativa (o=
.00 pels enchimento & tréﬁtamermo Leérmico. concordands om0
relatads por LAMPL &t alvd (97630 ORTIZ 9833 <« ORTIZ & LEITID
{i9882 para bolsag de estrutura e tamanho similar A utilizadas

nesta pesquisa

Egtas solday apresentaram  valores prévprocesso de (2009 <
Hosz gf 28 mum e pos-progesso de 112000 e IO 2828 mum.,
regpectivamente. cumprindo com & resistincia minima sxigida pels

Fod Figaras VL



Tabela 34: Resistancia das soldas &
tratamente térmico,

tracio depois do

CLASSE!| BOLSA |VOL. AR | RESISTENCIA 4 TRACXIO
VOL, S MED I1DO Cef/ 25 mmd
AR « - @
(mLy |FEFETICROL o0y FUNDO |LATERAL| Toro
B2 - Rt 1 10700 | 118500 1208
. |
B4 .~ Ri 2 12800 | 106800 2400
ATE
893 .~ R2 3 nd 11100 3062
BE ~ R2 4 ppoo | tocoo 1900
i1
Be . R1 10 11800 | 11400 5167
Media 4 11200 | 11140 2031
Glasse
B3 .~ R1i 15 T400 | 11200 2350
1a B2z ~ R2 17 rd 11400 1528
ATE B1 . B2 20 nd 11200 1050
o B4 . R2 20 11000 | 11200 2B00
e s
M&dia 18 o200 | 11250 2581
Classe
81 ~ R1 28 9500 £1200 1000
29
BE .~ Ri 25 OB a3 0500 ATHO
ATL 8BS , R2 33 8600 9900 370G
33 T
Media 20 P211 10200 3178
Clamas i
SETPAEA A WIPSTESE DA — — -
INFLUENCIA DO AR . .
ity 2.94 3.10 6.26
PROBABILIDADE “F* MAIOR | 0.13 0.11 6.62
Media Global 10093 | 10042 287E
Mipimo Clobal 7400 2500 1000
Miaximoe Global 12800 | 13400 B1o7
- ol dfes Go arf medidoe a S0 O & 100 REo abs.
- NErn Scimnitficali oo oura o=0.35,




Tabela 35: Comparacio das médias da resisténcia & tracio das
sofdas de bolsas vazias sem esterilizar e de bolzas

epterilizadas contendo de I a 11 ml de ar residual.

PESISTENCIA A TRACAO DAS SOLDAS ANTES E PEPOIS DA

ESTERILIZACKO Lel 725 mm>
FUNDO LATERAL TOrO
ENGALO
Média  GVe*?  Media | ovest?  Media ovs™?
FREC o o .
piAL D B ¥ T.1 11032 2.4 12542 -
PROCESS 126G s = 4 .0
&,‘l—
‘f < (=13 _
Fos 11260  11.4 11140 2.7 2931 54.0
PROCESS0
£1 Sosrictenle de wortacas =& TS
e ds medias Cof & meshuz (21Fs AR 20r SE8niar am
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G wolumne de ar residual oo teve ofeite mignificative sobre &
regigténcia &  tragfo da  primedra solda de topo de bolsas
esterilzadas (o= 00,0053, ficando sempre abainc doe ndnimoe de 5400
#0728 sum, sugerids pela FDA '

Az soldas de fundo apresentaram uma queda na resisténcia a
tragie de 11200 para 9200 ou 9211 /25 mm guande o veolume de ar
regidusl passou da faiva de 111 ml para 12422 mi. ou Z3-38 mbL
respeativamente. Porém, estes resultados sSo malovres do gque o
minimo sugerido pela Fh4, ¢ ag dferencas provocadas peloe aumento

de volume de ar residual nfo foram significativas (o= 0.005).

As soldas laterais dag bolsas com 1-11 e 12-22 mbL de ar
apresentaram praticamente a mesma resisténcia a tracio com valores
de 11140 o 14280 /25 mm regpectivamente. Para a faixa de 23-83
mi. de ar, o valor de¢ remistincisa a tragio fol pouce menox {10200
gf /25> Em todos os camos a resisténcia a tragio minima sugerida
pela FhA fol cumprida o s diferongas provocadas pels aumento de

volume de ar residual n¥o foram significativas (a= §,0083,

Az gquedas na resisténclia a Lracdeo provocadas pelo aumento do
volume de aryr pegidual acima de 11 ml.  eram asperadas <como
conseqliéncia da solicitac¥o exercida pela expansic do ar no final
do aguecimento. Isto confirma a validade do "wolume méximo de ar
residual para conservar a inlegridade da embalagem” calculado em
16,0 mb <Ebem 4.3.1.4.0. Esteon resuitados concordam SO &
recomendacio  dada por TSUTSUMI (aitadoe por WIENTRAUB et alii,
10803 de um maximo de 10 ml de ar residual para evitar o estourc
de bolmas de porgSes individuals de alimento.

ry
s



4.3.2.2. Aparéncia visual da superficie das bolzas

0 aspecto visual das embalagens de 1 a 12 fol avaliado antes .
@ depoils de cada tratamente tdrmico. medinds a porcentagem
amassada da area total das duas faces da bolsa.

Todas as bolsas sem processar apresentaram uma aparéncia
excelente {grau Bi1d com as suas faces completamente livres de

gualquer amassadura (Figura Y22,

0 efeito do proceszamento Lérmico sobre a apardSncia da
superflicie das embalagens nas guais npdo se injetou ar G~11 ml, ar
regidusll) fol de aumentar ¢ grau de aparsncia em uma unidade da
ascals. Asgim, 100 X das bolsas com grau Bl O 2 do superficie
amamendad antes do procerso passarism para P4 X de bolsas com grau

BZ {0 a 25 ¥ de superficie amassadal apéds o tratamento térmico.

O acrdiscimo do volume de ar residual provocouy um asumento oo
erau de amassado. Assim gquando o ar residual aumentou da faixa de
1-11 mi. para 12-22 ml., 81 2 das bolxas apresentaram aparsSncis grau
B3 428 a 50 X de amassado) e pare 23733 mh de ar. P4 N das

embalagens mostraram aparéncia grau Bl Onais de B0 X de amassadol.
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Us ensaios de desempenho do material de embalagem permitiram
conciulr gque as operacBes de enchimento ¢ selavem de Lopo devem
ger aprimoradas. No entanto. o hermetismo da embalagem foi chbtida
peio conjunto de 3 goldas de topo. ,

O efeito do processamento térmico feoi o de diminuir o aspecto
visual das faces das bolsas sem provocar mudancas significativas

na registéncia a tracio das soldas de fundo o lateral (e 0065,

3 efeito do uwmento do volume de ar residual de 1 atd 22 mbL
foli o de diminudy a registéncia a tracio pas-processe das soldas
de  fundo & lateral sem proevocar diferencas  significativas o=

.08 bem como, deteoricrar & apardncia visual das embalasorns.

Apezar daz mudancas da resisténcia a tracic mencionadag
acima. todas az soldas de Tundo & lateral cumpriram com o mininos
estabelecidos pela FDA. Aldm do mals. estas apresentaram fusic.
aspecto wvisual excelents. ¢ registincia a uma pressico interna de
20 psi (40 WPad por 30 seg. podendo ser consideradas como soldas
de "Alto Desempenho’.



4.3.3, Ensaios de penetracfo de calor em bolsas esteriliziveig

A Tabela 36 apresenta as condicBes de processo  aplicadas em
cada uma das duas repetigBes do ensaio de penetracZo de calor em
bolsas esterdllziveis. As Figuras 73 & 74 mostram as ocurvas de

histdria tSdrmica de cada processo.

Tabela 36: Condicles de processoe nos ensaios de penetracio de
calor em bolzas a 121 “C em misturas com 20 % de

vapor e 10 X de ar.

REPETICXO 1 2
TEMPERATURA INICIAL - _
NAS BOLEAS <°¢> 19,4 19,4
TEMPERATURA DE
PROCESSO (g 121,8 121 .4
TEMPERATURA DE
RESFRIAMENTO <°C> 21,0 20,5
PRESSZO TOTAL 128 126
CkFPad
VAZZO TOTAL DE
MISTURA <m>~ mind 1,13 1.13
TEMPO DE SUBIDA 3.0 3.0
Cmind
TEMPO DE PROCESSO 5.0 15.0
fmind .
TEMPO DE RESFRIAMENTO 11.0 12.0
{min)

a8
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4.3.3.4. Etapa de agquecimento dos ensalos de peneiracio de

calor em bolsas estaerilizivoeisg

Az Figuras 78 e 76 apresentam as ocurvas semilogaritmicas do
agueciment.o de bolzas esteriliziveis e a Tabela 37 mostra os

resultados obtidos da ansdlise de dados para esta elapa.

Para facilitar a anidlise o resultados foram classificados
segunde o volume de ar regidual medido apéds o tratamento Lérmico
corpespondente as falves de 1 a 3 mi; 12 a 22 mi; e 283 a 33 ml e

seus valores médios apresentados na Figuras 77 e T4

0 tempo necessirio para atingir (Ti -~ Z ¢y foi praticamente
o mesme pars bolsas com 1 a 11 & 12 & 22 mb de ar rasiduaal (16,5
e 16,1 min respectivamente), engquantc gque para 28 a 38 ml este
tempe fol da ordem de 1 min maior 7,5 mind. Isto concorda com o
efeito prejudicial do ar residual para a penstracdc de calor em
bolsas na posicfo horizontal observado por BEVERLY &t alii, {19802
Fopém, a analise egtatistica revelou Rie s diferencas
ohgervadas nf¥o foram significativas (Tabela 37, a= 0,000.

As “taxas de aquecimento” fh> avmentaram em média de 7.9
para 8,7 min gquandc © ar residual passou de 1 & 11 ml para 12 a 22
mbL, indicandc um  agquecimento mais lento decorrente do efeito
isclante do ar. A anilise estatistica nic demonstrou dque am

diferencas observadas nogs "+ fossem gignitficativas (o= 0,050,

Este resultado concodda com o relatade por WEINTRAUB et wlil
1989, os gue determinaram um volume maximo de 9.3 mL de ar para
nf¥o provecar o aumento no " de bolmas de dgual tamanho as
utilizadas nesta pesquisa. A& bolsas utilizadas por estes autores,

jud

conbinham blocos de “Teflon™ e foram processadas a 120 < em

migtura com BD X de vapor.

231



Tabela 37: Resultados para o aguecinento de bolsas esteri liziveis

CLASSE BOLSA VoL . AR TEMPFO Fo
| PARA fh jh
VoL d MEDIDO HaringIr AQUEC.
a | REFETICERO {mL >} Ti~2C
Cml. D) Cmind Cmind {mind
B2 ~ Ri i 18,0 8.3 1.1 % N 5
i
B4 ~ EBi 2 15 .5 TL.6 i.1 5.4
ATE
Bs ~ R2 4 18,0 T L8 8,899 g.1
11
BS - Rt 10 17 .5 8.0 1.8 3.4
Media 1 16.5 7,9 1.2 4.5
Classe :
B3 Rt 19 ig.,.8 10 .4 0.7 3.6
12 B2 ~ RBZ 17 18.60 8.8 1.0 3.1
Bi ~» RZ 20 1a3.8 T2 .78 5.2
ATE
B4 ~ RZ2 20 14 .8 8,3 0,469 5.2
22
Média 18 16,1 8.7 0.7¢ 4.8
Clasze
B1 ~ R1 28 17,06 7,8 2.1 3.6
23
. B ~ Ri 25 18.5 g.8 1.4 3,1
ATE BS .~ R2 33 17,0 .2 | 0,85 2,4
33 .
Media 20 17 .5 8.5 1.5 3,4
Glasse
Y PARA A HIPOTESE DA nm e ne ne
IRFLUENCIA DO AR O .42 .84 0,14 1,386
RESIDUAL
FPROGEBEABILIDADE . - -
DE “F“ HAIQR 0;»)3 QQ‘;Q Qf‘i {342‘
Mé&dia Global 16 .6 2.4 1.13 4,2
Minimo Global 13.8 T2 0.6 - |
Miximoe Global i8.5 10 .4 2.1 6,2
a : Volume de ar medide a 20 S e 101 kPa abs.

ne: MNEo significative gara o=, 05,

E5E



O "R médic de todas as bolsas (8.4 min, prateleiras 1 & 23
foi multo proximo do vador determinado para oz blocos simuladores
{(#.2 min, pratsisira 23 Entretantc a falxa de variagBo para as

bolsag de 7,2 até 104 min 4= 3,2 min? foli maior do que =
chaervada para oz blocos de 8,2 atd 0.8 min, (A= 0,8 mind .

Imto confirma gues o dimensionamento 45 x 110 x 180 mmd e
materdal Jdovien? sesleclonados parae s construco dom  blocogs  Foi
adequads para sinuler a2 trangferéncia de calor na superficie das

bulsas esterilizéveis utilizadas no presente trabalho.

Oz resultados obtidos para as bolsas s3oc também compativeis
ao relatado por PFLUG et ali{l {1963)> para embalagens de 19 mm de
agpessura processadas verticalments em misturas com 98 % de vapor
cont.endo “Frango & la king” h = #1; 64 - 108 mind ou purd de
tomate h = 9.4; B9 ~ 10,4 mind, dols alimentos gue se agquecem

por condusSo.

Iste confirma a aptidio da suspensio aguosa de bentonita 10 X%
para simular alimentos gque s agquecsm por condugie. E importants
salentar gque a variabilidade provocada pelo ar residual em bolsas
varticatis ¢ menor gue nas horizmontais devide ac acimuls do ar no

topo da embalagem (THORPE & ATHERTON, 19725,

O “fator de atrasmo do agquecimento” (il fol om média de 1,22;
G790 e 1.8 para 1 a 11; 12 a 22; e 23 a 383 mbL de ar regidual
respectivamente, nfo apresentando comportamento roegular conforme o
aumento © volume de 200 Figura 773 A anslise egstatistica nio

demostrou que estas diferencas fossem mignificalivas (o= 0,052

O Uit médio de todas as bolsas {i,m nags prateleiras 1 & 20
foi maior que o observado para o blocos simuladores 0,71 nas
prateleira 23 A Taius de vardagHo das bolgas tambem foi maior do
que para os blocos sende de 0,68 atée 1,80 (4= 1,10 ¢ de 001 ate

£33



0,00 (A= 0,303, respectivamente,

A vwvariabilidade no "jh" observada nas bolsas com bentonita &
gemelhante a pelatada por PFLUG =t alii 19832 para bolsas
contends "Frango & la king™ com “iv" de 0,B7Y atd 1,78 (A= .88 de

19 mm de espessura processadas em mistura com 90 2 de vapor.

Esta faixa de variagio pode ser consegqiéncia de errogs de
posicionamento da junta do termopar, influéncia do aguecimento
irregular durants ¢ tempo de sublida ou distribuicEe irregular de
temperaturasz no infcio do aguscimento . Estes erros afetam om
maior propoercice © Y do gque o IR, sende gue ag conclusBes
obtidas a partir dag "taxas de asquecimento” s3c mais confiivels
(KOPELMAN, 19650,

Em valores médios, a "letalidade integrada” (Fol) da stapa de
aguecimanto teve ¢ mesmo valor {4.5 min2? para belsas com 1 a 11 e
12 a 22 mbL de ar residual, diminuindo para 3,4 min para as bolsas

gom 23 a 323 ml.

Este gcomportamento regpondeu ac efeiteo isolante do ar
ragidual, observado também, por BERRY & KOHNHORST 19832 paras o Fo
de bolsas processadas na posic¥o horizontal, contendo sopa coremse
de alpo, que se agquece por conducdo, e volumes orescentes de ar

ramidual.

A anslise estatistica revelou gque egtas diferencas nZEo foram
gignificativas (o= 0,085 Para o total de bolsas o Fo variou de

3.1 atdé 5,2 ming com média de 4.2 min.

f‘s}
Y
#u
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Figura 78: Médiax da letalidade integrada {Fo? aplicada a bolsas

do wvolume Gde ar residual

esteriliziveis sm fungcio
medido a 20 °C » 101 kPa abs.



4.3.3.2. BEtapa de resfriamento doz ensaios de peneirasio de

calor em bolsas esteriliziveis

As CUrvVas semilogari tmicas do regfriamesnto de bolsas
esterilizavelis estio lustradas pas Figuras 79 ¢ B0 e a Tabela 32
indica o8 resultados da andlise de dado=, Oz resultados foram
clasziticados em forma ansdlogs ao agquecimento, segunde o volume de
ar residual contido em cada bolsa, e o valores médios ilustrados

na Figura 8L

O "tempo necessario para atingir {Te + 20 "0 das bolses com
1 @ 31 mi: & 12 a 22 ml de ar fol, em media, de 2.2 min snguanio

gque paprs 23 a 33 mb aumentou aproximadamente 1 min {até 10.7 mind,

gom um comportaments andloge ac tempo para atingirc Fi - 2°C no
avpueciment.o. NZo foram ochseprvadas difervencas significativas

geradas pelo aumento do volume de ar residual (o= 0,05,

Am "baxasm de resfriamento’” () das bolsam aumentaram am
media de 11,3 para 11,9 min a0 passar de 1 a 11 para 22 a 33 ml de

ar, porém sstas diferencas ndo foram significativas (o= 0,082,

Para todas as bolsas og “f foram malores que o “fh",
concordande com o relatado por SPINAK & WVILEY (1982) para bolsas
com purd de banana ou pedagos de carne ou batata em fatias ¢ BERRY
& KOHNHORST <I9B3> para bolsas esteriliziaveis contends milhc em

galmoura ou Sopa  creme de alpo.

Este comportamento j& tinha sido observado com os  blocos
simuladores indicando wna {t{ransferdncia de calor superficial mals
pobre durante o resfriamento. Em valorss médiom, esta diferenca
e ~ 1> foi de 0.8 min = 2,9 min para os blocos o bolsas

regpectivamaente.

23



Tabela 38: Resultados da Etapa de Resfriamento dogs Ensaios de
FPenetracio do Calor em Bolgsanw Esteriliziveis.
TEMPG
GLASSE BOLSA VoL . AR PARA fa ja Fo Fo
. - G
voL MEDIDO |ATINGIR RESFR | TOTAL
AR |REPETICZXO Te+20°C
mld” (mb3® | CminDd Cmind Cmind | mind
B2 ~ R1Y 1 1.0 10.8 1.7 2,0 &5.2
1 .
B4 ~ R1 2 2,0 2.3 1.8 2.5 7.9
ATE BSE S R2 % 10,0 12,3 1.8 2.7 ¥.8
Bs o E1 10 10,5 12,9 1.2 1.7 5.1
11
nedla 4 9.9 | 11,3 | 1.6 | 2,2 | 6.8
Dlasze
B3 » R1 15 .5 14,1 i.4 1.3 4,9
12
B2 ~ R2 17 11,0 11.6 1.6 2,0 8.1
ATE B1 ~/ R2 20 9.5 11,1 1,4 | 1,6 | 7.8
22 B4 ~ RZ 20 o5 8.0 0,46 1.8 7,0
Media 18 9.9 10.5 1.2 | 1.7 | 5,2
Clasoe
an Ei ~ R1 28 11,0 13.7 1.2 1.8 8,4
BS »~ ki 25 10,0 11,3 1.5 1.2 4,3
ATE
B o R2 33 11,0 10,6 1,4 2.1 5.5
33
Media o
Clasae 2% 10,7 i1.v i,4 1,7 5,1
v pARA A HIPSTEESE DA e " a r o na
INFLUENCTA DO AR 2,00 0,09 1,87 2,569 2,40
RESIDUAL
PROBABILIDADE -
DE “F" MAIOR 0,12 0,77 g.,.28 (0,144 0,15
Media Global 14,1 11.2 1.4 1.9 5.9
Minimo Global ¢ .0 8.0 (.44 1,2 4.3
Miximo Global 11.60 13.7 1.8 2,7 T

ns: NEe signilficative para o=0. 05,

=4O

Vel me ae G median o 20 ¢ & 101 rPa abs.



O “"fatores de atraso do resfriamentoe” (i’ de todas asg
bolsas apresentaram um valor médico de 1,4 variando de 0,456 ats 1,8
A 1,343, Nio =e detéataram diferengas significativas geradas
pelo volume de ar residual (o= 0,083 Egste valor médic ¢ menor que
o determinade para o= blocos simuladores sobre a prateleira 2 {(je=
1.9,

A wvariabilidede do "je" para as bolgas (&= 1345 fol maior do
que para oz blocos simuladores que apresentaram valores entre 1,56

@ 2,01 (A= 0,450

3 ¥ R4

De forma aniloga ao agquecinento, os "is" podem ser afetados
por mais fontes de erro do gue os “f. Assim, & preferivel obter
conclusBog cobre & transfoerdncia de calor & partdir deste Gltimo

parametro (ol

O valores médios da “letalidade integrada” (Fo) da etapa de
resfriamento decresceram com o aumento do volume de ax regsidual
desde 2.2 min para 1 a 11 mbl; até 4.7 min para 12 & 22; & 283 a 33

ml, sem observar diferengas significativas (o= 0,052

Para o total de bolsas, o '"Fo' do resfriamentc wvariou sntre
1,2 & 2,7 min, com média de 1,9 min. Este wvalor foi simillayx 2o
abt.id.o durente o pesfriamento de bolsas contendos 132 g de
suspensic de bentonita 10 X processadas a 131 “C sob 4gua na mesma
autoclave em gue fol realizade este irabalhe {(CARDELLI &
MASSAGUER, 10923.

0 valor da "“letalidade integrada total” (Fo2 para o processo
completo diminuiu com o aumentoe do volume de ar residual desds 6.8
min para 1 a 11 mb; até 5.1 min para 283 x 33 ml de ar (diferences

nE¥o mignificativas o= 0,055,



O “Fe' médio total foi de 5.9 min com valores entre 4.3 e 7.2
mdn & wum coeficiente de variaglo de 21,2 X, Esta variabilidade fai
maior que a relatada por BERRY & KOHNHORST 9835 para o "Fo' de
bolsag institucionals com alimentos o mencos de T mb de ar residual
(CVe 13,5 a 18,4 %) e por CARDELLI & MASSAGUER (19922 para o “Fo"
de bolzas contendo 132 g de suspensio de bentonita 10 X ¢ menos de
i ml de ar regidual GV= 103 X5 Iztoe pode ter =ido provocado
polas guantidades digtintas de ar regidual nag bolsas.

M
A,
AV
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B

16,7
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V. CONCLUSTES

Modiante modificacBos simples, foi poamsivel adapiar uma
sutoulave wvertical esgtitica, escala piloto, para o processamento
térmico de bolsas esterilizadveis em bateladas.

Az raformas realizadas inclul ram

& InstalacZo de uma linha adicionad de ar comprimide para a

injecio de vazBes controladas de ar na entrada de vapor.

b, Conglrucia de U aob junto de i pratelairas e
confinaments para bolsas com até 20 wm de espessura na pogigio

borizontal.

a. Controle do nivel de enchimento mediante a instalacio de

um tubo indicador de nivel de agua.

4. Ingtalacfc de uma tubulac¥o adicional de desaeragcHo,

As seguintes conclusBes e recomendactes aplicam-se ac sustema

modificads para o processaments de bolesas esberiliziaveis:

1. A autoclave modificada apresentou um melhor contreole de
temperaturas a 121 ¢ para todos o melos de aguscimento

wtilizados nos experimentos.

2. Utilizando vapor 100 % & 121 “C, o critério da FD4 de
homogenaidade de temperaturas foi atingido, <om diferencas de
temperatura nXo maiores de 1 °F k= 0.6 “C> durante o “tempo de

prwaggo“*



3. Para procesgamentos em vapor 100 X & 108 ¢, o tuampo de

dasasracio de 7 min, nio fol apropriado para a& eliminagio de
pontos frios na metade superior do conjunte de prateleiras. Assim,

sugere~ge a aplocacioc de um Lempo de desaeracic maior.

4, Os ensaios em migtura com 70 ¥ de vapor apregsentaram a
pior distribuicZo de calor dentre todos os melos de agquecimento
estudadoes, com as maximas diferencas globais de temperatura e
presenca de pontos frios na metade superior do  conjuntoe  de
prateleiras. Dessa maneira, nso se recomenda o tratamento térmico
de alimentos @m bolsas estaeriliziveis f P aut.oclave vortiosl

modificada.

5. Nos processos em  mistura com 80 ¥ de wvapor, o
pré-agquecimento de 2 min com vapor purd & & pr&tica de suspender a
sobrepressio ac =se atingir 95 °C no centro do produte, tem-se
mogtrado Ubeis para acelerar © aguecimento e o resfriamento de
bolsas eaterilizdvels, respactivamente. Além dizto, este
tLrataments nEo causou estource das embalagens. mem vazamento do

produto.

6. © processc utilizando 4dgua com sobrepressic na autoclave
modificada apresentou um aquecimento & resfriamento mais lento do
gque com vapor puro ou suas misturas com ar. Para diminuir o “tempo
de =mubida™ sugere~ge: ad o pré-agquecimente da 4dgua ate 70 a 8O e
antes de introduzir o conjunto de prateleiras com as embalagens ou
b) injetar adgua quente por melo de uma bomba & uma temperatura de
> ou 3 °C maior que a “temperatura de processo™ e &) utilizar uma
sobrepressic de ar minima come para asssgurar a integridade dows
embalagens, Sem prejudicar & eficidéncia da sgitaglo com  ar
<

no centro do produto, tem e mostrado ingsuficients para acelerar o

comprimido. A suspensio da sobrepressio de ar, a0 o atinjir 90 ?

resfriamento. Asmim, sugere-se @ injocio de Lgua fria por meio de
uma  bomba. em alturas distintas  do conjunto  de prateleiras.

simultaneamente com a drensgem da bgua quente.

By
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7. Oz blocoz de nylon-6 de 158 x 110 x 150 mm permitivam
comparar melos de agquecimento distintos., atraveées de onsalos de
penstracio de calor e de distribuigdo de calor na autoclave. Estes
klocos apresentaram “taxas de aguecimento” gimilares i das bolsas
egtorilizdvels contende 180 ¢ de guspensdo de bentonita de 110 x

158 mm de dimensfes interiores e atd 20 mm do ospoessura.

8. O blocos simuladores processados a 1281 “C em mistura com
U0 % de vapor sobre as pratbeleiras 2 e & obliveram asguecimento o
resiriaments similapes ao  observado com vapor  purs & ndo
apresentaram diferencas significatives ao nivel de o= 0,008 no
“Lempo necessirio para atingir ¢Fi-z2 O, ne “tempo necessario
para atingir (Tc+20 e, pas  “taxas de aquecimento (3 ou
resfriamento {(fel" ou nog “fatores de atraso do aguecimento (i
o regfriamento (Jed¥. Iste permiliu selecionsr & mistura com 90 X%
de vapor a 121 “z, como o meic de agquecimento mals adequado para o

Lratamento tdrvmico de bolsasm.

. Paraz vapor pure ou mistura com 20 X de vapor a 121 “¢
Lodos o bloces simuladores apresentaram “taxas de agquecimento”
{frY dentro da faixa conservativa de X 5 %, permitinde caloular um
*aoaficientes de transferéncia de calor limitante” hiim  de 1300

WomsSC sobre a superficie dos blocos,

S 40, As Ytaxas de resfriamento” (o2 dos bloces simuladores
processados A 121°¢C em vapor purce ou migtura som 0 X de vapor
foram em médie maiores do gque aa ““taxas deo aguecimento” v, Isto
indica uma pior transferdncia de calor na superficie dos blocos
durante © resfriamento, o gue poderia ser melhorada com o aumento
da agitacfo e & aceleraglc da gqueda da temperatura entre am

prat.oleiras,

11. Para bolsas esteriliziveiz de dimeng@es intericres 110 x
150 mm contende 160 g de suspensio agquosa de bentonita 10 X% (ppd
e de 3 oa 33 mb de ar residual 20 “C., 11 kKPa abs.), O prosessoc

por 15 min a 121 " puma mistura com 90 ¥ de vapor mobre as

o488



prateleiras 1 a 4 na aubtoclave modificada, permitiu uma expansioc
méxima de até 247 mb o 20 mm de espessura. As socidas de fundo o
laterais cumpriram com os guatro critérios de integridade da “Feod
g Drug ddministration™ 1. Presenca de fusBc, 2. Regigténcia a
Lrac;ﬁa:b maior do gque 5400 gf 285 mm. 3. Resisténcia a uma pressio
interna na embalagem de 20 psi 137,88 kPa) durante 30 seg e 4,
Excelente aspecto visual sem alteragles visiveis, podendoe ser

consideradas como de "Albo Desempenho”,

i2, Para as bolzas mencionadas, o aumento do velume do ar
regidual a partir de 1 até 32 mi 20 “CG. 101 kPa abs.) produsziu um
aumsnto do “bLempos necess&rio para atingir (Ti-Z Oy, das  Ttaxes
de agquecimento” hd, das "Laxas de resfriamentc” e, dos
“fatores de atragsoe do agquecimento” (3hd e do “tempo necesmaric
para atingir (Te+20°C3" ¢ uma diminuic¥o dos “fatores de atraso de
resfriamente” (e & da “letalidade™ Fo) para o agquecimento,
resfriamento e processo total. Porém. todas estas diferencas ndo
foram significativas o= 0,005,
13. © limite méaximo de 11 mb de ar residual <20 °

abs.d permitiu  obter bolsas com  aspectoe sizmual meathor @

G, 101 KkPa

aquecimento e resfriamento mais rapide para ¢ processe a 121°C em
mistura com 20 % de vapor na autoclave modificada. Sugere-me um
sstudo complementar comparando bolsas com até 11 mbl de ar residual
contra 30 mbL processadas a 126 kPa e 191 kPa para determinar

Hmites dteis para o processamento industrial
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7» ANEXOQ DE FROGRAMAS

GH&g  apresentados a3 continuetdo  um pacote  de Pragiranas
esryvitos em linguagenm GW~-Basic, utilicgadoes para anflise de  dados

durante a execusiRo do presente trabalho.

PROGRAHA FUNCARD
EHTRADA, BAS Frntrada de dados de temperatura lidos @
intervalps de tempo regulares, Para

arqguivos de coamputador.

KEGCAL(OS. BAS CAleylo das retas de calibragdo de

termopares contrz um padrac de refevéncia.

CORRALZD. BAS Correcfio de temperabturas pela calibracdo

das termopares.

CALUDIFZ2. BAS Primeivre programa pars a8 consbtrusio de
graticos de histOvia termica ¢ semilogarit

micos de penetrasio de calor.

GRAUNICL . BAS Segundo progvrama  para a construsio de
gréficos de hintdria t#rmica e semilogarit
micos de penetracdo de calor, Este
programa produz RATquivos aque podem ser
wmportados pelo pregrama Energraphics,

para a construsdo de graficos.
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PROGRAMA FUNGAD

MFIFOR. BAS Este programa transforma o8  arquivos
gerados com ENTRADA . BAS para o formato
necrss*rip para rodar o programs MFI_FOR
instalado num computador de grande porte
UaX, e utillizado para calcular as taxas
# falores de atrasc de asguecimeniao ou

resfriamento

JCORMET Este programs corrije as f{axas de
aquecimento calculadas relo MFI FOR
(VA% :, quando aplicadas 8 corvessoc poy
tempo de subida pelo wPtodo de Ball
{(vitado por FFLUG, 19%0),

OEDEM12A, BAS Primeiro programs pars a anflise de dados
de distribuisfo de calor em sutocliaves, g
para 4 construs&o de graficos de

temperaturas meximas & mnimas

GRADIS. BAS Spgundo programa para s analise de dados
de distribuicio de cxlor &m
antoclaves Este programa produz Aarauivos

que podem ser  importados rpelo progvama

"Energraphics, para a construgdo de
grafirps de - temperaturas maximasn )
mirnimas.
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PROGRAHKA

FUNGAD

IHPREXT. BAS Terceiro & Gltimo programa para & anflise
de dados de distribuivdo de calor em
autoclaves. Este programs impyime sobre
papel o© ndmerc de identificasdo dos
canals gue apresentaram temperatura
maxima w mipnima & cads  intervalo de
aquisivdo de dados, e calcula a diferencs
de temperaturss entre gles.

CALCFOL . BAS Gt raves descte BYGGY RMA @ possivel

calowlar o valpr de Fp aplicado a um

determinado produtbto.

DISTEML 2. BAS

Fote programa permite o c&iculo dos
valores mPdios da temperatura programads
de aguecimento, & da AU de

resfriamento
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PRINT "FROGKAHA PaRs & ENTRADS BE DADOE FOR TECLADO . EHTRARA. BagSY
PRINY "CLstDI0 CaRpeElLT & PILaR R, MASLARIER - LTA - D0A - VE& - UNICAWPT
FRIEY "GW-BAGIC, @7-1i-98" ‘
EETE PRODRANMS FERMITE & ENTRADS DE DADDS. (CICLG,CadHal, TERPERATURE)Y POR
"TECLADRD O BURERD HAXIRO BE CICLOS £ 341 HUNMERASDOS & PARTIR DD ZERD
0ONUMERD MAMIMD DE CAHAIS £ ODOZE, MUMERADOE DE ZERO A ONIE
THERREELUEEFFNFEEN LR VARIAVETS DF CHYRADA SnSeddy sl iRyl i i ne gy s s p AN R R 5y
OBt o= HOMED PaRp 1 aRGUIVE DBE DADDE DE EHTRADRS © SUBERIDO USARE O HOME:
HonUdsxs DAT, ORDE #xs Sa0 TRES HUMEROS TDEWTIFICANDO O akguUivh,
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